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Abstract

The contribution reviews development and principles of
single crystal methods and their use in present crystallogra-
phy. Despite the recent development of diffractometry the
film methods are still in use at least as auxiliary. The photo-
graphs of devices and experimental arrangements as well
as real diffraction photographs are presented and contem-
porary importance is discussed.

Laue method: Special attention is taken to the orienta-
tion of bulk crystals and distinguishing of symmetry and
pseudosymmetry of Laue pattern.

Oscillation and rotation methods: The use of the
method and orientation procedure is presented.

Weissenberg method: The method is described and
possibility of computer-aided rectification of the distorted
reciprocal lattice image was demonstrated.

Precession method: It is still often used because of
convenience, as it provides undistorted image of the recip-
rocal lattice plane. The orientation procedure is described.

De Jong-Bouman method: Alternative method for re-
cording of the undistorted reciprocal lattice image.

Sauter and Schiebold methods are mentioned from
the historical point of view only.

Gandolfi camera providing powder pattern from sin-
gle crystals is sometimes used in the case of material short-
age.

Uvod

Prednaska si klade za cil seznamit posluchace s filmovymi
metodami, rekapitulovat soucasny stav jejich pouzivani a
uvést nekteré priklady z autorovy praxe.

V soucasné dobé jsou filmové metody zatlaceny difrak-
tometry do role metod pomocnych. Nejsou dosud zcela
zastupitelné v piipadé, kdy je nutno zobrazit Cast
reciprokého prostoru ,,se v§im vsudy®, t.j. napf. vcetné
difuznich pasu, satelitdi, superstrukturnich difrakci apod.
Vedle klasického filmu se stale vice uplatiuji specialni
registracni folie (image plates), z nichz lze difrakéni obraz
prenést do pocitace.

Laueho metoda

Tato metoda je historicky nejstarsi a také nejjednodussi [1].
Paprsek nefiltrovaného a proto polychromatického zareni
dopada na stacionarni krystal. Difraktované paprsky jsou
zachycovany na rovinny, nékdy valcovity film. Pfi dané
mezirovinné vzdalenosti a fixovaném krystalu se difrakce
zucastiiuje ta vinova délka, pro kterou je splnéna Braggova
podminka. V praxi se nejbéznéji pouziva usporadani s
plo$nym filmem kolmym k primarnimu paprsku umistény
bud’ na prichod (front reflection), nebo na odraz (back re-
flection). Usporadani na odraz neklade zddna omezeni na
velikost krystalu a proto je pouzivano v praxi pro orientace
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velkych monokrystall za ucelem piipravy orientovanych
vzorkd pro rizna fyzikalni méfeni.

Je popsan zplsob interpretace lauegramil na odraz
pomoci Greningerovy sité a prakticky postup pii orientaci
krystalt [2, 3]. Pfi interpretaci lauegrami je tieba davat
velky pozor na pseudosymetrii, kterd se vyskytuje u
struktur odvozenych deformaci od idealni struktury s vyssi
symetrii. Ptikladem jsou nékteré perovskity nebo struktury
s nejtésnéjsim sméstnadnim.

Rotaéni a oscilaéni metoda

Krystal je umistén na goniometrické hlavicce v ose valcové
kazety a vykonava rota¢ni nebo oscilacni pohyb kolem osy
hlavicky. Ve sméru kolmém k ose hlavicky dopada na
krystal primarni paprsek vymezeny kolimatorem a
zpravidla monochromatizovany B-filtrem. Difraktované
paprsky jsou soustiedény do kuzelG koaxialnich s osou
hlavicky a dopadaji na film ve valcové kazeté. Difrakeni
stopy jsou soustfedény na vrstevnicich, odpovidajicich
rovinam reciproké mtize. Krystal musi byt najustovan tak,
aby osa rotace byla totozna s vektorem pfimé miize.
Z rozte€e vrstevnic lze vypocitat jeho délku. [4, 5, 6].

Ke spravnému najustovani krystalu pro rotacni,
oscilaéni a Weissenbergovu metodu slouzi postup dle
Umanskeého, ktery je v ptispévku popsan. [7]

Obraz reciproké miize na rotaénim snimku je zkresleny,
protoze soutadnice difrakénich stop nejsou linedrni funkci
soufadnic bodu reciproké mtize, a zkolabovany, protoze jde
o projekci trojrozmérné miize na dvojrozmérny film.
Z Ewaldovy konstrukce dale vyplyva, ze u nenulovych
rovin reciproké miize existuje jista ,,mrtva“ oblast, nepfis-
tupna pro difrakei.

Weissenbergova metoda

Tato metoda patii mezi metody s pohyblivym krystalem i
filmem [4]. Krystal je upevnén na goniometrické hlavicce
v ose valcové kazety, kterd pojizdi na voziku ve sméru osy
hlavicky tak, ze rotace krystalu je mechanicky spfaZzena
s pohybem voziku. Pomoci valcové clony se $térbinou je
vymezena jedna vrstevnice. Difrakéni stopy nalezejici
vybrané vrstevnici jsou rozprostieny po celé plose filmu.
Obraz reciproké miize je nezkolabovany, ale zkresleny.
Jelikoz reciprokd miiz je utvar trojrozmérny a Weissen-
bergliv snimek dvojrozmérny, miizeme na jednom snimku
zobrazit pouze jeden fez reciprokou mfizi. Proto je tfeba
zpravidla nutno potidit snimku vice.

Zkresleni je zpusobeno ruznosti pohybu krystalu
(rotace) a filmu (posun). Snimek nulté¢ vrstevnice pofi-
zujeme v kolmém usporadani jako pii rotacni metod¢, to
jest s primarnim paprskem dopadajicim kolmo k ose rotace
krystalu. U vySsich vrstevnic ale vznikd “mrtvd” oblast
kolem pramétu pocatku do roviny reciproké miize. Mrtvou
oblast Ize snadno odstranit ekviinklinaénim uspofadanim.
Celym pfistrojem pooto¢ime tak, aby primarni paprsek
sviral s rovinou reciproké mfize stejny thel p jako difrak-
tované paprsky.

Weissenbergtiv snimek lze rektifikovat, t.j. pfevést na
nezkresleny obraz reciproké mfize pomoci pocitace a
specielniho programu [8].

Precesni metoda

Tato metoda byla vyvinuta ve snaze ziskat nezkolabovany
a nezkresleny obraz reciproké miize. Proto je nezbytné,
aby krystal i film vykonavaly shodny pohyb. Jednim ze
zpusobu, jak toho bez mechanické kolize dosahnout, je
pohyb precesni, pii kterém libovolny miizkovy vektor
opisuje plast kuzele [9].

Krystal je upevnén na goniometrické hlavici ve stfedu
Cardanova zavésu. Tento je spojovacimi elementy spiazen
s dalsim Cardanovym zavésem, ktery nese plochou kazetu
s filmem. Vzdalenost M mezi stiedy Cardanovych zaveést
nazyvame pristrojovou konstantou precesni komurky.
Nosi¢ kazety je z opacné strany spojen s Cepem, ktery
zapada do loziska které je pevnou Casti elementu. Ten je
mozné posouvat v drazce puloblouku pevné spojeného s
hnacim hridelem a tim nastavit a aretaénim Sroubem za-
fixovat precesni thel p. Se zavésem filmu je pevné spojen
drzék nesouci kovovou clonku s mezikruzim pro vymezeni
difraktovanych paprski nalezejicich jedné roviné
reciproké miize. Motorek otaci pulobloukem, ktery nuti
krystal i film vykonavat precesni pohyb. Goniometricka
hlavicka je nasazena na oto¢ném drzaku se stupnici. Drzak
umoznuje jednak justaci a jednak nastaveni libovolné
(nulté) roviny reciproké mfize rovnobézné s osou hlavicky
do polohy pro snimkovani.

Interpretace precesnich snimktli je velmi jednoducha,
protoze snimek je pfesnym obrazem reciproké miize v
m¢éfitku daném vinovou délkou a pfistrojovou konstantou
M - vzdalenosti vzorek-film. Postup vypoc¢tu miizkovych
parametru je uveden.

Pro precesni metodu byl vypracovan justacni postup.
Krystal je tfeba upevnit na goniometrickou hlavici tak, aby
rovina reciproké mfize, kterou je tfeba snimkovat, byla
pfiblizné rovnobézna s jednou kolébkou hlavicky. Nasta-
vime maly precesni uhel (n ~ 10 - 12°) a naexponujeme
zkusebni snimek bez mezikruzi a s nefiltrovanym zatrenim.
Po vyvolani nalezneme na snimku pfiblizné kruhovou
oblast, tvofenou pasy vzniklé difrakci polychromatického
zafeni smétujicimi paprskovité ze stfedu snimku do kraje
oblasti, na které jsou ostie zakon¢eny. V pasech jsou patrné
difrakéni stopy ¢ar K, i Kp . Krystal je spravné najustovan,
kdyz je tato oblast pfesné¢ kruhova a vSechny paprsky konci
ve stejné vzdalenosti od stiedu. Cilem justaéni procedury je
nalézt tii korekce: g, kolébky rovnobézné s paprskem, ep
pro korekci otoeni drzaku goniometrické hlavicky a
kone¢né €, kolébky kolmé k paprsku. K urceni ¢, a ep
slouzi specielni nomogram, €, 1ze odecist pfimo na snimku
uhlomérem.

Na justacnim snimku lze nalézt i difrakce bodu recipro-
ké mtize z vyssich rovin. Zpravidla se vyskytuji na difuz-
nich pasech ve tvaru protahlych smycek. Jejich rozlozeni
na snimku jiz zorientovaného krystalu dava informaci o
symetrii nenulovych rovin reciproké mftize, neovlivnénou,
podobné jako u lauegramt a snimkut cone-axis, Friedelo-
vym zakonem.

Jako pomocna metoda pro precesni je pouzivana meto-
da cone-axis. Usporadani je shodné, ale film je ve specialni
kazeté umisténé misto clonky s mezikruzim v drzéku pevné
spojenym se zavésem krystalu. Béhem precesniho pohybu
difrakéni kuzely neklouzou po filmu, ale zlstavaji

© Krystalograficka spole¢nost



&

Materials Structure, vol. 9, number 1 (2002) 5

zafixovany. Na snimku tvofi difrakéni stopy soustiedné
krouzky, odpovidajici jednotlivym difrakénim kuzeltim,
které zase odpovidaji rovindm reciproké miize. Tyto
krouzky jsou obdobou vrstevnic na rotacnim snimku a
proto je vypovidaci schopnost metody obdobna. Z polo-
meéru nenulovych krouzki lze urcit rozte¢ rovin reciproké
miize a délku pfimého vektoru, av§ak s malou piesnosti.
Rozlozeni difrakénich stop na nenulovych krouzeich
poskytuje informaci o symetrii.

Pokrok v difraktometrii a v rozvoji softwaru umoznil
vytvofit nezkresleny obraz reciproké miize pomoci poci-
taCové rekonstrukce. Jednou z moznosti je schematicka
simulace precesniho snimku ze souboru méfenych difrak-
ci, kde jsou difrakéni stopy znazornény plnymi krouzky
jejichz velikost odpovida intenzité¢ difrakce. Takto je
vybaven mj. soubor programtit JANA 2000 [10]. Dokona-
lejsim zptisobem je plnohodnotna pocitacova rekonstrukce
vybraného fezu reciprokou miizi z dat ziskanych pomoci
plosné citlivého detektoru. Toto umoziluje program
CrysAlis zpracovavajici data z difraktometru Xcalibur od
firmy Oxford Diffraction [11].

Ostatni metody: DeJong -Boumanova, Schieboldova a
Sauterova

Metoda DeJong-Boumanova piedstavuje druhou moznost
registrace nezkresleného obrazu rovin reciproké mfize.
Usporadani je obdobné jako pii ekviinklinacni Weissen-
bergoveé metode, ale difraktované paprsky vymezené mezi-
kruzim jsou zachycovany na plosny film kolmy k ose
rotace a otacejici se synchronné s krystalem. Pfi registraci
nulté vrstevnice by vsak doslo k mechanické kolizi - film
by musel lezet ve stejné roviné jako krystal - a proto se v
tomto ptipadé pouziva uspotfadani antiekviinklinacni. Tato
metoda, a¢ jednodussi, je daleko méné rozsifena nezli
precesni. Jistou oblibu ziskala v byvalém SSSR, kde
poslouzila v povalecném rozvoji krystalografie. Existuje
téz kombinovana precesni a DeJong-Boumanova komirka,
tzv. Reciprocal lattice explorer, ktery vyrabéla firma Stoe.

Metody Schiebolda a Sautera byly vyvinuty ve 30.
letech, ale pro nevalnou dostupnost reciprokého prostoru,
resp. prilisSnou komplikovanost se v praxi neujaly. Podrob-
nosti o téchto metodach nalezne ¢tenar v [4].

Gandolfiho metoda

Gandolfiho metoda fesi problém, jak zhotovit praskovy
snimek, pokud je k dispozici pouze monokrystal. S takovou
situaci se Casto setkavaji mineralogové zapasici s nedos-
tatkem materialu.

Podstata klasické Debye—Scherrerovy metody spociva
v tom, Ze se v polykrystalickém vzorku predpoklada dosta-

tecné mnozstvi zrn v dostateCném poctu orientaci na to, aby
koncové body kazdého reciprokého vektoru soucasné
vytvotily souvislou kulovou plochu. Tyto plochy potom
protinaji Ewaldovu kulovou plochu v soustavé kruznic,
takze difraktované paprsky vytvofi soustavu koaxialnich
kuzeld, které protnou cylindricky film v charakteristickych
debyeovskych “krouzcich ”. Gandolfiho metoda dosahuje
stejného efektu pri pouziti jediného monokrystalu, ktery se
pomoci dimysIlného mechanismu dostava do potiebnych
orientaci postupné. Namisto bézného nosice kapilary
s praskovym vzorkem, jak jej zname z bézné Debye-
—Scherrerovy komurky je umistén otacivy nosic, na kterém
je umisténa ty¢inka se vzorkem tak, ze jeji osa svird s osou
komtrky uhel 45°. Podrobné je metoda popsana a disku-
tovana v [12]. Vzorek samoziejmé nemusi byt nutné
monokrystal, metodu lze s vyhodou pouzit, pokud je
k dispozici napt. shluk malych krystald, nebo malé
mnozstvi prasku.
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