O PRZEDMIOCIE

Celem przedmiotu jest opanowanie teoretycznych podstaw technik
dyfrakcyjnych, spektroskopowych, termicznych i mikroskopii elektronowej
oraz AFM jako metod badan sktadu fazowego, chemicznego i struktury.

Zajecia laboratoryjne pozwalaja zapozna¢ sie z aparaturg badawcza najnowszej
generacji i wykonaé samodzielnie badania r6znego typu materiatléw a takze
inerpretowac ich wyniki. Wybrane zaawansowane metody badawcze znajduja
swoje zastosowanie w pracach magisterskich oraz doktorskich.

Po zdefiniowaniu poje¢ zwigzanych z opisem szeroko rozumianego pojecia struktury
(np. cialo krystaliczne, cialo amorficzne, faza, itp.) zostang krétko opisane poszczegélne
metody badawcze w odniesieniu do réznych parametréw wynikajacych z charakterystyki
struktury. Metody te beda szerzej oméwione i wykorzystywane do badan materialtéw w ramach
poszczegoélnych blokéw tematycznych, z wykorzystaniem odpowiedniej aparatury.

Dyfrakcja rentgenowska, wykorzystujaca ugiecie fali elektromagnetycznej, jaka jest
promieniowanie X, na sieci krystalicznej umozliwi badania materiatéw charakteryzujacych sie
uporzadkowaniem dalekiego zasiegu w zakresie ich skladu fazowego (zaréwno w aspekcie
jakosciowym, jak i ilosciowym) jak i przeprowadzenie podstawowych obliczen strukturalnych
(wyznaczenie wielkosci i ksztaltu komérki) czy badania roztworéw stalych z wykorzystaniem
prawa Vegarda. Zastosowane zostang rézne techniki pomiarowe, w tym takze konfiguracja GID.

Metody spektroskopowe mozna traktowa¢ jako komplementarne w stosunku do metod
dyfrakcyjnych poniewaz pozwalaja na badania, oprécz ciat krystalicznych, réwniez ciat
amorficznych, charakteryzujacych sie wystepowaniem wylacznie uporzadkowania bliskiego
zasiegu. Interpretacja otrzymanych widm FTIR, poprzez przypisanie pasmom drgan
okreslonych potaczen pozwala okresli¢ najblizsze sasiedztwo danego atomu w niewielkich
jednostkach strukturalnych, zaré6wno w ciatach wytacznie amorficznych jak i krystalicznych.
Faza amorficzna moze takze stanowi¢ osnowe, w ktérej pojawiaja sie obszary o
uporzadkowanej w dalekim zasiegu budowie wewnetrznej. Uzupetnienie informacji
wynikajacych z widm FTIR daja pomiary i interpretacja widm Ramana.

Metody badawcze zaliczane do analizy termicznej oznaczaja miedzy innymi analize
zmian wilasciwosci badanych probek w wyniku narzuconego rezimu temperaturowego, ale
réwniez pomiar ilosci wydzielanego lub pochtanianego ciepta. Analiza termiczna zwigzana jest
wiec z caloscia procesu doswiadczalnego, ktéry obejmuje zaré6wno pomiar, metodyke
postepowania, jak i sposéb interpretacji uzyskanego wyniku. Nalezy podkresli¢ réwniez
mozliwosci wyznaczania, przy wykorzystaniu metod analizy termicznej, roznych wlasciwosci
termodynamicznych, wlasciwosci materialowych, jak réwniez sktadu chemicznego i struktury
badanych materialéw. Pozwalaja one na uzyskanie informacji jakosciowych, jak réwniez
ilosciowych np. zmiany masy (TG), zmiany temperatury (DTA) czy zmiany wartosci efektéw
cieplnych (DSC). Dodatkowo metody termiczne mozna traktowaé jako komplementarne na
przyktad w stosunku do metod dyfrakcyjnych, gdyz dodatkowo identyfikujg ciata amorficzne na
podstawie ich przemian termicznych (DTA, TG). Natomiast nowoczesne metody termiczne (tj.
DSC, LFA) pozwalaja na wyznaczanie szeregu wilasciwosci termofizycznych materiatlow
tj. dyfuzyjnosé cieplna, przewodnictwo cieplne, pojemnos$¢ cieplna czy ciepto wtasciwe.

Zastosowanie mikroskopii elektronowej daje mozliwos¢ obserwacji morfologii probki a
takze okreslenia jej sktadu chemicznego. W celu obserwacji morfologii probki stosowane sa
metody skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) gdzie obraz uzyskiwany jest w wyniku
bombardowania prébki skupiong wigzka elektronéw oraz transmisyjnej mikroskopii
elektronowej (TEM) gdzie rejestrowane sa elektrony przechodzace przez prébke. Analize
sktadu chemicznego umozliwiaja metody EDX (EDS) oraz WDS.

Mikroskopia AFM pozwala obrazowa¢ powierzchnie szerokiej grupy materialow z
rozdzielczoscia nanometryczna, z uwzglednieniem wszystkich trzech wymiaréw XYZ.
Mikroskop sit atomowych zaliczany jest do mikroskopéw ze skanujaca sondg i wymaga bardzo
czystych badanych powierzchni. Oprécz obrazowania topografii powierzchni, w zaleznosci od
rodzaju uzytych sond mozna badaé¢ takze potencjat powierzchniowy, pole magnetyczne lub
modul Younga w wybranych obszarach. Mikroskop AFM, w zaleznosci od rodzaju badanej
powierzchni, moze pracowa¢ w kilku trybach: kontaktowym, pétkontaktowyn (tapping) oraz w
trybie bezkontaktowym.



