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Sammandrag

Kristallina material &r material vars struktur ar regelbunden, vilket gor att denna typ
av material kan studeras noggrant och beskrivas med relativt enkla modeller. Den héar
laboration syftade till att bestdmma olika egenskaper hos kristallina material. Mer spe-
cifikt s& har laborationen undersokt hur Debye Scherrers diffraktionsmetod kan anvéan-
das for att bestamma strukturen for ett kristallint material med kubisk gitterstruktur.
Dessutom méttes transmissionsspektrumet for halvledaren kisel, inom vaglangdsintervallet
[185nm — 25000 nm]. Slutligen har laborationen, med hjélp av rontgenbestralning, bildat
sa kallade fargcentra i isolatorn NaCl samt undersokt absorptionsspektrumet hos dessa.

Nyckelord: diffraktion, rontgen, transmission, fargcentra, kristallstruktur, gitter, absorp-
tion

Abstract

Crystalline materials are characterized by their periodic structure, which allows for the
materials to be easily modelled and experimentally examined. The purpose of the expe-
riment was to examine different properties of crystalline materials. More specifically, the
experiment examined the way diffraction may be used to determine the crystal structure
of unknown, crystalline materials. The method of choice was the so called Debye Scherrer-
method. During the experiment the transmission spectrum of silicon, as a function of
wavelength, was also measured within the interval [185nm, 25000 nm|. Finally, with the
help of x-ray irradiation, so called f-centres were created in a NaCl lattice. The effects of
the f-centre were quantified through measurements of the materials absorption spectrum.
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1 Introduktion och problemformulering

Gitterparametrar i kristallina material har en tendens att vara i storleksordningen 1A.
Dessa sma avstand gor det problematiskt att studera materialens kristallstruktur. Det ar
dock av stort intresse for savil forskare som ingenjorer att studera denna struktur, da den
lagger grunden for de egenskaper som karaktériserar materialet pa en makroskopisk niva.
For att 16sa detta problem anvander man sig av diffraktion och konstruktiv interferens.
Med hjélp av optikens diffraktionslagar kan avstand inom gittret pa ett matematiskt satt
beskrivas, utifran de diffraktionsmonster de skapar da de belyses med kollimerat ljus. Det
matematiska uttryck som relaterar diffraktionsmonsteret till avstandet mellan gitterpunk-
ter i materialet kallas Braggs lag och diskuteras i nésta kapitel.

Samverkan mellan optik och kristallina material dr dock ett bredare falt an enbart diff-
raktion. Kristallina material interfererar, trots sin periodiska struktur, komplext i sin sam-
verkan med ljus. Darfor ar det ofta nddvandigt att bestdmma egenskaper sa som trans-
missionskoefficienter for materialen experimentellt. Experimentet syftade déarfor dven till
att experimentellt undersoka transmissionsspektrumet for kisel inom vaglandsintervallet
(185 nm — 25000 nm).

De optiska egenskaperna for ett kristallint material kan d&ven paverkas av sma diskontinu-
iteter i den periodiska strukturen. Diskontinuiteterna finns naturligt i olika material men
kan ocksa skapas med hjalp hogenergetisk stralning. Stralningen gor att vissa atomer i
gitterstrukturen lamnar sina ordinarie platser i kristallen och lamnar en elektron efter sig.
Effekten av detta blir att absorptionen for en specifik vaglangd andras, vilket resulterar i
ett sa kallat fargcentra. Laborationen har for kristallen NaCl undersokt bildandet av dessa
fargcentra och dess inverkan pa materialets absorptionsspektrum.

2 Teori

Laborationen studerade en mangd olika egenskaper hos kristallina material. Egenskaperna
som studerades krévde olika sétt att betrakta materialen. Den gemensamma némnaren for
dessa teoretiska beskrivningar ar periodiciteten hos materialen, vilket forenklar modellerna.
Teorin bakom de olika momenten av laborationen presenteras nedan.

2.1 Rontgendiffraktion

Som tidigare diskuterats kan avstanden inom ett gitter méatas med hjilp av diffraktion.
Materialet modelleras som om det vore uppbyggt av atoméara plan, mot vilka stralningen
sprids. Spridningen av stralningen mot dessa plan beskrivs med hjilp av Braggs lag, som
behandlas i kommande avsnitl]

2.1.1 Braggs lag

Betrakta scenariot enligt Figur [I] En inkommande rontgenstrale reflekteras mot atom-
planen i det kristallina materialet och propargerar sedan ut ur materialet. Om vi antar

1Braggs lag ér en nagot forenklad modell av vad som verkligen hinder. Fér en mer korrekt besrivning
(som ger ekvivalenta resultat) se Lauediffraktion [I].



fullstandigt kollimerat ljus sa kommer en annan strale som studsar mot det underliggande
atomplanet fardas en lite langre stracka.

Figur 1: Stralarna maste interferera konstruktivt for att diffraktion ska fis. For att detta
ska ske sa maste lingdskillnaden for stralgangarna, som vi i figuren kan se dr 2dsin 0, vara
en heltalsmultipel av vaglingden. Detta ger Braggs lag, se ekvation .

Om diffraktion ska fas fran materialet krévs det att stralarna som reflekteras interfererar
konstruktivt [I]. Detta innebér i sin tur att langdskillnaden for de tva stralgdngarna maste
vara en heltalsmultippel av vaglangden \. Med hjalp av geometriska resonemang fran Figur
fas att vagskillnaden for de tva stralarna i figuren blir 2dsin(0), dar d ar avstandet mellan
tva narliggande atomplan. Villkoret for diffraktion blir darmed

2dsin(f) =nX, neN (1)
vilket vanligtvis kallas Braggs lag.

2.1.2 Urvalsregler vid diffraktion

Beroende pa materialprovets struktur sa kommer diffrationsmonstret att se olika ut. Detta
ar en konsekvens av att den sa kallade strukturfaktorn, som beskriver hur stor den spridda
intensiteten blir for ett givet atomplan i en kristall [2]. Strukturfaktorn F'(h,k,l,7) &r
definierad enligt

F(h, k, l, f) _ Z fje27ri(hz+ky+lx) (2>
j=1
dér h, k och [ ar Millerindex for det plan vars diffraktion betraktas. 7= [z, y, z] ar vektorn
till gitterpunkten i den valda cellen. f; ar den s& kallade atomara formfaktorn, som ar
proportionell mot antalet elektroner i atomen. Genom att evaluera strukturfaktorn for de
konventionella SC-; BCC-, FCC- och diamant-cellerna erhalls en uppséattning urvalsregler
som talar om vilka plan som ger diffraktion. Urvalsreglerna for dessa ar listade nedan.



SC: Alla plan ger diffraktion

BCC: diffraktion om h+k+1 = jamt (3)
FCC: diffraktion om h.k,1 alla jamna eller alla udda '
Diamant: diffraktion om h.k,1 alla jaimna med h + k + [ = 4n, eller alla udda

2.2 Transmissionsspektrum for kisel

Nér en foton inkommer mot ett material maste den antingen absorberas, reflekteras eller
transmitteras. Det gar alltsa att dra slutsatser av transmissionen genom att studera ab-
sorptionen och reflektionen.

Absorptionen for en isolator har ett samband med materialets bandgap. Eftersom band-
gapet ar den minsta energi som kravs for att en elektron ska exciteras till ledningsbandet
innebér det att absorptionen fran elektronerna ar noll for stralning med energier mindre
an bandgapet, vilket &r ca 1.14 eV for rent kisel vid rumstemperatur [3].

Att gora en uppskattning av hur absorptionen ser ut for energier ovanfér bandgapet ar
en svar uppgift. Det forvantas att bidraget fran elektronexcitationer har ett komplicerat
utseende som paverkas av sannolikheter mellan elektroniska évergangar samt det allmén-
na utseendet hos de olika ledningsbanden. Det visar sig ocksa att bandgapet hos kisel ar
indirekt, vilket innebér att sannolikheten for 6vergangar nira bandgapet ar liten.

En teoretisk uppskattning for hur reflektionen beror pa stralningens frekvend? aterfinns i
Appendix [A] Har beaktas endast de sa kallade fononexcitationernas bidrag till reflektions-
koefficienten. Slutsatsen som dras ar att for sma frekvenser sa ér bidraget i de flesta fall
nollskild. For stora frekvenser gar dock bidraget mot noll. Det ar alltsa troligt att bidraget
fran fononexcitationer ar storre ju mindre frekvens som stralningen har.

I verkligheten beror reflektionen ocksa mycket pa hur ytan ser ut. Ytans striavhet spelar
ofta en avgorande roll. Det &r dock i allménhet svart att avgora pa vilket satt en stravare
yta paverkar reflektionen. [4]

2.3 Fargcentra i NaCl

I verkligheten &r kristallstrukturer séllan ideala, dvs de har ofta defekter av olika slag. En
defekt kan exempelvis vara att en gitterpunkt ar ersatt av ett annat atomslag eller att en
vakans har uppstatt, dvs att en gitterpunkt har ersatts ev ett hal eller en elektron. I Figur
visas hur en elektronvakans (dven kallat f-centra) kan se ut.

Nér defekter introduceras i ett gitter bryts translationssymmetrin, dvs Bloch-villkoret upp-
hor att gélla. Detta innebér att elektronerna blir begransade till lokala orbitaler [5]. Detta
innebar att defekternas absorptionsspektrum kan skilja sig fran det hos virdmaterialet.

2Frekvensen &r omvént proportionell mot vaglingden genom w = 275, dér v dr stralningens hastighet.



Figur 2: Fargcentra i NaCl. Halet som uppstar av den franvarande Cl -jonen fylls av en
elektron.

Fargcentra kan bland annat skapas genom att utsitta materialet for hoga temperaturer
eller hogenergisk stralning, vilket for NaCl kan exempelvis vara rontgenstralning [6]. Det
som hénder ar att stralningen far en elektron att lamna Cl -jonen pa foljande sétt

hf +ClI™ — Cl+ e (4)

dar h ar placks konstant och f &r stralningens frekvens. Den resulterande atomen Cl tar
upp mindre plats dn jonen CI° (jamfor acy = 0,99 A med ac- = 1,81 A [7]). Eftersom
Cl inte halls fast av nagra elektromagnetiska krafter (ty atomen ar neutralt laddad) kan
den darfor “vandra” iviag. Kvar blir en vakans, som endast innehéller en elektron, se Figur 2]

Isolatorer har ett relativt stort bandgap (~ 9eV [§]), vilket betyder att de normalt sett
inte absorberar stralning i det synliga spektrumet (1,65 — 3,27eV [9]). Det visar sig dock
att elektronvakanser tenderar att absorbera energier som ligger i det synliga spektrumet
[6]. Denna effekt kallas fargeentra och innebér alltsa att material far ett fargskifte.

3 Metod

Laborationen ar i stor utstréackning beroende av matningar utférda med hog precision,
vilket gjorde oss beroende av kommersiell utrustning snarare an egenkonstruerade labora-
tionsuppstallningar. Nedan beskrivs i huvudsak instrumentens uppbyggnad, samt tillviga-
gangssatten som anviandes vid métningar med instrumenten.

3.1 Produktion av rontgenstralning

Rontgenstralningen som producerades i laborationen kom fran en kopparanod. Intensitets-
spektrumet for denna typ av rontgenstralning visas i Figur (3| [10].
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Figur 3: Intensitetsspektrum fran ett rontgenror med kopparanod. K, bestar egentligen av
tva olika toppar, dessa ligger sa pass ndra varandra att de inte kan sdrskiljas i figuren.

Notera de tva tydliga topparna, K, och Kz, som producerats av kopparanoden. K, bestar
av tva toppar som ligger sa pass nara varandra att de inte gar att sarskilja i figuren. Med
hjalp av en Ni-folie kunde alla vaglingder som inte tillhorde K,-topparna filtreras bort
(Notera att K toppen vid 1.4 A dirmed kunde filteras bort.). Rontgenréret producerade
dérmed de tva vaglangderna [11]

A\ = 1.5406 A 5)
Ao = 1.5444 A

Notera att dessa vaglingder dr mycket lika (relativ skillnad pa mindre dn 0,3%). Normalt
sett hade Braggs lag gett tva olika diffraktionsmonster for tva olika vaglangder. Men med
tanke pa den lilla skillnaden mellan dessa vaglangder var det osannolikt att vinklarna
0, som orsakats av A, skulle kunna sérskiljas fran de vinklar 6, som orsakats av Ay. Vi
betecknar den genomsnittliga vaglangden med A, vilket var den vaglingd som anvéndes i
berakningarna.

A

A ~ 1.5425 A (6)

3.2 Debye Scherrer-metoden
3.2.1 Laborationsuppstillning och utforande

Debye-Scherrer-metoden, vars laborationsuppstéllning visas i Figur [db] ar en diffraktions-
metod som lampar sig bra for att bestdmma kristallstrukturen och gitterkonstanten hos
olika material [12]. Metoden gar ut pa att rikta rontgenstralning genom en apertur mot ett
prov, varvid stralningen sprids i tre dimensioner, se Figur [da] Spridningen ger, pa grund
av Braggs lag, upphov till ett diffraktionsmonster som alltsa kan anvéndas till att dra
slutsatser om kristallstrukturen och gitterkonstanten.

Stralningen som anvandes var rontgenstralning, eftersom rontgenstralning har lamplig vag-
langd. En for stor vaglangd innebar namligen att det inte blir nagon diffraktion och att det



ddrmed inte uppstar nagot diffraktionsmonster som kan studeras. Pa samma séatt leder en
for liten vaglangd till att diffraktionslinjerna hamnar for tétt och att de darfor blir svara
att studera. For att Braggs lag ska galla ar det viktigt att den inkommande stralningen ér
kollimerad, vilket var anledningen till att en apertur anvandes.

DI
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(b) Laborationsuppstillning for studie

(a) Tredimensionellt diffraktionsmdns- av kristallstruktur. (1) rontgenror, (2)
ter som skapas dd kollimerat ljus (1) strale av monokromatiska rontgenstra-
infaller mot ett kristallint materialprov lar, (3) apertur, (4) kristall, (5) film,
(2). (6) Rontgenspektrum.

Figur 4

Utforandet av experimentet gick forst ut pa att fila materialprovet, vilket resulterade i ett
finkornigt metallpulver som kunde analyseras. Pulvret hélldes i en glaskappilar som, med
hjélp av haftmassa, monterades vertikalt i en Debye Scherrer kammare fran Huber. Kam-
maren hade en radie pa 28,65 mm [13]. Dérefter klipptes och monterades en film i lamplig
storlek enligt Figur . Filmen var i sig endast kanslig for synligt ljusE|7 vilket innebar att
enbart rontgenstralningen inte skulle ge nagra utslag pa filmen. Runt om filmen placerades
darfor en flourescerande tejp, som absorberade den inkommande réntgenstralningen, for
att sedan emittera synligt ljus som kunde registreras.

For att generera stralningen anvandes en rontgengenerator enligt metodavsnitt 3.1} Till
generatorn sattes strommen pa 20 mA och spanningen pa 36 kV, exponeringstiden varierade
mellan 20 och 40 minuter. Nar matningen var klar lossades filmen och lades forst i ett
framkallningsbad i tre minuter. Sedan lades filmen i ett vattenbad i tre minuter och slutligen
i en fixvétska i tre minuter. Nar filmen hade torkat kunde diffraktionslinjer urskiljas (se
Figur . Avstandet pa filmen till en diffraktionslinje, S,,, ges av sambandet

S, = 2r0, (7)

dar r ar kammarens radie och 6, ar diffraktionsvinkeln till diffraktionslinje n.

3For att inte 6verexponera filmen si anvindes enbart rodférskjutna lampor under montering och mét-
ning. Lampornas vagldnder var utanfor filmens kénsliga intervall.
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Figur 5: Schematisk skiss av filmen som erholls vid Debye Scherrer-experimentet. Cirklarna,
som motsvarar diffraktionslinjerna, dr centretrade kring den infallande och transmitterade
rontgenstralningen.

3.2.2 Analys av diffraktionslinjer

Braggs lag (ekvation [1)) siger att de plan som har storst d, dvs dir termen h? + k% +
[? 4r minst, kommer ge de minsta diffraktionsvinklarna. De plan h,k,l som ger minst
diffraktionsvinklar for respektive gitterstruktur listas, i stigande ordning, nedan [14].

Tabell 1: Atomplan som ger reflektion for de kubiska gitterstrukturerna SC, BCC, FCC,
Diamant.

SC BCC FCC Diamant (h%+ k?+12)

100 1
110 110 2
111 111 111 3
200 200 200 200 4
210 )
211 211 6
220 220 220 220 8
221 9
300 9
310 310 10
311 311 311 11
222 222 222 12
320 13
321 321 14

Diffraktionsvinklarna kunde berédknas fran de erhallna diffraktionsavstanden S med hjalp
av ekvation [7] Gitterparametern for materialet var dock inte kénd, kristallstrukturen kunde
saledes inte bestdmmas genom att endast betrakta de absoluta avstanden mellan diffrak-
tionslinjerna pa filmen. Daremot kunde de relativa avstanden mellan diffraktionslinjerna
anviandas for att bestimma kristallstrukturen.

Betrakta tva erhallna diffraktionsvinklar fran experimentet, #; & 6,,. Dessa vinklar mot-
svarar tva uppsattningar Millerindex: h? + k? + 13 och h? + k2 + [2. Braggs lag kunde for
de tva diffraktionsvinklarna skrivas som

2asin(6y) = \\/h3 + K} + 13 ®)
2asin(0,) = \\/h2 + k2 +12

Genom att dividera dessa med varandra, samt anvanda ekvation [7] erhélls f6ljande samband



sin(Sn/2r)  [hZ + k2 +12 (9)
sin(Sy/2r) | A3+ KP4+ 13
Notera i Tabell [1| att nédstan alla diffraktionsplan for BCC har dubbelt sa hogt virde pa
h? + k2 + 12 som SC, vilket gor kristallstrukturerna svara att sirskilja. Vi ser dock att
det sjunde diffraktionsplanet fér SC har Millerindex (220) = h? + k? 4 [* = 8, medan det

sjunde diffraktionsplanet fér BCC har Millerindex (321) = h? + k* + [> = 14. Genom att
betrakta den sjunde diffraktionslinjen skulle alltsa BCC kunna sarskiljas fran SC.

Eftersom planen med ldgst Millerindex far lagst vinkel sa kan Millerindexen i ekvation [9]
korelleras till de minsta Millerindex for varje gitterstruktur i Tabell [I Genom att betrakta
kvoten i ekvation [7], for olika virden pa n, kunde villkoren i Tabell [2] harledas for de
olika gitterstrukturerna. Dessa villkor anvindes for att bestdmma gitterstrukturen for det
okédnda dmnet.

Tabell 2: Samband for sin6,/sin 60, for de kubiska gitterstrukturerna SC, BCC, FCC och
diamant.

Gitterstruktur — sin(fy)

~

sin(0y) sin(0s)/sin(6y) sin(07)

~

sin(6y)

SC V2 V5 V8
BCC V2 V5 VT
FCC 4 2 JE

Diamant % % V8

Med hjélp av resonemanget ovan kunde kristallstrukturen hos materialet bestdmmas, nér
strukturen var kdnd kunde sedan gitterparametern bestdmmas. Som tidigare diskuterat
ligger planet med den ligsta kombinationen h? + k? + [? nirmast den inkommande stral-
ningsriktningen. Pa sa satt dr det kant vilken diffraktionslinje som svarar mot vilka Mil-
lerindex. En omskrivning av Braggs lag (ekvation (1) ger da direkt gitterparametern for
materialet givet ett godtyckligt difftakrtionsplan och vinkel.

WRETET

“= 2sin(0) (10)

3.3 Transmissionsspektrum for kisel

En forenklad schematisk bild av laborationsuppstéllningen for méatning av kisels transmis-
sionsspektrum visas i Figur [6] Kiselprovet belystes med en monokromatisk stralningskilla
och intensiteten hos den transmitterade stralningen méttes med en spektrometer. For att
kunna méta pa hela det ¢nskade spektrumet (185nm — 25000 nm) anvindes tva olika
spektrometrar; PerkinElmer 1725 och Cary 500. Cary 500 lampade sig bra pa omradet
175 nm — 3300 nm medan PerkinElmer lampade sig battre pa omradet 2500 nm — 25000 nm
[15, 16]. For PerkinElmer-métningarna gjordes totalt 55 métserier medan 8 métserier gjor-
des for Cary-métningarna. Den stora skillnaden i antalet métserier berodde till stor del pa
tiden varje métserie tog.
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Figur 6: Laborationsuppstdillning for mdtning av kisels transmissionsspektrum.

Bada spektrometrana hade tillhérande program (Spectrum foér PerkinElmer och Cary Wi-
nUV for Cary 500) som inte bara gjorde det enkelt exportera datan till lampliga filformat,
utan ocksa att askadligora datan i form av figurer. Den storsta delen av analysen gjordes
dock i Matlab.

3.4 Fargcentra i NaCl

Undersokningen av fargcentra i NaCl bestod av tva olika delar. Den forsta var att skapa
sjalva fargcentrat i materialet och den andra var att studera absorptionen med hjalp av
transmissionsmatningar pa materialet. Det forvantades att fiargcentrat snabbt skulle at-
tenueras efter det att provet lamnat bestralningskammaren, tiden mellan bestralning och
métning forsoktes darmed hallas kort. Det gjordes dessutom en referensmétning, alltsa
en transmissionsmétning utan att fargcentra hade skapats. Pa sa satt blev effekterna av
fargcentrat tydliga.

For att skapa fargcentrat fastes NaCl-provet i en rontgengenerator med kopparanod enligt
metodavsnitt Rontgengeneratorn producerade en koncentrerad rontgenstrale framfor
vilken provet placerades med hjalp av tejp. Energin hos de producerade rontgenstralarna
var cirka 8keV. En exponeringstid pa omkring tva timmar visade sig vara tillrackligt for
att med blotta 6gat kunna detektera fargcentrat. For att analysera fargcentrat anvandes
samma laborationsuppstéllning som for analysen av kisels transmissionsspektrum (meto-
davsnitt , med skillnaden att provet denna gang bestod av NaCl och att omradet som
méttes var pa 350nm — 750 nm (lite storre dn det synliga spektrumet). Denna gang var
det tillrackligt att anvinda spektrometern Cary 500 och dess tillhérande mjukvara Cary
WinUV.

Samma stralningskalla anvandes vid referensmétningen som vid métningen av fargcentrat,
pa sa vis var den ingaende stralningsintensiteten I;,, densamma vid de bada métningar-
na. Det antogs dessutom att den reflekterade intensiteten, som benamndes med I,.y;, var
densamma vid referensmétningen och fargcentraméatningarna. Den ingaende stralningsin-
tensiteten I;,, delades vid interaktionen med provet upp i féljande komponenter.

Ii - Irefl + Iabs + [trans (11>

I ovanstaende uttryck ar I, I, och Ii.4,s den inkommande, absorberade respektive trans-
mitterade intensiteten. Fran detta fas att

A[abs = _A[trans (12>



dar Alus och Aly.q,s dr skillnaden i respektive intensitet mellan fargcentramétningen och
referensmatningen. I Cary 500 méttes andelen transmitterad intensitet av den inkomman-
de intensiteten, alltsd transmissionskoefliecienten 7. Analogt med ekvation [12] fas alltsa
skillnaden i absorptionskoefficient A som AA = —AT, vilket representerar effekten som
fargcentrat ger pa materialets absorptionsspektrum.

4 Resultat

Tabell |3| visar de uppmétta avstanden till diffraktionslinjerna for diffraktionsmétningarna
med Debye Scherrer-metoden (se Figur . Genom insattning av métvardena i ekvation @

och erholls att zzzgzj; ~ 1,16, gitterparametern uppméttes till a ~ 3,63 A.

Tabell 3: Visar de uppmdtta virdena av strackan S fran ekvation @

‘ Matning 1 Matning 2
S1 [mm] 43 43
Sy [mm] 50 51

I Figur [7] visas det uppmétta transmissionsspektrumet hos kisel i intervallet 185 nm —
25000 nm. Notera att transmissionen i figuren &r noll for vaglangder som ar kortare an ca.
1000 nm, vilket motsvarar energier over 1,24 eV. Vi noterar dessutom dalarna vid 10000 nm
och 16000 nm, samt toppen vid 15000 nm.

50

40

W
o
T

Transmission [%]
- N
o o
T

-10 \ \ \ |
0 0.5 1 1.5 2 2.5

Vaglangd [nm] x10%

Figur 7: Det uppmdtta transmissionsspektrat hos kisel. Notera att PerkinElmer-delen
(2500 nm — 25000 nm) har flyttats nagra procentenheter i vertikalled for att passa bitt-
re med Dary-delen (185nm — 2500nm). De ursprungliga resultaten daterges i Figur i

Appendiz B .

Betrakta Figur [, som illustrerar ssamma métdata som Figur[7]fast i ett mindre vaglangdsin-
tervall. Vi noterar 6kningen av transmissionen vid 1100 nm, upp till en transmission pa ca.
50%. 1 figuren ar ocksa bandgapet for kisel (1088 nm) markerat med den roda linjen.
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Figur 8: Det uppmdtta transmissionsspektrumet for kisel i intervallet ndra dess bandgap.
Viglangden av en foton vars energi motsvarar bandgapet (1088 nm) dr markerat med hjilp
av den vertikala linjen.

Vid undersokningen av fargcentra hos NaCl-jonen kunde en tydlig orange prick observeras
efter rontgenbestralningen, vilket aterges i Figur [I2] i Appendix [C] Samma effekt obser-
veras i absorptionsskillnaden mellan referensen och det bestralade provet, som aterges i
Figur [9] Har noterar vi att absorptionsskillnaden ar som storst i omradet 400 nm — 550 nm
(blatt och gront) med en topp vid 463 nm. Absorptionsskillnaden ar berdknad genom att
subtrahera métningen efter bestralningen fran métningen innan bestralningen, dessa trans-
missionskurvor visas i Figur [I3]i Appendix [C]

(o)]

Skillnad i absorption [%]
N I

O L ‘ ‘ f
400 500 600 700
Vaglangd [nm]

Figur 9: Fargcentrats effekt pa absorptionsspektrumet for NaCl i det synliga spektrumet.
Notera toppen som sker vid ca 463 nm.
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5 Diskussion och felkallor

5.1 Diffraktionsexperiment

Enligt vara resultat hade det givna grunddmnet en gitterparameter a = 3,625 A, dessutom

var kvoten Z;ZEZ?; ~ 1,16. Betraktar vi Tabell [2| s ser vi att om materialet hade haft SC

eller BCC struktur skulle kvoten vara /2 ~ 1,41. Fér FCC eller diamantstruktur ar den
forvantade kvoten \/m ~ 1,15. Vi kan dérfor anta att materialet hade antingen FCC
eller diamantstruktur. For att se skillnad pa dessa strukturer kravs det att vi atminstone
betraktar den femte diffraktionslinjen. Om vi berdknar det avstand S fran ett av halen pa
filmen (se Figur [5)) som femte diffraktionslinjen borde hamna pa, sa far vi att S5 ~ 50 mm.
Avstandet mellan halen dr dock endast 90 mm. Detta innebér att det skapas ett 6verlapp
vid den femte diffraktionslinjen mellan de diffraktionslinjer som skapas av framatspridning,
och de som skapas av bakatspridning. I och med den stora osékerhet som detta medfor,
da vi inte kan vara sdkra pa att vi mater till ratt linje, valde vi att avvakta med att sdga
vilken av de tva gitterstrukturerna som materialet hade.

Vi vet att materialet som skulle undersokas var ett grundamne, vars struktur var antingen
FCC eller diamant och vars gitterparameter var a ~ 3,625 A. Genom att betrakta tabeller
(i Physics Handbook [3]) innehallande varden for gitterparametrar och kristallstrukturer
kunde en uppsittning potentiella material erhallas. Tabell [4] visar gitterparametrarna for
grunddmnen med FCC och diamantstruktur [3]. Vi ser fran tabellen att materialet som
analyserades borde ha varit koppar. En snabb granskning av materialet gjorde det dessutom
uppenbart att det varken var diamant eller rodium, som ar de &mnen i tabellen som annars
har en gitterparameter narmast den erhallna.

Tabell 4: Gitterparametrar for grunddmnen med FCC eller diamantstruktur inom interval-
let 300 — 400 pm.

Material Gitterparameter [pm]
Ni 352.4
C (Diamant) 356,7
Cu 361,0
Rh 380,4
Ir 383,9
Pd 389,0
Pt 392.4

Den primitiva metod som anvandes vid framstallningen av diffraktionsmonstret introdu-
cerade en hel del felkdllor. En av de storre utmaningarna under laborationen var att po-
sitionera materialprovet sa att det stod precis vinkelrdat mot infastningsytan. Detta for
att materialet roterades under méatningen. Om materialprovet monterades snett ledde det
till att provet precesserade, vilket gjorde diffraktionslinjerna mindre skarpa. Det fanns ett
mikroskop som kunde anvandas for att rikta materialprovet. Denna utrustning var dock
inte speciellt anvindarvénlig, sa kalibreringen gjordes i huvudsak med 6gonmatt. Dessutom
monterades materialprovet pa infastningsytan med hjéilp av hiftmassa. Att fa provet att
sta rakt var helt avgorande for att fa nagra diffraktionslinjer 6ver huvudtaget, en stabila-
re laborationsuppstéllning hade darfor varit att foredra. Bristfallig noggrannhet pa detta
omrade resulterade i en rad misslyckade forsok.
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Materialprovet tillverkades genom att fila materialet, for att sedan hélla kornen i en kap-
pildr. Eventuella fororeningar som letar sig in i kappillairen kan ha paverkat de diffrak-
tionslinjer som observerades. Diffraktionslinjerna registrerades dessutom med hjalp av en
gammaldags film som monterades i en cirkel runt provet (se Figur [4b]i metodavsnitt [3.2).
Da filmen monterades blev den ofta inte helt cirkulér, vilket resulterade i att diffraktions-
linjerna inte blev perfekta cirklar.

5.2 Transmissionsspektrum for kisel

I Figur [7]fran avsnitt [] aterges resultaten for transmissionsmétningarna av kisel. Att trans-
missionen ar ungefar noll for vaglingder mindre &n ca 1000 nm &r rimligt eftersom det ar
ungefar har som bandgapet ligger. Detta gor att absorptionen blir stor i detta omrade.

Betrakta nu Figur [§]i teoriavsnitt 2.2] Vi noterar att intervallet inom vilket transmissio-
nen kraftigt okar ar relativt stort [1050 - 1150 Jnm. Den bakomliggande orsaken till detta
skulle kunna vara att kisel har ett indirekt bandgap, vilket innebér en lag sannolikhet for
overgangar orsakade av fotoner vars energi dr mycket lik bandgapsenergin.

Vi noterar dven att transmissionen inte riktigt har natt sitt maxima da vaglangden motsva-
rar bandgapsenergin. Detta resultat ar lite forvanande med tanke pa att man inte forvéntar
sig att nagra fotoner med energi mindre dn bandgapet ska kunna excitera elektroner. En
forsta tanke till varfor skulle kunna vara att existerande fononer i materialet bidrar med
energi for att mojliggéra 6vergangen. Energin for en fonon (~ 10meV) ar dock mindre dn
skillnaden i fotonenergi mellan 1088 — 1200 nm (~ 100 meV). En trolig forklaring ar helt
enkelt att det dr orenheter i materialet som skapar denna effekt.

Precis som tidigare omtalat sa var de tva kurvorna som uppgor Figur [7] fran borjan for-
skjutna med ett antal procentenheter i férhallande till varandra (se Figur . Materialet
flyttades lite mellan varje métning sa forskjutningen skulle kunna forklaras av att trans-
missionen berodde pa var man triaffade materialet med stralningen, vilket skulle vara fallet
om materialets tjocklek varierade. I och med att tjockleken av materialet inte tas med i
berdkningarna sa éar inte den absoluta transmissionskoefficienten av nagot vidare intresse.
Det ar snarare kurvans utseende som ar intressant, eftersom de forskjutna kurvorna i Figur
har samma utseende togs den vertikala forskjutningen mellan kurvorna bort.

Vid métningen av transmissionsspektrumet for kisel anvindes matinstrument med hog pre-
cision. Det kan déarfér antas att de felkéllor som finns &dr relaterade till det materialprov
som anvandes. Dessa felkallor skulle kunna vara féroreningar i materialet som analysera-
des, samt smutsiga ytskickt pa saval materialprovet som maéatinstrumentens linser.

Vid granserna 185 nm och 3300 nm ser vi i Figur [7|en storre spridning i métvirdena. Detta

kan bero pa att Cary 500 inte fungerar lika bra for vaglangder néra dess prestationsgranser
pa 175nm och 3300 nm.
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5.3 Fargcentra i NaCl

Efter rontgenstralningen sag vi alltsa en orange prick (se Figur[12]i Appendix[C) pa provet.
Om Figur [ dessutom jamfors med ett spektrum éver de synliga vagldngderna ser man att
provet absorberar gront och blatt ljus. De vaglédngder som blir kvar om man tar bort dessa
ar gult och rott, detta ar anledningen till varfor provet i Figur [12| far en orange férg.

Absorptionen ligger alltsa i de blagrona delarna, med en topp omkring 463 nm. Detta stam-
mer val 6verens med tidigare matningar for NaCl [17), [18]. Som vi ser i figuren blir dessutom
absorptionsskillnaden mer eller mindre noll nar vaglingden 6verstiger 600 nm. Fér mind-
re vaglander &r det dock svart att se vad som kommer hinda. Det gar inte att utesluta
att skillnaden gar mot ett virde storre an noll. Att doma av tidigare méatningar attenue-
ras den dock snabbt. Det hade hursomhelst varit intressant att méata transmissionen éver
ett stort intervall, kanske till och med i samma storleksordning som méatningen i Figur [7]
for att fa en klar bild av hur transmissionsskillnaden ser ut utanfor det synliga spektrumet.

Vi forvintade oss att fiargcentrat snabbt skulle forsvinna efter att rontgenbestralningen
upphort. Detta visade sig inte vara fallet da man utan problem kunde notera existensen
av ett fargcentra flera timmar efter att den radioaktiva exponeringen upphort att galla.

Det var relativt svart att fa rontgenstralningen att traffa mitt pa provet. Om vi hade lyckats
med detta battre ar det troligt att fler vakanser hade skapats i provet, vilket hade resulterat
i en tydligare absorptionsskillnad. Detta hade formodligen ocksa kunnat astadkommas med
en lingre exponeringstid. Det dr mojligt att det finns en optimal exponeringstid, det vill
sidga att materialet blir mattat pa fiargcentra efter en viss tid. Det ar svart att uppskatta
om 2,5 timmar var optimalt men vi bedéomde att det var tillrackligt for detta dndamal.

6 Slutsats

Slutsatsen som kan dras for det okédnda materialprovet var att det hade FCC struktur och
en gitterparameter a ~ 3,63 A, ddrmed var provet med storsta sannolikhet gjort av koppar.

Transmissionsspektrumet for kisel ar relativt komplicerat och illustreras bast med hjalp av
Figur [7] Transmissionskoefficienten &r i princip obefintlig for vaglangder inom intervallet
(185nm — 1000 nm).

Fargcentra kan med fordel skapas med hjélp av rontgenstralning, for NaCl uppkommer det

synliga fargcentrat vid ca. 463 nm. Effekterna av kan observeras i flera timmar efter provet
bestralats.
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A Fononexcitationer

Den dielektriska konstanten e beskriver hur ett material interagerar med elektriska félt
[19]. Frekvensberoendet hos € innebéar ett frekvensberoende hos brytningsindexet n for
materialet genom

n=+e= \/Re(eoe,«) + i - Im(epe,) (13)

Det visar sig att ljus endast kan koppla till fononer i de optiska grenarna i dispersionsre-
lationen, dessutom ar kopplingen endast mojlig for sma virden pa fononens vagvektor k.
Vibrationerna som uppfyller dessa krav ar gittervibrationer dar de positiva och negativa
jonerna inuti en enhetscell vibrerar i motfas med varandra. I granserna mellan enhetscel-
ler &r dock rorelserna i fas. Detta gor att materialet kan modelleras som en uppsattning
oberoende harmoniska oscilatorer, med en harmonisk oscillator per enhetscell. En differen-
tialekvation som beskriver problemet kan skrivas, vars l16sning resulterar i féljande uttryck
for real och imaginirdelarna av e, [1]

WP (14)

_ w2
[m(er) T (WZ—w?)2 R

{&*»=1+<ﬁwm2

dér wy ar de harmoniska oscillatorernas egnenfrekvens medan v och {2 ar materialberoende
konstanter. Det géller att wy ~ E,/h, dar E, &r bandgapets storlek.

Notera att for w < wy = E,/h ar Re(e,) > 0, vilket innebér att ljuset kan propagera genom
materialets yta. For w > wy ar Re(e,.) < 0 vilket innebér att ljuset borjar absorberas.

For vinkelratt infall mot en yta har vi féljande transmissionskoefficient (7°) och reflektions-
koefficient R i ytskiktet [20]

— |n1=n2|2
{ - 1”5%' | (15)

dar ny ar brytningsindex for mediet for den infallande stralningen, och ny ar brytningsindex
for mediet for den transmitterade stralningen. Det ar dessutom sa att materialet kommer
att absorbera en del av det ljus som propagerar genom materialets yta, vilket innebér att

Ireﬁ =R- [in
{ Iabs + Itrans - (1 - R)L (16)

A.1 Fononexcitationernas bidrag till reflektionskoefficienten

Vi vill nu undersoka reflektionens beroende av frekvensen lite ndrmare. Eftersom konstan-
terna wy, {2 och ~ ar svara att bestdmma sa nojer vi oss med att titta pa gransvirdena for
uttrycket for reflektionen i ekvation [I5 Enligt ekvation [I4] faller det sig nu naturligt att
definiera tre funktioner a(w), b(w) och ¢(w) enligt

a(w) = (wi — w?)?
b(w) = (wg — w?)? +7%w? (17)
c(w) = yw



Vi far da att

b(w) b(w)
dar vi i det sista steget och skrivit om den komplexa talet under rottecknet pa exponentiell
form. ¢ och r ges alltsa av

e = /& = \ll Law) g dw) e (18)

— _ W)
tan ¢ = oo (19)
) ((a(w) + b(w))* + c(w)Q)
Eftersom n; ~ 1 kan vi nu skriva uttrycket for reflektionen i ekvation [I5] som
1 — ip/22
R [l Ve (20)
1+ /rei/?

Vi ska nu visa att i bada granserna w — 0 och w — 0o sa gar ¢ mot 0 och darmed sa gar
¢/2 mot 1. Vi har alltsd att
c(w) s

= ) 6w) (WD (=P 2

Vi ser hér att ndmnare ar nollskild i w = 0 men att tédljaren inte dr det. Detta betyder att
tan ¢ — 0 for w — 0. Vi kan ocksa se att graden i tidljaren ar 1 medan den &r 4 i nimnaren.
Alltsa maste tan¢ — 0 dd w — oco. Eftersom ¢ — 0 da tan¢ — 0 sa kan vi alltsa dra
slutsatsen att e’*/2 — 1 i bada granserna.

Vi skriver nu om ekvation till

2

1-Vr
= L+ /1

[ grinsen w — 0 sitter vi att w = 0 och far att a(0) = wiQ?, b(0) = wi och ¢(0) = 0, vilket
ger att

(22)

2

r(0) = :4\/(0%92 +wj))?2 = 32 +1 (23)

0 0

1— /% +1

_ Ve

14+ ,/% +1
0

som endast kan vara noll om {2 = 0. Fér den andra griansen sa kommer vi ihag att b(w) &ar
ett polynom av hogre grad an bade a(w) och ¢(w). Vi kan skriva om ekvation (22]) som

Reflektionen blir da
2

R= (24)

1/4
/2

b(e) — ((alw) +b{e))? + c(w)?)
b(ew) + ((a(w) +b(w))? + c(w)?)

a(w) 2 c(w)2 1/4 2
1- ((b(w) + 1) + b(w)2> <25>

1/4

a() e(w)? |/
1+ (8 12 + 5




Vi har har alltsa visat att i grdnsen w — 0 sa &r reflektionen nollskild for alla varden pa
konstanterna wy, €2 och v forutom for 2 = 0. Vi har ocksa visat att reflektionen gar mot noll
for stora frekvenser. Detta galler alltsa for reflektion som orsakas av fononexcitationer. I
Figur|10|ser vi fononexcitationernas bidrag till reflektionskoefficienten. Har ér konstanterna
wo, 2 och v satta till 1. Vi ser att reflektionen néarmar sig ett tal storre dn noll for sma
frekvenser och att reflektionen gar mot noll for stora frekvenser. Vi noterar ocksa toppen
som sker vid 1rads™!. Genom att testa olika virden pa konstanterna wy, €2 och v noterar
vi att toppen alltid sker vid wy.

0.25

0.2

0.15

0.1

Reflektionskoefficient

0.05

Frekvens [rad 8_1]

Figur 10: Schematisk bild over bidraget till reflektionskoefficienten for kisel orsakad av
fononezxcitation. Samtliga av konstanterna wq, 2 och vy dr hdar satta till 1.

B Transmissionsspektra for kisel

Matdatan som samlades in vid méatningen av kisels transmissionsspektrum blev, pa grund
av att det intressanta vaglangdsintervalllet var langt, insamlat av tva olika maskiner. De
erhallna matviardena var, for det laga vavglangdsintervallet (185 nm — 2500 nm), mycket
konsistenta (amplitudvariation mellan métningar < 0.1%). For det hoga vaglangsinterval-
let (2500 nm — 25000 nm) skiljde sig dock amplituden mellan métningar med knappt tio
procentenheter. Figur [11] visar matdatan fran spektrometrarna: Cary 500 och PelkonEl-
mer. Varje kurva inom intervallet (2500 nm — 25000 nm) ar ett medelvirde av 11 métserier.
De olika kurvorna inom intervallet (2500 nm — 25000 nm) motsvarar olika orientering pa
materialprovet.
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Figur 11: Mdtdata for transmissionsmdtningarna av kisel. Den prickiga delen mdttes med
Cary 500 spektrometern medan de heldragna delarna mdtter med PerkinElmer spektrome-
tern. Férskjutningarna i vertikalled i PerkinElmer-datan beror pa hur provet var vdint.

C Fargcentra i NaCl

Figur [12] Visar den orangea punkt som bildades da NaCl utsattes for rontgenbestralning.
Fargcentrat vararde i flera timar efter det att bestralningen upphort.

Figur 12: NaCl efter det blivit rontgenbestralat. Notera den orangea punkt pa provet som
ar fargcentrat.

Figur visar transmissionsspektrumet for NaCl innnan (strackad linje) respektive ef-
ter (heldragen linje) rontgenbestralningen. Notera att transmissionen efter materialprovet
rontgenbestralats har ett lokalt minima vid ca. 460 nm.
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Figur 13: Den uppmdtta transmissionen for NaCl med och utan fdirgcentra. Vi noterar att
fargcentrat minskar transmissionen i omradet 400 nm — 550 nm.

D Laborationslogg
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