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MATEM ATICKO-FYZIKÁLNY Č A S O P I S SAV, VI, 1 

RONTGENOVÁ D I F R A K C N Á KOMORKA 
NA FOTOGRAFICKÚ REGISTRÁCIU 

NEDEFORMOVANÉHO OBRAZU R E C I P R O K E J 
MRÍEZKY 

V. H A N IV .J. M A Ď A R 

Vstav technické fysiky ČSAV v Praho, Fyzikálny ťistav Přírodovedecke j faku l ty Uni­
verzity Korní 1 ! .skcbo v Bratis lavo 

Opisuje sa rontgenová difrakoná komórka skonstruovaná na principe^]) re-
oesnej metody, ktorá dovoluje registrovat na rovinný film nedeformovaný 
obraz roviny reci])rokej mriežky v skrátenýeh expozionýoh dobách. 

Ti vod 

Každá rontgenová difrakcná metoda, ktorá má poskytovat materiáljfna 
uréenie kryštálovej struktury látok, musí umožňovat separovanie jednotlivých 
rerlexií h. k\ /, jednoznačné indexovanie (pripísanie indexov h. k, / jednotlivým 
retlexiám), pričom tvar difrakčných stó]) pri fotografických metodách musí 
umožňovat uréenie'! integrálnych intenzit difrakčných stop. V súcasnej době 
najznámejšie a naj časté jšie používané fotografické difrakčné metody mono-
kryštalických látok sii: metoda otácaného monokrystalu, metoda Weissen-
bergova a precesná metoda. Posledná z menovaných metod nebola u nás do-
siai použitá. 

Vv'\ porovnaní jednotlivých metod [1] metoda otácaného monokrystalu ne­
umožňuje jednoznačné indexovanie a separovanie jednotlivých reflexií h, k, l. 
Metoda Weissenbergova tuto možnost poskytuje, registruje sa však přitom 
deformovaný obraz roviny reciprokej mriežky v expozičných dobách 10 až 
.10 hodin. 

B u e r g e r navrhol r. 1944 [2] precesím metodu, ktorá má oproti predošlým 
metodám tieto výhody: 1. umožňuje registrovat nedeformovaný obraz roviny 
reciprokej mriežky. Meranie medziosových uhlov elementárnej buňky recipro­
kej mriežky, ako aj indexovanie dá sa urobit priamo na filme; 2. mriežkové 
konstanty dajú sa určit z difrakčného záznamu s presnosťou 0,04%; 3. expo-
zičná doba sa v ])orovnaní s Weissenbergovou metodou skracuje 7 —10-ná-
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solme: 4. tvar difrakčných stop je pravidelný a velmi vhodný na určenie in-
tegrálnych intenzit: 5. ..pozadie\ ktoré pósobí rušivo pri odčítaní intenzit 
difrakčných stop. je v dósledku krátkých expozičných dóJ) značné /.oslabené. 

Zřejmé výhody precesnej metody oproti metodě otáčaného monokrystalu 
a Weissenbergovej rnetóde viedJi nás ku konstrukcii difrakčnej komorky za 
1 oženej na principe precesnej metody. 

I. Princip preccsnej metody 

Na získanie difrakčného záznamu, ktorý představuje nedeformovaný obraz 
roviny ..váženej,k reci})rokej mriežky. rie je nutné udržovat konštantnú 
orientaciu reciprokej roviny vzhladom na primárný zvázok. ako tomu je 
na])r. pri Joiig—Boumanovej rnetóde. Orientácia reci])rokej roviny vzhladom 
na primárný zvázok móže sa libovolné meniť. rovina filmu musí vsak pri tom 
zostávať stále rovnoběžná s reciprokou rovinou a nesmie sa meniť vzdialenosť F 
,,středu*• filmu (miesto. v ktorom j)retne spojnica středu reflexněj gule a po 
čiatku reciprokej mriežky rovinu filmu ) od krystalu. Buerger [2] zistil. že je 
najvhodnejšie voliť precesný ])ohyb, })retože tento pohyb dovoluje mimo 
inéiio podstatné skrátenie expozičných dob. Precesná metoda, ktorú navrtiol. 
založená je na týchto princípoch: 

1. Normála reciprokej roviny (racionálny směr kryštálovej mriežky). zviera 
so smerom primárného zvázku uhol // a vykonává ])recesný pohyb. Na pre-
cesnom uhle /LI závisí, aký velký objem reciprokej mriežky sa dostává do 
reflex ne j polohy. Prakticky sa volí vždy taký sklon /J. aby sa do refiexnej 
polohy dostala len tá časť reciprokej mriežky. ktorá poskytne difraktováné 
zvazky s merateTnou intenzitou. V dósledku obmedzeného pohybu reciprokej 
mriežky zotrvávajú jednotlivé reciproké body v refiexnej polohe po dobu 
značné dlhšiu, ako je tomu pri Weissenbergovej rnetóde. čím sa úmerne skráti 
expozičná doba. ])otrebná pre nasnimkovanie reciprokej roviny. 

2. Počas precesného poliybu musí zostávať reci])roká rovina stále rovno-
bežná s rovinou filmu. 

3. Primárný zvázok musí precliádzať dvoma .,nepohyblivými" bodmi. 
z ktorých jeden sa nachádza v střede krystalu a druhý v ,,střede" filmu. Poloha 
týchto bodov sa počas precesného pohybu nesmie meniť. Sú to body. v kto­
rých precesná os krystalu a filmu pretínajú směr primáni. 

II. Zostava konštrukcie a jej einnosť 

Obr. 1 představuje schematický náčrt precesnej komorky. obr. 2 5 sú foto 
grafické snímky modelu precesnej komorky, které zachycujú precesím ko-
mórku v rozličných fázach precesného pohybu. 

Precesná komórka je uložená v masívnom kovovou, ráme 1, ktorý je otočný 
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o 90° a spočívá na trojnožke s nastavovacími skrutkami. V prednej časti rámu 
nacliádza sa kolimátor 2 j)re vymedzenie rovnoběžného z vážku rontgenovýcli 
lúčov. ktorý je vyměnitelný oj)tickým zariadením pre optickú justáciu. V ráme 
sú ďalej uložené štvri hroty hrotových ložísk: dva hroty v hornéj časti rámu. 
dva v dolnej. přesné proti sebe. Myšlená sjíojnica hrotov je kolmá na směr 
primáni (osi kohmátora) p a přetíná predíženú os kolimátora. Vzdialenosť 

Obr. /. Schematicky náčrt mode lu precesnej komo rky. V n á č r t e nie je vyznačené tie-
nidlo pre vymedzenie difrakčného kužela n-tej vrstevnice. Tienidlo dobré vidicť 

na obr. 2 a 4. 

hrotov F je tixná. horná dvojica je však nastavovatefná v směre rovnobežnom 
so smerom primáni a v směre zvislom. Hroty sú zasadené v hrotových ložis­
kách na horizontálnych častiach predného kovového rámu 3 a žádného kovo­
vého rámu 4. takže rámy sú velmi lanko výkyvné okolo zvislých osi. Vo zvis­
lých častiach predného a žádného rámu sú dalšie dve dvojice ])rotilalilých 
hrotov. zasadených do hrotových ložísk vnútorných rámov. z ktorých ])redný f> 
nesie goniometrickii hlavicu s kryštálom a zadný 6 kazetu s filmom. Hrotové 
ložiska sú nastavené v takej výške, že vnútorné rámy sú výkyvné okolo hori­
zontálnych osi, j)retínajúcich predíženú os kolimátora p. v bode, v ktorom 
přetíná tuto os zvislá výkyvná os. Priesečníky zvislých a horizontálnych vý­
kyvných osi definujú ,,nehybné" body predného a žádného rámu. 

Aby roviny predného a žádného vnútorného rámu, v ktorých ležia reciproká 
rovina krystalu a rovina filmu, zostávali jiočas jrrecesného pohybu presne 
rovnoběžné, sj)OJené sú vnútorné rámy v štyroch bodoch oskami s výkyvnými 
ložiskami. 

23 



Precesný pohyb obstarává vysúvateFná oska 7, opatřená fixovacou skrul-
kou, ktorej jeden koniec je ])evne spojeny so zadným vnut orným rámom 
a vysúvatelný koniec je uložený v kíbovom Ložisku na poháhacom kotúči s. 
Klbové ložisko je posuvné v rybinovitej drážke na kotúči. aby bolo možné 
meniť precesný uhol. Kotiic je fixně spojený s oskou uloženou \ základnom 
ráme prístroja, na ktorej sa z druhej strany nachádza skrutkový převod spo­
jený s hnacím motorom 9. Skrutkový ])revod dá sa odfixovať. aby sa umožnilo 
ručné otáčanie pri justácii krystalu. Skrutkový převod je /ostrojený tak. že 
poháňací kotiič sa otáča rýchlosťou jednej otočky za (lve minuty. Rovnoměrný 
rotačný pohyb ])oháňacieho kotiiča. uloženie rámo v v nastavitelných hroto­
vých ložiskách a spojenie vniitorných rámov pomocou osiek s klbovými vý-
kyvnými ložiskami umožňuje najustovať nehybné body presne do směru pře 
díženej osi kolimátora p a prakticky vyhičiť mrtvé chody. 

Filmovú kazetu je možné posunut v směre precesnej osi na nastavenie ro­
viny filmu presne do ...nehybného*" bodu žádného \ niitorného rámu pri sním­
kovaní .,nultej" reciprokej roviny a na nastavenie roviny filmu do vhodní1] 
polohy^ pri snímkovaní ..vyšších-' reciprokých rovin. Rovnoběžného posuvu 
dosiahne sa přesným rúrk.,vým vedením. Rúrkv. v ktorých sa posunujú osky 
filmovej kazety, sii fixně spojené so zadnou stěnou žádného vniitorného rámu. 
Osky sii po jednej straně pevné spojené s uosníkom filmovej kazety, ktorá je 
z boku zasúvateTiiá a ])o druhej straně sii naskrutkované na kovová dostičku 10. 
Na kovová dostičku z jednej strany tlačí pero, z druhej strany nastavovacia 
skrutka 1 1. Posuv skrutky sa dá sledovat na milimetrovom dělení vyznačenom 
na jednej oske. 

Medzi kryštálom a filmom je umiestené kovové tienidlo s kruhovou štrl)inou 
pre vymedzenie difrakčného kužela HAej vrstevnice. »)e j)ri])evnené k dvom 
oskám, ktoré sú posuvné v rúrkach, pevné spojených s doskou predného vnú-
torného rámu, opatřených fixovacou skrutkou. Osky majii milimetrové delenie 
])re nastavenie tienidla. Rovina kovového tienidla zostáva ]>oeas precesnélio 
pohybu rovnoběžná s reciprokou rovinou. ])ričom precesná os tvoří os kruho-
vej štrbiny. Kovové tienidlo sliiži siičasne ako nosník filmovej kazety pre 
zhotovenie tzv. ,.cone-axis'* snímok. 

Rozměry filmu: Difrakčný záznam získaný na ])recesnej komórke ])redst<i-
vuje neskreslený obraz roviny reciprokej mriežky. ktorá sa registruje s fakto-
rom zváčsenia F. Pri precesnom polrybe, ktorý vykonává reci])roká rovina, 
dostává sa však do reflexnej polohy iba časť reci])rokej roviny. Difrakčný 
záznam je omedzený kružnicou. ktorej poloměr /• sa zvačsuje s rastúcim 
uhlom JJL. Vvi registrácii nultej reci])rokej roviny je tento poloměr daný vzť;i-
hom ^., . 

r --= 2F srn a. (I ) 
kde F je faktor zváčsenia v cm (vzdialenosť ,,středu" filmu od krystalu) a#/i 
je precesný uliol. Konstantně zvolená vzdialenosť F je pri precesnej komórke 
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(i cm. prieoin // je nastavitelné do 30°. Rozměry filmu zvolili sine tak, aby sa 
pri maximálnom ])reeesnom uhle // zaznamenal celý reflektujúci ohoř uultej 
reciprokej roviny, co pri štvorcovom filme předpokládá dížku strany 12 cm. 

(V ntroratiiť a justácia monokrystalu; Princi]) precesnej metody vyžaduje 
umiestenie krystalu presne v nehybnom bode predného rámu. pricoin smei' 

Ohi (Њr. ••;. 

zvolenej krystalograíickej osi musí byť zhodný so smerom precesnej osi. Za 
tým úcelom sa robí .,centrovanie íw aVjustácia*' monokrystalu. Na ..nacentro-
vanie- a na přibližné ..najustovanie ík krystalu slúži umiestenie krystalu na 
goniometrické] hlavici a optické zariadenie. ..'Dojustovanie" krystalu sa robí 
pomocou rontgenovýcb snímok. 

(íoniometrická hlavica" je běžného typu. aký sa })oužíva ])ri met óde otáča-
ného monokrystalu. Je otočná okolo osi. ktorá je ])ri nulovom preeesnonruhle 
přesné zhodná so zvislou výkyvnou osou ])redného rámu (os Y). Dalsie dva 
oblťiky goniometrické] hlavice umožhujú pootocenie krystalu okolo osi kol­
mých na vertikální! os Y/Pri základných polohách ohlúkov (]>ri nulovom na­
stavení stupnic) je jedna z osi zhodná s horizontálnou výkyvnou osou predného 
vnútorného rámu (os X) a druhá so smerom primáni (os Z). Pootocenie dá sa 
sledovat na nóniových stu])tiiciach s presnosťou na O.V. 

Na ..nacentrovanie- ' krystalu slúžia translacné ])osuvy goniometrické] hla-
vice v smcroch osi A'. Y a Z. Kolimátor dá sa pri centrovaní vymeniť mikro-
skoponr opatřeným nitkovým krížom. Vv\ základných polohách oblťikov 
goniometrickej hlavice a nulovom nastavení precesného ulila je zvislá os nit­
kového kríža zhodná so zvislou výkyvnou osou. horizontálna ros s horizontál­
nou výkyvnou osou predného rámu a střed nitkového kríža suhlasí s nehyb­
ným bodom predného rámu. 
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Přibližné ,,najustovanie" krystalu sa robí v případe, že je krystal ohrani­
čený pravidelnými plochami, pomocou jeho vonkajšieho tvaru a ..dojustovanie" 
nepravidelné ohraničeného monokrystalu sa dá urobit iba pomocou rentge­
nových snímok. ..Rozjustovanie" krystalu přej a ví sa na difrakčnej snímke tým 
spósobom. že střed difrakčného záznamu je excentricky vysunutý zo ..středu • 
filmu. Směr a velkost excentrického výsunutia je mierou ..rozjustovania" 
krystalu. 

Pre najustovanie krystalu ])omocou difrakčných snímok navrhol Buerger [2] 
dva s]) oso by: 

a) Meria sa maximálny poloměr i\ difrakčného záznamu a poloměr /• 
v směre kolmom. Z rozdielu polomerov vypočítá sa 1: 

'". - !' 
- -• . ( 2 ) F 

Z hodnoty A dá sa určiť azimut E výchylky krystalografickéj osi zo směru 
precesnej osi podlá vztahu: 

cotg 2f -- sec// 4 tg//. (3) 

..Najustovanie** sa urobí pootočením krystalu presne proti směru výchylky 
o uhol E. Pri .,justácii" pomocou goniometrické]' hlavice, ako je to v případe 
precesiiej komórky, ktorej oblúky boli pri snímkovaní nastavené na nulových 
polohách, sa urobí ..najustovanie" okolo osi X o uhol E,. okolo osi Y o uhol ey. 
])ričom 

E, -•- E cos \ (4a) 
EfJ — E sin \. (4b) 

..Najustovanie" sa urobí tak. aby sa kompenzovala výchylka E. \ je uhol. 
ktorý zviera směr r, so smerom vertikálneho okraja filmu. 

b) Meria sa vzdialenosť okraj o v difrakčného záznamu od středu filmu 
v směre rovnobežnom s horizontálnym a vertikáinym okrajom filmu. Rozdiel 
vzdialeností určí nám hodnoty 2FA, a 2FAy. Dosadením A, a Av do v zťahu (3) 
dá sa vypočítat zložka uhlovej odchylky krystalografické j osi od směru pre­
cesnej osi E, a EV vo vertikálnej. resp. horizontálnej rovině, prechádzajúcej 
primárom. Příslušná o])rava urobí sa okolo osi A' a Y tak. aby sa kompenzo­
valo , ,rozjustovanie' •. 

Pre získanie údajov na ,,najustovanie" je potřebné mať na difrakčnej snímke 
predovšetkým jasné ohraničený difrakčný záznam. Je preto lepšie použiť ne 
filtrované žiarenie autikatódy, ab}r vyniklo na okrajoch záznamu ukončenie 
radiálnych pásov ..spojitého" začernenia a voliť menší precesný uhol, čím sa 
skrátia expozičně doby. Primárný zvázok sa pri ,,justačných" snímkách ne­
musí odtieniť. Nepřesná poloha filmu, t. j . jeho vysimutie z „nehybného" 
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bodu žádného rámu smerom k anťikatóde rontgenovej lampy, resp. v směre 
o]monom, prejaví sa na difrakonom zázname rozdvojením difrakcných stop. 

H<(/Í.sfrúci(i ..Vf/ssívlr' reciprokých rovin: Pomocou preeesnej komórky je 
možné registrovat nedeformovaný obraz ..vyšších" reciprokých rovin, rovno­
běžných s nultou reciprokou rovinou, s rov lakým faktorom zváčšenia F. Vw 

ìïì- ^rs^Ш 

Obr. /. Obr. 5. 

registráciu //-tej reeiprokej roviny o vzdialenosti C od poeiatku je |)otrebnó 
rovinu filmu paralelné posunut smerom k anťikatóde rontgenovej lampy 
o vzdialenosť F. C cm z polohy, ktorú zaujímal při snímkovaní nul tej recipro­
ko]' roviny [2], 

Difrakťované zvázky. prislúehajúce jedinej reeiprokej rovině, tvoria p<>-
vršky plášfa difrakeného kužela, ktorého os sleduje pri precesnom pohybe 
směr preeesnej osi. Dajú sa preťo izolovat pomocou rovinného kovového tie-
nidla. opatřeného kruhovou štrbinou. kťorou pri urcitom nastavení tienidla 
přejdu len difrakťované zvázky uvažovanej reeiprokej roviny. Vzdialenosť 
.v roviny tienidla od krystalu závisí pri snímkovaní nultej reeiprokej roviny 
iba od preeesného uhla // a poloměru tienidla r, [2]: 

tg/V 
(ß) 

Pri snímkovaní vyšších reciprokých rovin závisí nastavenie tienidla ,s okrem 
toho od reeiprokej súradnice í príslušnej reeiprokej roviny [2]: 

* -- -'* , • (*>) 
t g COS"""1 (COS // - ; ) 

Súradnica t. potřebná na určen ie polohy filmu i tienidla, dá sa určit zo zná-
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mej periody identity Lpozdíž kryštalografickej osi. najustovancj do směru 
precesnej osi: 

•H.Á 

nd*. (1) 
ПÁ 

Ľ 

n je poradie reciprokéj roviny v systéme rovnoběžných ekvidistantných 
rovin (počítané od počiatku reciprokej mriežky). d* je mriežková konstanta 
systému reciprokých rovin. 

Mriežková konstanta d* dá sa určiť metodou otáčaného monokrystalu alelx> 
priamo na precesi.om přístroji, zhotovením tzv. ..cone-axis" snímky. Ak sa 

й § # I І * 

ì f H i 

І * I І І 

І H l 

i » 

i % i I i 

L _ 

Ohr. (i. Difrakčný záznam nultc j recipro­
kej roviny. Pro-chamazu leno^cn, // ----- 0 , 
fr •.- 6 cm, CnK žiarcnic, expozícia 3 hod. 

Ohr. }. Difrakčný záznam nultc j recipro­
kej roviny. Komplexím bery lnatá sol ky­
seliny benzoovéj, ,u — 0 \ F ---= 6 cm, C///\ . 

žiarcnic, expozícia 4 hod. 

použije tienidlo ako nosič rovinného filmu, zaznamenají! sa difrakčné stopy 
jednotlivýcrfreciprokých rovin na systéme sústredných kružnic (nultáreciproká 
rovina splývá so stopou primáni). Z poloměru n tého knížku r„ dá sa počítat 
mriežková konstanta d* pomocou vztahu [2]: 

d* 

kde //. je precesný uhol, s je vzdialenosť tienidla od krystalu. 
Pri snímkovaní reciprokých rovin o rozličných súradniciach f pri roznom 

nastavení precesného uhlu JLI nevystačí sa s jediným polomerom kruhovej 
štrhiny kovového tienidla. Vložka s kruhovou strbinou je vyměnitelná a pri 
rozličných hodnotách fa// vystačí sa prakticky s polomermi štrbín 0,75. 1.50. 
3,00 a 4,75 cm, pričom je třeba mať na zřeteli, že goniometrická hlavica do-
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voluje uastavenie tienidla zhruba do vzdiaienosti 2 cm od krystalu a nosič 
íilmovej kazety na 1 cm od roviny filmu. Vve nasnímkovanie nultej reciprokej 
roviny je štrbina o poloměre 0.75 cm vhodná pre obor precesných uhlov 10 až 
20°. štrbina o poloměre 1.50 cm pre precesné uhly 20—30°. Vyššie reciproké 
roviny o súradnici C — 0,0 — 0,3 dovoluje registrovat pri precesnom uhle 30 
štrbina o poloměre 3.00 cm, reciproké roviny o súradnici í — 0.2 — 0.5 štrbina 
o poloměre 4.75 cm. 

Na obr. 0 a 7 sú reprodukované difrakčné záznamy získané na modele pre­
cesné j koniórky. 

Model ])recesnej komórky bol zhotovený a preskúšaný na Fyzikálnom ústave 
Frírodovedeckej fakulty Univerzity Komenského v Bratislavě. 

Záverom (lakujeme dielenskému učitelovi p. A. K i s s o v i za starostlivé vy-
hotovenie modelu precesnej komórky a za iniciativně návrhy pri jeho kon-
štrukcii. Za poskytnutie monokryštálov pro-chamazulenogénu ďakujeme aka­
demikovi F. S o r m o v i , za poskytnutie komplexnej berylnatej soli kyseliny 
benzoovej dr. *J". S m o g r o v i č o v i . 

L I T E R A T U R A 

1. Buerger, M. J.; K-Ray Crystallography, New York, Wiley, 1942, str. 92 4(55. 
2. Buerger , M. J.; The Photo^rapliy of the Reciprocal Lattice. ASXRRT) Monograph 
Xo 1, 1944. 

29 


		webmaster@dml.cz
	2012-07-31T11:20:43+0200
	CZ
	DML-CZ attests to the accuracy and integrity of this document




