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ВСТУП

Навчальна дисципліна Діфрайкційні методи аналізу



(назва дисципліни)

є складовою освітньо-професійної програми підготовки фахівців за освітньо-кваліфікаційним рівнем «бакалавр» галузі знань ___фізичної хімії___________ 

(зазначити відповідний рівень)


    (зазначити)

з напряму підготовки 6.040101 – Хімія, з циклу дисциплін вільного вибору студента,                                                                 спеціальності – 6.04010101-Хімія__    (шифр і назва напряму підготовки) (шифр і назва спеціальності)
Дана дисципліна _ з циклу дисциплін вільного вибору студента 







(нормативна, за вибором)

 за спеціальністю (спеціалізацією) __хімія, фізична хімія______.



(зазначити спеціальність, у випадку дисципліни спеціалізації відповідну спеціалізацію)

Викладається у ____6____ семестрі __3____ курсу ______в обсязі – 144 год. 







(зазначається загальний обсяг)

( _4__ кредитів ECTS
) зокрема: лекції – 34 год., лабораторні – 34 год., самостійна робота – 76 год. У курсі передбачено 2 змістових модулі та 2 модульна(і) контрольна(і) робота(и). Завершується дисципліна – іспитом.
Мета дисципліни –  

ознайомлення студентів з основами дифракційних методів дослідження з використанням рентгенівських промені та електронів для чого детально розглядаються методи генерації рентгенівських променів (електронів) та типи рентгенівських спектрів, характер взаємодії їх з речовиною, основні положення теорії розсіювання, принципи формування дифракційної картини (умови погасання), та практичного застосування рентгенівських променів для прецизійного визначення  параметрів кристалічної гратки, фазового аналізу, високочутливих методів аналізу елементного складу речовини.. 

Завдання – студенти повинні вміти отримувати основні формули, передбачені програмою спецкурсу та використовувати їх для практичних розрахунків при проведенні наукових досліджень, обробці, систематизації та аналізі отриманих даних.

Структура курсу

В результаті вивчення навчальної дисципліни студент повинен

· знати: природу рентгенівських променів, особливості їх взаємодії з матеріалами, фізичні принципи дифракційних методів, розуміти основні положення теорії розсіювання рентгенівських променів, електронів та її застосування в структурних дослідженнях, можливостей рентгенографічного та електронографічного методів в практиці наукових досліджень;

вміти: застосувати в структурних дослідженнях основні положення теорії розсіювання рентгенівських променів, електронів;  використовувати на практиці можливості рентгенографічного та електронографічного методів, проводити фазовий аналіз , ідентифікувати невідому речовину кубічної, тетрагональної сингоній.

Місце дисципліни (в структурно-логічній схемі підготовки фахівців відповідного напряму). Спеціальна навчальна дисципліна "Дифракційні методи аналізу" є складовою циклу професійної підготовки фахівців освітньо-кваліфікаційного рівня "Бакалавр" та базовою для вивчення таких спеціальних дисциплін як "Фазові рівноваги в гетерогенних системах ", "Фізична хімія невпорядкованих систем ".
Зв’язок з іншими дисциплінами. Спеціальна навчальна дисципліна “Дифракційні методи аналізу” є складовою варіативної частини підготовки фахівців освітньо-кваліфікаційного рівня “бакалавр” з циклу дисциплін вільного вибору студента для спеціальності “Хімія”, спеціалізації „Фізична хімія”
Система контролю знань та умови складання іспиту. Навчальна дисципліна "Дифракційні методи аналізу" оцінюється за модульно-рейтинговою системою та складається з 2-х модулів.
Результати навчальної діяльності студентів оцінюються за 100 - бальною шкалою .
Форми поточного контролю: оцінювання домашніх самостійних завдань, тестів та контрольних робіт, виконаних студентами під час лабораторних занять. Студент може отримати максимально 1 бал за усні відповіді, 1 бал за доповнення на лабораторних заняттях в кожному із змістових модулів.

Модульний контроль: 2 модульні контрольні роботи.

Контроль   знань здійснюється у формі поточного та підсумкового контролю.
Поточний. Робота з вивчення програмного матеріалу протягом семестру поділяється на два змістовних модулі. При виставленні балів за поточний контроль враховуються:
· знання природи рентгенівських променів, особливостей їх взаємодії з матеріалами, фізичних принципів дифракційних методів, розуміння основних положень теорії розсіювання рентгенівських променів, електронів та її застосування в структурних дослідженнях, можливостей рентгенографічного та електронографічного методів в практиці наукових досліджень;

· ступінь активності студента під час лабораторних занять та якість їх   виконання;
- якість самостійної роботи студента при виконанні відповідних завдань;
· написання модульних контрольних робіт.

Максимальна кількість балів поточного контролю – 60.
Підсумковий (у формі іспиту) контроль  – 40  балів.
1-й
змістовий модуль. Максимальна кількість балів -30.

В рамках першого змістового модуля передбачається виконання 6-х лабораторних робіт  по застосуванню рентгенографічного методу до вирішення конкретних завдань.  

За підсумками  лекційного курсу та виконаних лабораторних робіт  наприкінці змістового модуля проводиться модульна контрольна робота. Максимальна кількість балів за виконані лабораторні роботи –17. Максимальна кількість балів за контрольну роботу - 5. Активність студента на лабораторних заняттях в рамках першого модуля максимально може бути оцінена в 3 балів. Виконання завдань по самостійній роботі (написання реферату) в рамках кожного модуля максимально може бути оцінено в 5 бали.

Розрахунок максимальної кількості балів за перший змістовий модуль:

17 (лаб. роботи) + 3 (активи.) + 5 (написання реферату) + 5 (контр. робота) = 30.

2-й
змістовий модуль. Максимальна кількість — 30.

В рамках другого змістового модуля передбачається виконання 4-х лабораторних робіт з освоєння прецизійних методів визначення періодів кристалічної гратки, якісного рентгенофазового аналізу, електронографічного методу. За підсумками лекційного курсу та успішно виконаних лабораторних робіт наприкінці змістового модуля проводиться модульна контрольна робота. Максимальна кількість балів за виконані контрольні роботи - 17. Максимальна кількість балів за контрольну роботу – 5. Активність студента на лабораторних заняттях максимально може бути оцінена в 3 балів. Виконання завдань по самостійній роботі (написання реферату) в рамках модуля максимально – 5 балів.

Розрахунок максимальної кількості балів за перший змістовий модуль:

17 (лаб. роботи) + 3 (активи.) + 5 (реферат) + 5 (контр. робота) = 30.

За результатами семестру студент отримує підсумкову оцінку за 100-бальною системою, яка розраховується як сума оцінок за кожен з трьох модулів у семестрі та оцінки за іспит

	
	Змістовий модуль 1
	Змістовий модуль 2
	Комплексний підсумковий модуль

(КПМ)- іспит
	Підсумкова оцінка

(ПО)

	Максимальна оцінка в балах
	32
	28
	40
	100


Шкала відповідності

	За 100-бальною шкалою
	Оцінка за національною шкалою 
	

	90 – 100
	5
	Відмінно
	«відмінно»

	85 – 89
	4
	Добре
	«добре» («дуже добре»)

	75 – 84
	
	
	«добре»

	65 – 74
	3
	Задовільно
	«задовільно»

	60 – 64
	
	
	«задовільно» («достатньо»)

	35 – 59
	2
	незадовільно
	«незадовільно» з можливістю повторного складання

	1 – 34
	
	
	«незадовільно» з обов’язковим повторним вивченням дисципліни


Якщо за результатами модульно-рейтингового контролю студент отримав за два змістовні модулі сумарну оцінку в балах менше ніж 20 балів, то він не допускається до іспиту і вважається таким, що не виконав усі види робіт, які передбачаються навчальним планом на семестр з дисципліни “Дифракційні методи аналізу”
НАВЧАЛЬНО-ТЕМАТИЧНИЙ ПЛАН ЛЕКЦІЙ І ЛАБОРАТОРНИХ ЗАНЯТЬ
	№ лекції
	Назва лекції
	Лекції
	Лаб.роб
	Самос. робота

	ЗМІСТОВИЙ МОДУЛЬ 1.

	1
	Вступ. Природа рентгенівських променів. Рентгенівські спектри.
	3
	2
	6

	2
	Взаємодія рентгенівських променів з матеріалами. Рівняння Вульфа-Брега.

матеріалами.
	2
	3
	11

	3
	Структура та симетрія кристалів.
	4
	3
	11

	4
	Обернена гратка та її властивості. Квадратичні форми. Сфера Евальда.
	4
	4
	12

	5
	Розсіювання рентгенівських променів електроном, атомом, малими кристалами.
	6
	2
	8

	6
	Структурний фактор. Умови погасання. 

	4
	3
	8

	
	Модульна контрольна робота 1
	
	
	

	ЗМІСТОВИИ МОДУЛЬ 2.

	7
	Принципи аналітичної ідентифікації речовини  невідомої сингонії.
	4
	3
	8

	8
	Прецизійні методи визначення параметрів елементарної комірки.
	4
	2
	8

	9
	Якісний та кількісний рентгенофазовий аналіз. Метод електронографії.
	3
	12


	4



	
	Модульна контрольна робота 2
	
	
	

	
	ВСЬОГО
	34
	34
	76


Загальний обсяг 144 год., в тому числі: 

лекцій -34 год., лабораторні - 34 год.,

самостійна робота - 76 год.,

Змістовий модуль 1

Лекція 1. Вступ. Дифракція та інтерференція хвиль. Дифракційні методи – рентгенографія, електронографія, нейтронографія. Природа та генерація рентгенівських променів, рентгенівські спектри. – 3 год.

Завдання для самостійної роботи   6  год.
Закон Мозлі та його застосування в аналітичній практиці. Розв‘язок задач.

 Лекція 2. Взаємодія рентгенівських променів з матеріалами. Поглинання рентгенівських променів, лінійний та масовий коефіцієнти поглинання. Рівняння Вульфа-Брега – 2 год.

Завдання для самостійної роботи

11  год.

Умови виникнення характеристичного спектру. Правила відбору. Рентгенівські камери, методи закладки плівки. Розв‘язок задач.

Лекція 3. Структура кристалів, елементарні комірки, типи комірок Браве та їх характеристики, координати атомів, міжатомні відстані , міжатомні кути, координаційні числа. Елементи симетрії кристалів, точкові групи, сингонії, просторові групи та їх символіка.  – 4 год.

Завдання для самостійної роботи

11  год.

Реферат на тему “Основи рентгеноспектрального аналізу”. Розв‘язок задач.
Лабораторна робота 1.

 Ознайомлення з конструкцією рентгенівського дифрактометра, рентгенівськими трубками. Обрахунок дифракторами. – 2 год.

Лекція 4. Обернена гратка та її властивості. Квадратичні форми кристалів різних сингоній. – 4 год.

Завдання для самостійної роботи

12  год.

Рентгенівська спектроскопія поглинання - метод EXAFS. Написання реферату. Розв‘язок задач. 
Лабораторна робота 2.

Ідентифікація дифрактограми невідомої речовини кубічної сингонії. – 3 год.

Лекція 5.  Розсіювання рентгенівських променів. Основні рівняння дифракції. Розсіювання вільним електроном, атомом, кристалами малих розмірів. Рівняння Лауе та його аналіз. Комптонівське розсіювання. – 6 год.

Завдання для самостійної роботи

8  год.
Квазікристали – нові матеріали з особливою симетрією. “Золотий перетин”, покриття Пенроуза. Розв‘зок задач.
Лабораторна робота 3.

Ідентифікація дифрактограми невідомої речовини тетрагональної та гексагональної сингоній з використанням метода Ліпсона. – 4 год.

        Лабораторна робота 4.

Розрахунок константи електронограма за електронограмою еталонної речовини – 2 год.

Лекція 6.  Розсіювання рентгенівських променів не примітивною елементарною коміркою. Структурний фактор. Умови погасання. Метод Ліпсона. Основи рентгеноструктурного аналізу, проблема фаз, метод Паттерсона, прямі методи, підготовка зразків для дослідження. – 4 год.

Завдання для самостійної роботи

8  год.
Застосування нейтронів в структурних дослідженнях. Розв‘язок задач.

Лабораторна робота 5.

Якісний рентгенофазовий аналіз. – 3 год.

          Лабораторна робота 6.

Прецизійне визначення параметра елементарної комірки за центром ваги дифракційного піка. – 3 год

Написання контрольної роботи №1.
Контрольні запитання та завдання до змістового модуля 1:

1.Явище дифракції хвиль.

2.Отримання рентгенівських променів. Основні конструкційні вузли рентгенівського дифрактометра.

3.Підготовка полікристалічного зразка до дослідження.

4.Суцільний та характеристичний рентгенівські спектри. Закон Мозлі.

5.Поглинання рентгенівських променів матералами. Стрибки поглинання, флуоресцентне випромінювання, Оже-електрони.

6.Тонка структура рентгенівських спектрів поглинання. Метод EXAFS.

7.Монохроматизація рентгенівського випромінювання. 

8.Рівняння Вульфа-Брега, його аналіз та застосування..

9.Типи елементарних комірок  та їх характеристики. Координати атомів. Розрахунок міжатомних відстаней та кутів.

10.Індекси Міллера. Індексація  дифракційних максимумів на дифрактограмі.

11.Обернена гратка та її властивості. Рівняння Вульфа-Брега в векторній формі.

12.Квадратична форма.

13.Розсіювання рентгенівських променів. Основні рівняння дифракції. 

14.Розсіювання рентгенівських променів вільним електроном та атомом.

15.Когерентне та некогерентне розсіювання.

16.Структурний фактор. Умови погасання для кристалів кубічної сингонії.

17. Рентгенівські картотеки.

18. Метод Ліпсона при ідентифікації дифрактограми невідомої речовини вищої та середньої категорій. 

19.Якісний рентгенофазовий аналіз та його використання при досліджені діаграм стану.

20. Рентгеноспектральний аналіз.

Змістовий модуль 2

Лекція 7.  Прецизійні методи визначення параметрів елементарної комірки кристалічних речовин. Аналіз похибок у визначенні міжплощинних відстаней. Методи графічної та аналітичної екстраполяції. Метод визначення центру ваги дифракційного максимуму.– 4 год.
Завдання для самостійної роботи

8  год.
Застосування метода Когена до кристалів середньої сингонії. Розрахунок міжатомних відстаней та кутів в кристалах відомої сингонії. Реферат на тему “”Метод EXAFS та його застосування в наукових дослідженнях”
Лабораторна робота 7

Графічний метод прецизійного визначення періоду кристалічної гратки. – 2 год.

Лекція 8. Принципи якісного та кількісного рентгенофазового аналізу. Визначення границі твердих розчинів рентгенографічним методом. Рентгенографічне визначення розмірів кристалітів. – 4 год.
Завдання для самостійної роботи

8  год.
Дифракція повільних електронів. Основи методу та його застосування.

Лабораторна робота 8.

Аналітичний метод прецизійного визначення періоду кристалічної гратки, метод Когена – 3 год.

Лекція 9. Метод електронографії. Робота з електронною рентгенівською картотекою. – 3 год.
Завдання для самостійної роботи

4  год.
Принципи підбору β-фільтрів. Монохроматизація рентгенівського випромінювання за допомогою диференціальних фільтрів.

Лабораторна робота 9.

Ознайомлення з роботою електронографа. Обробка електронограми відомої речовини – розрахунок сталої електронографа та міжплощинних відстаней – 2 год. 

Лабораторна робота 10.

Підсумкова лабораторна робота – 10 год. 

Написання контрольної роботи №2.

Контрольні запитання та завдання до змістового модуля 2:

1. Основні похибки, що впливають на точність визначення періоду кристалічної гратки.
2. Метод графічної екстраполяції. 

3. Вибір апроксимаційної функції.

4. Метод аналітичної екстраполяції.

5. Типи твердих розчинів.

6. Рентгенографічний метод  визначення концентраційної області існування твердих розчинів.

7. Метод визначення центру ваги дифракційного максимуму.

8. Розрахунок густини  досліджуваного зразка з використанням параметрів елементарної комірки.

9. Якісний рентгенофазовий аналіз та його використання при дослідженні  діаграм стану.

10.  Принципи ідентифікації фаз за дифрактограмою двохфазного зразка.

11.  Методи кількісного рентгенофазового аналізу.

12.  Принцип роботи електронографа.

13.  Стала електронографа.

14.  Схема формування дифракційної картини полікристалічної речовини.

15.  Обробка електронограми полікристалічної речовини..

Перелік питань на іспит.

1. Природа та генерація рентгенівських променів. Неперервний спектр.

2. Характеристичний рентгенівський спектр. Правила відбору.

3. Закон Мозлі та його використання.

4. Основи рентгеноспектрального аналізу.

5. Ослаблення рентгенівських променів при взаємодії з речовино. Лінійний та масовий коефіцієнти ослаблення.

6. Рентгенівські спектри поглинання. Стрибки поглинання та явища, що їх супроводжують.

7. Тонка структура рентгенівських спектрів поглинання. Метод EXAFS.
8. Рівняння Вульфа – Брега та його аналіз. Формування дифракційної картини від полікристалічної речовини.

9. Методи реєстрації рентгенівських променів.

10.  Індекси Міллера атомних площин.

11.  Типи комірок Браве та їх характеристики.

12.  Елементи симетрії кристалів. Точкові групи симетрії та їх класифікація. Сингонії.

13.  Обернена гратка та її властивості. Рівняння Брега в векторній формі.

14.  Взаємозв‘яхок дифракційної картини із структурою досліджуваного об‘єкта.

15.  Атомний фактор розсіювання.

16.  Структурна амплітуда та її використання для отримання умов погасання.

17.  Умови погасання для кристалів кубічної сингонії.

18.  Аналітичний метод ідентифікації невідомої речовини кубічної сингонії.

19.  Метод графічної екстраполяції для прецизійного визначення параметрів елементарної комірки.

20.  Розрахунок  параметрів елементарної комірки за центром ваги дифракційного піку. Обчислення  густини  полікристалічного зразка.

21.  Метод Ліпсона для ідентифікації невідомої речовини тетрагональної сингонії.

22.  Фізичні принципи підбору β –фільтрів. Методи монохроматизації рентгенівського випромінювання.

 Рекомендована література.
Основна:

1. Русаков А.А. Рентгенография металлов - М: Атомиздат.-  1977.

2. Ковба Л.М. Рентгенография в неорганической химии: Учебн. пособие - М: Изд-во МГУ.-  1971.

3. Качанов Н.Н., Миркин Л.И. Рентгеноструктурный анализ. -. М: Машгиз.- 1960.

4. Уманский Я.С., Скаков Ю.А., Иванов А.И., Расторгуев Л.Н. Кристаллография, рентгенография и электронная микроскопия. - М: Металлургия.- 1982. 

5. Липсон Г., Стипл Г. Интерпретация порошкових рентгенограмм. – М: Мир. - 1972.
6. Горелик С.С., Расторгуев Л.Н., Скаков Ю.А. Рентгенографический и электроннооптический анализ. – М: - Металлургия. -  1970.

7. Казіміров В.П., Качур О.В. Рентгенографія полікристалів: Навч. посібник. К.: ВПЦ “Київський університет”.- 1994. 

8. Казіміров В.П., Сокольський В.Е., Роїк О.С., Гречишкіна Г.Ю. Рентгенографія полікристалів. (Теоретична частина): Навч. посібник К.: ВПЦ “Київський університет”.- 2007.

Додаткова:

9.  Гинье А. Рентгенография кристаллов. – М: Физ-матгиз. - 1961.

10.  Хейкер Д.М., Зевин Л.С. Рентгеновская дифрактометрия. – М: Физ матгиз. -  1963. 

11.  Пенкаля Т. Очерки кристаллохимии.- Л.: Химия.- 1974.

12.  Warren B.E. X-ray Diffraction. – 1969.
13.  Баррет Ч.С., Массальский Т.Б. Структура металлов. / Пер. с англ. в двух частях.- М: Металургія. – 1984.
14.  Авдюхина В.М., Батсурь Д., Губенко В.В. и др. Рентгенография. Спец-   практикум. – М: Изд-во МГУ. – 1986.
� У випадку читання дисципліни, яка не є профільною для факультету чи інституту обов’язковим є погодження з науково-методичною комісією профільного факультету. У випадку економічних та юридичних наук погодження із предметною комісією з економічних та юридичних наук при Науково-методичній раді Університету.


� Зазначається загальна кількість годин, які виділено на дану дисципліну згідно навчального плану відповідного освітньо-кваліфікаційного рівня.


� кредитів ECTS – кредит кратний 36 годинам (Наприклад, 3 кредити ECTS відповідає 108 год.).
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