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MATEMATICKO-FYZIKALNY CASOPIS SAV, VI, 1 — 1956

RONTGENOVA DIFRAKCNA KOMORK A
NA FOTOGRAFICKU REGISTRACIU
NEDEFORMOVANEHO OBRAZU RECIPROKEJ
MRIEZKY

F. HANIC J. MADAR
Ustav technické fysiky CSAV v Prahe, Fyzikdlny tstav Prirodovedeckej fakulty Uni-
verzity Komenského v Bratislave

Opisuje sa rontgenova difrakéna komorka skonstruovana na principe pre-
cesnej metody. ktord dovoluje registrovat na rovinny film nedeformovany

obraz roviny reciprokej mriezky v skratenyeh expozicnych dobach.

Uvod

Kazdid rontgenova difrakéna metdda, ktord ma poskytovat materialgna
uréenie krystalovej Struktary latok, musi umoziiovat separovanie jednotlivych
retlexii A, &, 1, jednoznacné indexovanie (pripisanie indexov A. &, [ jednotlivym
reflexiam). pridom tvar difrakénych stop pri fotografickych metédach musi
umoziovat urdenie] integralnyeh intenzit difrakénych stop. V stadéasnej dobe
najznamejsie a najéastejdie pouzivané fotogratické difrakéné metédy mono-
kryvitalickveh latok si: metdda otd¢aného monokryStalu. metéda Weissen-
bergova a precesna metdda. Posledna z menovanyeh metdd nebola u nas do-
sial pouzita.

Pri porovnani jednotlivych metdd [1] metdda otadaného monokrystalu ne-
umoznuje jednoznadéné indexovanie a separovanie jednotlivych reflexii A, k, .
Metoda Weissenbergova tato moznost poskytuje. registruje sa vSak pritom
deformovany obraz roviny reciprokej mriezky v expozi¢nyveh dobach 10 az
30 hodin.

Buecrger navrhol r. 1944 [2] precesni metédu. ktord ma oproti predoslym
metodam tieto vvhody: 1. umoziuje registrovat nedeformovany obraz roviny
reeiprokej mriezky. Meranie medziosovych uhlov elementarnej bunky recipro-
kej mriezky, ako aj indexovanie dd sa urobit priamo na filme; 2. mriezkové
konstanty daji sa uréit z difrakéného ziznamu s presnostou 0,049 ; 3. expo-
ziéna doba sa v porovnani s Weissenbergovou metédou skracuje 7—10-na-
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sobne: 4. tvar difrakényceh stop je pravidelny a velmi vhodny na urcenie in-
tegralnych intenzit: 5. ..pozadie. ktoré posobi rusivo pri odéitani intenzit
difrakényeh stop. je v dosledku kratkveh expozicnyeh dob znacéne zoslabené.

Zrejmé vvhody precesnej metddy oproti metdde otdcaného monokrystilu
a Weissenbergove] metdde viedli nas ku konstrukeii difrakénej komaorky za-

lozenej na principe precesnej metddy.

I. Prineip precesnei metody

Na ziskanie difrakcéného zaznamu. ktory predstavuje nedeformovany obraz
roviny .vazenej reciprokej mriezkyv. rie je nutné udrzovat konstantnu
orientaciu reciprokej roviny vzhladom na primarny zviizok. ako tomu je
napr. pri Jong— Boumanovej metode. Orienticia reciprokej roviny vzhladom
na primarny zvizok moze sa lubovolne menit. rovina filmu musi viak pri tom
rostavat stale rovnobezna s reciprokou rovinou a nesmie sa menit vzdialenost
~stredu filmu (miesto. v ktorom pretne spojnica stredu reflexnej gule a po-
ciatku reciprokej mriezky rovinu filmu ) od krystalu. Buerger [2] zistil. Ze je
najvhodnejsie volit precesny pohyb. pretoze tento pohyb dovoluje mimo
iného podstatné skratenie expozié¢nych doéb. Precesna metdda. ktortt navrhol.
zalozend je na tychto principoch:

I. Normala reciprokej roviny (raciondlny smer kryvstalovej mriezky). zviera
so smerom primarneho zviizku uhol y a vykonava precesny pohyb. Na pre-
cesnom uhle u zavisi. aky velky objem veciprokej mriezky sa dostava do
reflexnej polohy. Prakticky sa voli vidy taky sklon wp. aby sa do retlexnej
polohy dostala len ta c¢ast reciprokej mriezky. ktora poskyvtne difraktovand
zvizky s meratelnou intenzitou. V désledku obmedzeného pohybu reciproke]
mriezky zotrvavaju jednotlivé reciproké body v reflexnej polohe po dobu
znadne dlhsiu, ako je tomu pri Weissenbergovej metdde. ¢im sa imerne skrati
expoziéna doba. potrebnd pre nasnimkovanie reciprokej roviny.

2. Pocas precesného pohybu musi zostavat reciprokda rovina stale rovno-
bezna s rovinou filmu.

3. Primarny zvizok musi prechadzat dvoma . nepohyblivymi- bodmi.
z ktorych jeden sa nachadza v strede krystalu a druhy v ..strede™ filmu. Poloha
tychto bodov sa podas precesného pohybu nesmie menit. SG to body. v kto-
rych precesna os kryStalu a filmu pretinaji smer primaru.

II. Zostava konstrukeie a jej ¢innost

Obr. 1 predstavuje schematicky nacért precesnej komorky. obr. 2 -5 st foto-
grafické snimky modelu precesnej komorky, které zachyveuji precesnu ko-
moérku v rozliénych fazach precesného pohvbu.

Precesna komérka je ulozena v masiviom kovovom rame 1. ktory je oto¢ny
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0 907 a spoc¢iva na trojnozke s nastavovacimi skrutkami. V prednej ¢asti ramu
nachdadza sa kolimator 2 pre vymedzenie rovnobezného zviizku rontgenovyeh
licov, ktory je vvmenitelny optickym zariadenim pre opticku justicin. V rame
st dalej ulozené styri hroty hrotovyeh lozisk: dva hroty v hornej éasti ramu.
dva v dolnej. presne proti sebe. Myslena spojnica hrotov je kolma na smer
primaru (osi kolimdtora) p a pretina predizentt os kolimatora. Vzdialenost
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Obr. 1. Schematicky nacért modelu precesnej komorky. V. onadérte nie je vvznadend tie-
nidlo pre vymedzenie difrakéného  kuZela n-tej vrstevnice. Tienidlo  dobre  vidief
na obr. 2 a 4.

hrotov I je fixna. horna dvojica je viak nastavovatelna v smere rovnobeznom
S0 smerom primaru a v smere zvislom. Hroty st zasadené v hrotovych lozis-
kiach na horizontalnych castiach predného kovového ramu 3 a zadného kovo-
vého ramu 4. takze ramy s vel'mi l'ahko vykyvné okolo zvislych osi. Vo zvis-
[veh ¢astiach predného a zadného ramu st dalsie dve dvojice protilahlych
hrotov. zasadenveh do hrotovyeh lozisk vntatornych ramov. z ktorych predny 5
nesie goniometricki hlavieu s krystalom a zadny 6 kazetu s filmom. Hrotové
loziska st nastavené v takej vyske, ze vnuitorné ramy su vvkyvné okolo hori-
zontdlnych osi, pretinajicich predizeni os kolimatora p. v bode. v ktorom
pretina tato os zvisld vykyvna os. Prieseéniky zvislych a horizontialnych vy-
kyvvnyeh osi definuja . ,nehybné body predného a zadného ramu.

Aby roviny predného a zadného vnitorného ramu, v ktorych lezia reciproka
rovina krystilu a rovina filmu, zostavali pocas precesného pohybu presne
rovnobezné. spojené st vnutorné ramy v Styroch bodoch oskami s vykyvoymi
loziskami.
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Precesny pohvh obstardva vysivatelnd oska 7. opatrend tixovacou skrut-
kou, ktorej jeden koniec je pevne spojeny so zadnym vinitornym ramom
a vystvatelny koniec je ulozeny v kibovom lozisku na pohdnacom kotaei s.
Kibové lozisko je posuvné v ryvbinovitej drizke na kotaci. aby bolo mozné
menit precesny uhol. Kotdad¢ je fixne spojeny s oskou ulozenou v zdikladnom
rame pristroja, na ktorej sa z druhej strany nachdadza <krutkovy prevod spo-
jeny s hnacim motorom 9. Skrutkovy prevod dd sa odfixovat. aby sa umoznilo
ruéné otacanie pri justdacii kevstalu. Skrutkovy prevod je zostrojeny tak. e
pohanaci kotad¢ sa otaca rychlostou jednej otocky za dve mintty. Rovnomerny
rotaény pohyvb pohanacieho kotica. ulozenie ramov v nastaviteIny-eh hroto-
vych loziskdch a spojenie vndtornyeh ramov pomocou osick s kibovymi vy-
kyvnymi loziskami umoziuje najustovat nehyvbné body presne do smern pre-
dlzenej osi kolimdtora p a prakticky vylhicit mitve chody.

Filmovu kazetu je mozné posunat v smere precesnej osi na nastavenie ro-
viny filmu presne do ,nehyvhného bodu zadného vniatorného ramu pri snim-
kovani ..nultej - reciprokej roviny a na nastavenie roviny filmu do vhodnej
polohy pri snimkovani ..vyssich - reciprokyeh rovin. Rovnobezného posuvu
dosiahne sa presnym ravk.vyvm vedenim. Rarky. v ktoryveh sa posunuji osky
filmovej kazety. st fixne spojené so zadnou stenou zadného vnitorného ramu.
Osky st po jednej strane pevne spojené s nosnikom filmovej kazety. ktora je
zboku zasuvatelna a po druhej strane st naskrutkované na kovovi dosticku 1o,
Na kovova dosticku z jednej strany tlaci pero, z druhej strany nastavovacia
skrutka 11. Posuv skrutky sa dd sledovat na milimetrovom deleni vyvznacéenom
na jednej oske.

Medzi krystalom a tilmom je umiestené kovové tienidlo s kruhovou strbinou
pre vymedzenie difrakéného kuzela n-tej vrstevnice. Je pripevnené k dvom
oskam, ktoré sti posuvné v rarkach. pevne spojenych s doskou predného vni-
torného ramu, opatrenych fixovacou skrutkou. Osky maja milimetrové delenic
pre nastavenie tienidla. Rovina kovového tienidla zostava pocas precesného
pohybu rovnobezna s reciprokou rovinou. priéom precesnd os tvori os kruho-
vej strbiny. Kovové tienidlo slazi sticasne ako nosnik filmovej kazety pre
zhotovenie tzv. ,,cone-axis snimok.

Rozmery filmu: Difrakény zaznam ziskany na precesnej komarke predsta-
vuje neskresleny obraz roviny reciprokej mriezky. ktora sa registruje s fakto-
rom zvidienia F. Pri precesnom pohybe. ktory vykonava reciproka rovina.
dostava sa vS8ak do reflexnej polohy iba ¢ast reciprokej roviny. Difrakeny
zaznam je omedzeny kruznicou. ktorej polomer » sa zviicsuje s rastieim
uhlom p. Pri registracii nultej reciprokej roviny je tento polomer dany vzta-
hom 1= 2k sin . (n
kde F je faktor zvidsenia v em (vzdialenost .stredu filmu od kryvstalu) a” g
je precesny uhol. Kon§tantne zvolena vzdialenost F' je pri precesnej komérke
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6 cme pricom g je nastavitelné do 30 Rozmery tilmu zvolili sme tak. aby sa
pri. maximdalnom precesnom uhle 1 zaznamenal cely reflektujiici obor nultej
reciprokej roviny. ¢o pri $tvorcovom filme predpoklada dizku strany 12 em.
Controvanic a justdcio monokryfdahe: Prineip precesnej metody vyzaduje

umiestenie krystalu presne v nehvbnom bode predného” vimu,” pricom smer

Obr. 2. Oby. 3.
zyvolenej krystalografickej osi musi byt zhodny so smerom precesnej osi. Za
tym acelom sa robi Lcentrovanies a™ justicia monokryitalu. Na .nacentro-
vanies ana priblizné Cnajustovanie krvstalu slazi umiestenie kryvétalu na
goniometrickej hilaviei a optické zaviadenie. . Dojustovanie krvitalu sa robi
pomocou rintgenovyeh snimok.

Coniometrickd hlaviea” je bezného typu. aky sa pouziva pri metéde otada-
ného monokrystalu. Je otoéna okolo osi. ktord je pri nulovom precesnom uhle
presne zhodna so zvislou vykvyvnou osou predného vamu (os Y). Daldie dva
obliiky goniometrickej hlavice umoziiuji pootocenic kryitalu okolo osi kol
mych na vertikdlnu os ¥, Pri zakladnyeh polohdch oblikov (pri nulovom na-
staveni stupnie) je jedna z osf zhodni £ horvizontalnou vykyvnou osou predného
vitatorného ramu (os X)) a druhd so smerom primaru (os Z). Pootodenic dia sa
sledovat na néniovyeh stupniciach x presnostou na 0,17,

Na _nacentrovanie krvitalu slazia translaéné posuvy goniometrickej hla-
vice vosineroch oxi XY a Z Kolimdtor dd sa pri centrovani vyvmenit mikro-
~kopom. opatrenym  nitkovym krizom. Pri zakladnyeh polohdch oblikov
goniometrickej hlavice a nulovom nastaveni precesného uhla je zvisla os nit-
zového kriza zhodnd so zvislou vykyvnou osou. horizontalna™os s horizontdl-
nou vykyvnou osow predného ramu a stred nitkového kriza suhlasi s nehyb-
nym hodom predného ramu.
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Priblizné _.najustovanie krystalu sa robi v pripade. Ze je krystal ohrani-
¢eny pravidelnymi plochami. pomocou jeho vonkajsieho tvarua ..dojustovanie
nepravidelne ohrani¢eného monokrys$talu sa da urobit iba pomocou rintge-
novych snimok. .,Rozjustovanie krystalu prejavi sa na difrak¢énej snimke tym
sposobom. 7e stred difrakéného zdznamu je excentricky vysunuty zo .stredu
filmu. Smer a velkost excentrického vysunutia je mierou ..rozjustovania-
krystalu.

Pre najustovanie krystalu pomocou difrakényceh snimok navrhol Buerger [2]
dva spdsoby:

a) Meria sa maximalny polomer r, difrakéného ziaznamu a polomer »
v smere kolmom. Z rozdielu polomerov vypodita sa 1:

)' -
I - 1 F . (:

te

7 hodnoty 1 da sa urdéit azimut ¢ vvchvlky krvstalografickej osi zo smeru
precesnej osi podla vztahu:

l
cotg 2e = i sec g -+ tg . (3)

..Najustovanie sa urobi pooto¢enim krystalu presne proti smeru vvehylky
o uhol &. Pri . justdcii pomocou goniometrickej hlavice. ako je to v pripade
precesnej komorky. ktorej obliky boli pri snimkovani nastavené na nulovych
polohdch. sa urobi ..najustovanie** okolo osi X o uhol ¢,. okolo osi ¥ o uhol e,.
priéom
£, = CON X (+a)

& == &8N x. (4h)

..Najustovanie sa urobi tak. aby sa kompenzovala vychylka & v je uhol.
ktory zviera smer r, so smerom vertikalneho okraja filmu.

b) Meria sa vzdialenost okrajov difrakéného zaznamu od stredu tilmu
v smere rovnobeznom s horizontalnym a vertikalnym okrajom filmu. Rozdiel
vzdialenosti uréi ndm hodnoty 2FA, a 2F4,. Dosadenim 4, a A, do vztahu (3)
da sa vypoditat zlozka uhlovej odchylky kry§talografickej osi od smeru pre-
cesnej osi g, a ¢, vo vertikdlnej. resp. horizontalnej rovine, prechadzajicej

primarom. Prislu§na oprava urobi sa okolo osi X a Y tak. aby sa kompenzo-
valo .,rozjustovanie.

Pre ziskanie tdajov na ..najustovanie je potrebné mat na difrakénej snimke
predovietkym jasne ohrani¢eny difrakény zaznam. Je preto lepsie pouzit ne-
filtrované ziarenie antikatédy, aby vyniklo na okrajoch zaznamu ukondenie
radidlnych pasov ,,spojitého zadernenia a volit mensi precesny uhol. ¢im sa
skratia expoziéné doby. Primarny zvidzok sa pri . justaénych snimkach ne-
musi odtienit. Nepresna poloha filmu. t.j.jeho vysunutie z ,,nehybného
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hodu zadného ramu smerom k antikatdde rontgenovej lampy, resp. v smere
opatnom. prejavi sa na difrakénom zazname rozdvojenim difrakénych stop.
Reqgistracia cyssich reciprokygel rovin: Pomocou precesnej komérky je

mozné registrovaf nedeformovany obraz ..vy§sich reciprokych rovin. rovno-

heznyveh s nultou reciprokou rovinou. s rovaakym faktorom zvicSenia F. Pre

Obr. . Obr. 3.
registraciu n-tej reciprokej roviny o vzdiatenosti I od podiatku je potrebné
rovinu filmu paralelne posuntt smerom k antikatéde réntgenovej lampy
o vzdialenost F. Zem 7z polohy. ktorid zaujimal pri snimkovani nultej recipro-
kej roviny [2].

Difraktované zviizky. prislichajice jedinej reciprokej rovine. tvoria po-
visky plasta difrakéného kuzela. ktorého os sleduje pri precesnom pohybe
smer precesnej osi. Daji sa preto izolovat pomocou rovinného kovového tie-
nidla. opatreného kruhovou Strbinou. ktorou pri uréitom nastaveni tienidla
prejdi len difraktované zviizky uvazovanej reciprokej roviny. Vzdialenost
s roviny tienidla od kry$talu zavisi pri snimkovani nultej reciprokej roviny
iba od precesného uhla 1 a polomeru tienidla r, [2]:

r, =

Pri snimkovani vysgich reciprokych rovin zavisi nastavenie tienidla s okrem

toho od reciprokej siradnice I prislu$nej reciprokej roviny [2]:
r, .
N ) - (6)
tg cos 1 (cos i 2)

Suradnica C. potrebnd na urdenie polohy filmu i tienidla, da sa uréit zo zna-
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mej periody identity 1L pozdlz kryStalogratickej osi. najustovanej do smeru
precesnej osi:
WA

L

nedl*. (7)

n je poradie reciprokej roviny v systéme rovnobeznych ekvidistantnych
rovin (po¢itané od podiatku reciprokej mriezky). d* je mriezkova konstanta
systému reciprokych rovin.

Mriezkova kongtanta d* da sa urcit metddou otdcaného monokrystalu alebo
priamo na precesnom pristroji, zhotovenim tzv. cone-axis snimky. Ak sa

o L ©
‘ 4 8 * t 8 '
* £ y
4 3 5 [ [
i
*
+ L ' LI s
N L. % ®
[
L. :
Obr. 6. Difrakény zaznam nultej vecipro- Obr. 7. Difrakény ziznam nultej recipro-
kej roviny. Pro-chamazulenogén, u = 0 | kej roviny. Komplexnad beryvinatd sol ky-
Foo= 6 em, CuK Ziarvenie, expozicia 3 hod. seliny benzoovej, == 070 F == 6em, CulN.

Ziarenie. expozicia 4 hod.

pouzije tienidlo ako nosi¢ rovinného filmu. zaznamenaji sa difrakéné stopy
jednotlivych reciprokych rovin na systéme stistrednych kruznic (nulta reciproka
rovina splyva so stopou primaru). Z polomeru n tého krizku r, dd sa pocitat
mriezkova kon§tanta d* pomocon vztahu [2]: -

d* = ocos - costg

N
kde s je precesny uhol, s je vzdialenost tienidla od krystalu.
Pri snimkovani reciprokych rovin o rozlicnych sdradniciach I pri roznom
nastaveni precesného uhlu g nevystadi sa s jedinym polomerom kruhovej
§trbiny kovového tienidla. Vlozka s kruhovou s$trbinou je vvmenitelna a pri
rozliénych hodnotach £ a p vystaéi sa prakticky s polomermi Strbin 0.75. 1.50.
3,00 a 4,75 cm, pricom je treba mat na zreteli. Ze goniometricka hlavica do-
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voluje nastavenie tienidla zhruba do vzdialenosti 2 em od kry8talu a nosic
filmovej kazety na 1 em od roviny filmu. Pre nasnimkovanie nultej reciproke;j
roviny je &trbina o polomere 0.75 em vhodna pre obor precesnych uhlov 10 az
20, &trbina o polomere 1.50 em pre precesné uhly 20—30°, Vy&§ie reciproké
roviny o suradnici { = 0,003 dovoluje registrovat pri precesnom uhle 30"
strbina o polomere 3.00 em, reciproké roviny o saradnici £ = 0.2--0.5 Strbina
o polomere 4.75 cm.

Na obr. 6 a 7 st reprodukované difrakénd zaznamy ziskané na modele pre-
cesnej komorky.

Model precesnej komorky bol zhotoveny a preskGsany na Fyzikdlnom tstave
Privodovedeckej fakulty Univerzity Komenského v Bratislave.

Zaverom dakujeme dielenskému uditelovi p. A. Kissovi za starostlivé vy-
hotovenie modelu precesnej komorky a za iniciativne navrhy pri jeho kon-
strukeii. Za poskytnutie monokrysStalov pro-chamazulenogénu dakujeme aka-
demikovi F. Sormovi, za poskytnutic komplexnej bervlnatej soli kvseliny
benzoovej dr. J. Smogrovidovi.
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