Xac dinh kich thwac tinh t[lé theo phwong phap
William-Hall bang nhieu xa tia X (XRD)

Phuong phap nhiéu xa tia X (X-ray diffraction - XRD) la mot ki thuat quan trong
trong viéc xac dinh kich thudc tinh thé cua cac vat liéu. Dua trén hién tugng nhiéu xa khi
cac tia X duoc chiéu qua mot mang ludgi tinh thé, phuong phap nay cho phép xac dinh
cau trdc tinh thé, kich thudc hat, ciing nhu mic d6 khuyét tat trong cau tric. Trong qué
trinh thuc hién, cac tia X sé& twong tac v&i cac nguyén tir trong tinh thé va tao ra cac mau
nhiéu xa dic trung. Dya vao cac dinh nhiéu xa nay, thong qua phuong trinh Scherrer,
ngudi ta co thé tinh toan kich thudc tinh thé mot cach chinh xac. Phuong phap nay rat
htru ich trong nghién ctiru vat liéu, dac biét la trong cac linh vuc nhu vat liéu nano, héa
hoc va vat ly chat rin. Tuy nhién, phuong trinh Scherrer chi xem xét do rong cua cac
dinh nhidu xa d¢ tinh kich thuéc hat ma chua xét dén yéu té bién dang bén trong mang
tinh thé.

Phuong phap William-Hall 1a mot ki thuat mé rong cia phuong phéap nhiéu xa tia
X (XRD) dugc str dung dé xac dinh kich thudc tinh thé va do bién dang mang tinh thé
trong vat liéu. Thay vi chi xem xét do rong cua cac dinh nhidu xa dé tinh kich thudc hat
(nhu phuong trinh Scherrer), phuong phap William-Hall xem xét ca hai yéu to: kich
thudc tinh thé va bién dang bén trong mang tinh thé.

Bing cach biéu dién do6 md rong cua cac dinh nhiéu xa theo ham cua géc nhidu xa
(20), phuong phap nay giup tach biét hai hiéu ung: suw mé rong do kich thudc tinh thé nho
va sy mé rong do bién dang mang. Pudng cong William-Hall, dya trén db thi gitta d6
rong dinh nhidu xa va sin@, cho phép tinh toan chinh xac hon kich thudce tinh thé va cung
cap thong tin chi tiét vé trang thai bién dang cua vat liéu, dic biét quan trong trong
nghién cuu vat liéu nano va hop kim.

Do rong cua peak trén gian dd XRD 1a két qua tich chap cua cac yéu to:
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Go6c nhicu xa (20)



D6 ban rong cia peak 1a d6 rong tai vi tri mot nita cudng do cuc dai cia peak nhiéu xa
Do ban rong cua peak duoc tinh theo cdng thuc:
B = Btnistbido + Pmiau
Sau khi loai bo nhiéu do thiét bi do, gia tri ciia d6 ban rong (B):
B = Bmau = Btinh thé + Bbien dang (1)

Theo phuong trinh Scherrer:

KA
Beinn ths = —cs 2)

Trong do:
D: kich thudc tinh thé trung binh (nm)

K: hé sb hinh dang (c6 gia tri dién hinh khoang 0,9; nhung thay di theo hinh dang
thuc té cua céc tinh thé)

A: budc song cua tia X (nm)
6: goc nhiéu xa (rad)
Do béan rong cua bién dang duoc tinh theo cdng thic:
Bpign dang = 4€tanb 3)
Trong do:
e: bién dang (rad)
Thé (2) va (3) vao (1) ta c6 do ban rong:

+ 4ctanf

B =

Dcos

Nhan 2 vé cho cos8, ta co:

KA
PcosO = o + 4esinb

K2
BcosOd = £(4sinf) + ) >y=alx)+b

Trong do:

y = Bcos6O
a=¢

X = 4sinf

KA
b="2
D



Nhu vay, dya vao gian dd XRD, xac dinh goc nhiu xa 6 va d6 ban rong B cua cac peak
nhidu Xa, sau d6 v& duong thang y = ax + b, rdi dua vao gia tri b (tung d6 goc cua dd
thi) tinh duge D 1a kich thuéc cua tinh thé.
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Vi du: Tinh kich thwéc tinh thé LaNiO; véi gian 40 XRD nhw sau:
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Hinh 1. Gian d6 XRD cua LaNiOs
Biét ph6 chuan cua LaNiOs:
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Cach lam

Bwéc 1: Dya trén phd chuan cia LaNiO; chon it nhat 3 mili ¢6 cuong do cao nhat tuong
ung vai pho chuan.
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Hinh 2. Gian d6 XRD cua LaNiO; sau khi chon 3 miii nhiu xa c6 cudng cao nhat
phu hop phé chuan @ng véi goc 20 = 32,9; 47.3; 58,8°

Bwéc 2: Xac dinh d6 ban rong cua cac peak nhidu xa: st dung phan mém origin (hoic
cac phan mém khéac) xac dinh d6 ban rong .
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Dung phan mém origin dé xac dinh do ban rong S cia tit ca cac peak o vi tri
32,9
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D6 ban rong cua cac peak & goc 20 = 47,3 va 58,8° duoc tinh twong tu nhu trén,

két qua thu duoc nhu sau:

Théng sé Vi tri Peak Do ban rong | Gia tri X GatriY
K A(A) 20 (°) B (%) 4sin® BcosO
0.94 1.54 47.35967 0.51808| 1.606502| 0.008280885
32,5732 0.67597| 1.134633| 0.011313309
58.82025 1.067598| 1.964231| 0.016237605

Bwéc 3: Lap phuong trinh dira vao két qua bang trén

KA
BcosO = e(4sinb) + 5 >y=a(x)+b

Két qua thu duoc

y = 0,0053x + 0,0036

Dua vao gi4 tri trung d6 goc b = 0,0036 cua do thi trén suy ra kich thuéc tinh thé D:

KA
D= > 40,21 nm




