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EXPERIENCE WITH THE SILICON STRIP DETECTOR LYNXEYE XE

F. Laufek

Czech Geological Survey, Geologicka 6, 152 00 Praha 5, Czech Republic
frantisek.laufek@geology.cz

The LYNXEYE XE is a silicon strip 1-dimensional detec-
tor for X-ray powder diffraction provided by Bruker AXS
GmbH. The detector can operate in several modes includ-
ing 0D, 1D and 2D measurements. The detector shows ac-
tive window 14.4 x 16 mm (along the scattering plane
respectively perpendicular) and consists of 192 strips
which acts as individual detectors. Each strip is 75 pum
wide. Depending on the operational mode, one strip can de-
tect up to 20.000 cps (high energy resolution) or 500.000
cps (high count rate), resulting in maximum global count
rate of about 100.000.000 cps in 0-D mode and 90° detec-
tor orientation [1]. The maximum simultaneously covered
20 range is 2.956° of 20 in a case of 280 mm goniometer ra-
dius. It is a maintenance free detector without the need for
counting gas, cooling water or liquid nitrogen. Operation
with all common characteristic X-ray emission lines (Cr,
Co, Cu, Mo and Ag) is supported.

Special feature of the LYNXEYE XE detector is good
energy resolution of <680 eV at 8 kV (Cu radiation) at 298
K. Its energy resolution enables to perform diffraction
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measurements without secondary monochromators or Kf3
filters. Equipped by 0°/90° mount, the detector can be used
for 0D and 1D data collection (0° detector orientation), as
well as 2D data collection (90° detector orientation). The
detector also offers the Variable Active Detector Widow
feature, which allows to suppress low angle background
scattering. This is achieved by automatic software-con-
trolled change of the active detector window size as a func-
tion of 26°.

Experience with the various applications of the detector
in the field of powder X-ray diffraction will be discussed.
A short comparison of the detector LYNXEYE XE with its
predecessor LYNXEYE and its successor LYNXEYE
XE-T mainly in terms of energy resolution will be also pre-
sented.

1. LYNXEYE XE User Manual, Bruker AXS GmbH,
Karlsruhe, Germany, March 11, 2014.

This work was supported by the internal project of the
Czech Geological Survey, no. 332000.

Experience with th euse of diffractometer STOE Stadivari with Ag and Cu microfocus X-ray tubes
for chemical crystallography

SKUSENOSTI Z POUZIVANIA DIFRAKTOMETRA STOE STADIVARI S Ag A Cu
MIKROFOKUSOVANYMI RTG LAMPAMI PRE CHEMICKU KRYSTALOGRAFIU

Jan Moncol

Oddelenie anorganickej chémie, Ustav anorganickej chémie, technolégie a materialov,FCHPT, Slovenska
technické univeryita v Bratislave, Radlinského 9, 812 37 Bratislava, Slovenka Republika

jan.moncol@stuba.sk

Novy difraktometer pre monokrystalovu struktirnu analy-
zu bol inStalovany na Fakulte chemickej a potravinarskej
technologie, Slovenskej technickej univerzity v Bratislave
na prelome novembra a decembra roku 2015. Pristroj je
primarne uréeny na experimentalne stidium vysokorozli-
Senych nabojovych hustot. Dalej pre chemicka krystalo-
grafiu zahfhajuc servisné merania urCenia krystalovej
Struktiry zahfiajic urcenie absolutnej Struktiry a konfigu-
racie. Nemej vyznamna tloha inStalovaného zariadenia je
studium v oblasti krystalového inZinierstva. Zariadenie ma
potencialne vyuzitie pre testovanie krystalov v proteinove;j
krystalografi.

Monokrystalovy difraktometer StadiVari je produk-
tom firmy Stoe a je vybaveny §tvr kruhovym gonio-

metrom (Eulerian cradle) a HPAD detektorom Dectris
Pilatus3S 300K. Specifikom zariadenia je pouZitie dvoch
nestandarnych mikrofokusovanych zdrojov RTG ziarenia
(Cu lampa a Ag lampa). Mikrofokusovana medena lampa
Xenocs Genix’” Cu High Flux je uréen na beznu truk-
tarnu analyzu, ako aj ur€enie absolutnej $truktiry a konfi-
guracie organickych, anorganickych, organokovovych a
koordina¢nych zluc¢enin. Mikrofokusovana strieborna lam-
pa Incoatec IuS-Ag High Brilliance je urcena pre experi-
mentalne §tadium nabojovych hustdt a pre Struktarnu
analyzu silne absorbujlcich vzoriek. Zariadenie je tiez
vybavené chladiacim zariadenim Oxford Cryosystem Co-
bra umoznujuce $tandardné meranie pri nizkych teplotach
bez potreby dopliiiania kvapalného dusika.
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Ucelom prednasky je prezentacia vysledkov a skuse-
noti z jeden a pol ro¢ného pouzivania tohto zariadenia. V
ramci prednasky budu uvedené priklady uréenia absolutnej
$truktary a konfiguracie. Dalej budii prezentované priklady
zaujimavych krystalovych Struktar ktoré boli vyrieSené zo
ziskanych dat na danom zariadeni. V ramci prispevku buda
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prezentované krystalové Struktary latok vykazujice fazové
prechody.

Prispevok bude prezentova praktické skusenosti
pouzivania kombinacie mikrofokusovanych Cu a Ag
zdrojov pre chemicku krystalografiu. Prednaska ukaze aj
niektoré problémy pouzivania takéhoto zariadenia.

Microfocus diffractometer in Institute of Physics: Present experience, data reduction in program
Jana 2006 and relations to detailed structure analysis

MIKROFOKUSNI DIFRAKTOMETR VE FYZIKALNIM USTAVU: DOSAVADNI
ZKUSENOSTI, ZPRACOVANI DAT V PROGRAMU JANA2006 A SOUVISLOSTI S
DETAILNIi STRUKTURNI ANALYZOU

M. Dusek, V. Petricek

Fyzikalni astav AV CR, Na Slovance 2, 182 21 Praha 8. Ceské Republika
dusek@fzu.cz

V poslednich letech se vyrazné urychlil vyvoj laborator-
nich monokrystalovych difraktometrii, a to jak na strané
zdroje zéfeni, tak i na stran¢ detektoru. Jako zdroje jsou
standartné¢ nabizeny klasické nebo mikrofokusni RTG
lampy, zatimco jako detektor muze uzivatel zvolit CCD,
CMOS anebo hybridné pixelovy detektor. Oddé€leni struk-
turni analyzy ve Fyzikalnim tustavu je v soucasné dobé
vybaveno dvéma monokrystalovymi difraktometry firmy
Rigaku Oxford Diffraction, SuperNova (Obr. 1) a Gemini
(Obr. 2), které se lisi pouze zdrojem zafeni, zatimco ostatni
soucasti pristroje — goniometr, fidici program, detektor —
jsou identické. To umoziuje dobie srovnat vlastnosti obou
typt zdroju.

Rozdil mezi klasickou a mikrofokusni RTG lampou Ize
popsat velmi jednoduse. U klasické RTG lampy dopada na
anodu pomérné silny svazek elektronidl a emitované RTG
zafeni vytvaii podobné silny svazek. Toto zafeni prochazi
$térbinou RTG lampy, napiiklad u typu LFF §térbinou 0.4
x 12 mm, a dale je vymezeno primérem kolimatoru.
V kolimatoru se zatfeni fokusuje tak, aby dopadalo na
vzorek s co nejmensi divergenci a s co nejvyssi hustotou
intenzity. U mikrofokusni RTG lampy dopada na anodu
svazek elektront, ktery je jiz fokusovany, takze i
emitované RTG zafeni vytvafi fokusovany svazek. Ten je
dale zaostien v kolimatoru.

Je evidentni, Ze u klasické RTG lampy dochazi k plyt-
vani vlozenou energii, protoze vétSsina RTG svazku je
nevyuzita — neprojde $térbinou lampy a svétlosti kolima-
toru. V disledku toho pozorujeme zdanlivy zazrak, totiz ze
hustota energie findlnjho RTG zafeni od 50 W
mikrofokusni lampy je mnohonasobné vétsi, nez u RTG
zéafeni od 2 kW klasické RTG lampy. Na druhé strané, RTG
svazek od mikrofokusni lampy je velmi uzky, s primérem
0.1 -0.2 mm.

Zdalo by se, ze mikrofokusni zdroj je proti zdroji
klasickému jednoznacné vyhodny, protoze pii nizkém
prikonu lampy odpada i fada jinych problémd, jako je
potieba vykonného chladi¢e a vysoka spotieba elektrické
energie. Ve skuteCnosti je mikrofokusni difraktometr
opravdu vhodny pouze pro velmi malé vzorky, zatimco
jeho vyuziti pro vétsi monokrystaly nema zadny pfinos

Obrazek 1. Monokrystalovy difraktometr SuperNova s mikro-
fokusnimi zdroji.

Obrazek 2. Monokrystalovy difraktometr Gemini s klasickymi
RTG lampami.

anebo mize byt piimo problematické. Tento fakt bude
v prezentaci demonstrovan na piikladech. Ukazeme, ze
zejména nevhodné pro mikrofokusni difraktometr jsou
velké siln€ absorbujici vzorky.

Moznost nevhodné provedenych korekci pro podobné
ptipady nas privedla ke snaze prenést korekce, které
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zpravidla provadime s programovym vybavenim difrak-
tometru, do vypocetniho programu Jana2006 [1]. Nejedna
se o pokus vypocist korekce lep§im zpisobem, ale hlavni
motivaci je umoznit uzivateli korekce ménit i po ¢ase, kdy
jiz pristup k pivodné zméfenym datim nemusi byt
samozrfejmosti. V prezentaci ukazeme, jak tyto korekce
funguji.

Posledni cast prezentace se tykad vah intenzit reflexi,
jejich pouziti pfi uptestiovani struktury programem Jana
2006 a souvisejicich hodnot faktoru ,,goodness of fit*
(GOF), nebo moznost zméfit identicky vzorek na riznych
zdrojich zareni k takovému srovnani vybizi. Pro uzivatele
programu SHELX piedesilame, ze zpisob, jak Jana2006
pracuje s vahami, je odliSny: zatimco SHELX pocita
koeficienty vahového schématu tak, aby vysledny GOF se
blizil ¢islu 1, Jana2006 pouziva vahy tak, jak vyplyvaji
z experimentalné stanovenych chyb intenzit, a modifikuje
je jedinou konstantou, tzv. koeficientem nestability u
(rovnice 1), ktery se pfi upfesiiovani struktury jiz nemeéni.
Vysledkem je, Ze piipadnd vysokd hodnota GOF si
podrzuje svoji piivodni vypovidaci hodnotu, tj. indikuje, Ze
pouzity strukturni model nepopisuje dostatecné informaci
obsazenou v datech. Tento rozpor mize byt zptisoben bud’
chybou strukturniho modelu anebo vysokou piesnosti dat,
ktera obsahuji informace jdouci nad ramec standartniho
strukturniho popisu. Typickym ptipadem jsou kvalitni data
nesouci informaci o vazebnych elektronech, k jejichz
uplnému popisu by vsak bylo tfeba pouzit multipolové
upiesiiovani. GOF plynouci z upfesnéni zékladniho
strukturniho modelu pak nutné musi byt vyrazné vétsi nez
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Klic¢ovou otazkou je, co to vlastné znamena, ze vahy
dobach, kdy se krystaly méfily na difraktometrech
s bodovym detektorem, byla situace pomérné jednoducha.
Kazda reflexe se méfila individualné ve stejné geometrii a
chyba intenzity byla jednozna¢né dand charakteristikami
detektoru. Parametr u z rovnice (1) bylo mozné vypocist
pro vhodné zvolena redundantni data, a to tak, aby vahy
ziskané pomoci rovnice (1) byly stejné, jako vahy vypoc-
tené z prumérovani symetricky ekvivalentnich reflexi. Po
zpracovani dat n€kolika riznych krystalt se brzy ziskalo u,
které bylo pro dany difraktometr vhodné drzet jako
pfistrojovou konstantu. Parametr GOF pak bylo mozné
pouzit jako jednoduchy prostiedek pro posouzeni kvality
dat a strukturniho modelu.

U soucasnych difraktometri s ploSnymi detektory je
n¢jSich geometriich podle toho, v jaké oblasti plochy
detektoru byly zachyceny, a pfevod na intenzity vyuziva
nejriznéjSich korekei, jejichz podstata zlstava skryta
v obsluznych programech difraktometru. V disledku toho
parametr u vypocteny podle vySe uvedené¢ho postupu
nabyva rozmanitych hodnot a podobn¢ ziskavame i ruzné
neobvyklé hodnoty GOF. Parametr u jiz zfejmé nelze
povazovat za pristrojovou konstantu, 1ze pouze stanovit
rozmezi jeho obvyklych hodnot. V prezentaci se zametime
na analyzu riznych dat a pokusime se demonstrovat, ze i za
takto ztizenych podminek hraje vahové schéma zalozené
na experimentu vyznamnou roli a Zze hodnoty u, respektive
GOF, mohou odhalit skryté problémy namétenych dat.
Takova informace je dtlezitd pro kazdou strukturni
analyzu, pfi které ndm jde o vic, nez aby ,,Platon mlcel*.

1. V. Petiicek, M. Dusek, L. Palatinus, Z. Kristallogr., 229,
(2014), 345-352.

Laboratory of powder diffraction in the group of structure analysis in the Institute of Physics,
Czech Academy of Sciences

LABORATOR PRASKOVE DIFRAKCE NA ODDEL!ENi STRUKTURNI ANALYZY
VE FYZIKALNIM USTAVU AV CR, V. V. I.

J. Rohlicek

Fyzikélni ustav AV CR, Na Slovance 2, 182 21 Praha 8, Czech Republic
rohlicek@fzu.cz

Laboratot RTG praskové difrakce na oddéleni strukturni
analyzy Fyzikéalniho ustavu AV CR v.v.i. vznikla v roce
2011 rekonstrukci malé opusténé mistnosti bez oken a
zakoupenim praskového difraktometru Empyrean od firmy
PANalytical s médénou RTG lampou, viz. Fig 1.
Hlavnim poslénim laboratofe je feSeni krystalovych
struktur z praskovych difrakénich dat. Z toho divodu je
zakoupeny stroj vybaven drzdkem pro vzorek v kapilaie a
fokusacnim zrcadlem, tzv. uspofadani Debye-Scherrer.
Samoziejmosti je moznost osadit pfistroj rovinnym
drzdkem (semi-fokusacni uspofddéni Bragg-Brentano).
Dale je piistroj mozné osadit primarnim Johanssonovym
monochromatorem, ktery je vhodny pro méteni rovinnych

vzorkd. Pozdéji byla k pfistroji dokoupena chladici hlava
od firmy Cryostream pro chlazeni vzorkd v kapilare s
teplotnim rozsahem 90 — 500K, viz. Fig. 2.

V roce 2015 byl zakoupen praskovy difraktometr
SmartLab od firmy Rigaku s Cu rotacni anodou a piikonem
9kW, viz. Fig 3. Piistroj byl pofizen v ramci projektu
ASTRA a na pofizovacich nakladech se podilelo také od-
déleni oddéleni spintroniky a nanoelektroniky. Difrakto-
metr musi uspokojit rozdilné potfeby dvou oddéleni, z
¢ehoz plyne jeho relativné bohaté vybaveni zaméfené pro
feSeni krystalovych struktur a pro analyzu tenkych vrstev.
Ptistroj je mozné osadit primarnim monochromatorem a
kombinovat ho s CBO, CBO-E optikou a dvouodrazovym
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Obrazek 1: Difraktometr v oblacich. St€¢hovani difraktometru
Empyrean do 2. patra.

Ge(220) monochromatorem. Riznymi kombinacemi je
mozné produkovat divergenéni, paralelni nebo fokusujici
svazek. Mezi drzaky vzorku lze najit XY-4"’ phi stolecek,
drzak na rovinny vzorek a drzak na kapilaru. Pro detekci
RTG zafeni je mozné vyuzit jeden ze tfi detektord —
scintilacni 0D, polovodi¢ovy 1D D/teX Ultra 250 a 2D
pixel HyPix-3000 detektor. Dale byla k difraktometru
potizena vysokoteplotni komiirka Anton Paar HTK1200N
a k ni capillary extension.

Obrazek 2: Nejpouzivangjsi konfigurace pfistroje: Debye-
Scherrer uspofadani - fokusa¢ni zrcadlo, vzorek v kapilafe,
PIXCel’” detektor a piipadné chlazeni vzorku.

Obrazek 3: Difraktometr Rigaku SmartLab s rotaéni
anodou. Na obrazku s rovinnym drzakem a kalibraénim
nastavcem a bez primarniho monochromatoru.
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E. Rakovsky

Comenius University in Bratislava, Faculty of Natural Sciences, Department of Inorganic Chemistry,
Mlynska dolina, llkovicova 6, 842 15 Bratislava, Slovak Republic
rakovsky@fns.uniba.sk

In the field of chemical crystallography, a lot of work with
workflow automation is already done. Beginning with the
diffractometer control, it is quite possible to have the cell
refined, data integrated and corrected, the space group de-
termined, the phase problem solved and the structure some-
what refined almost without the touch of the human hand
nowadays. These changes, driven initially by the need of
saving time while working on the non-complicated cases
for use when something will go difficult. However, these
advances often lead to false assumptions that computer will
do anything & right (so why waste the time with even basic
crystallographic training) and that chemical crystallogra-
phy is ,,routine* task.

During the work on the copper complexes [1], we came
into several cases of pseudocentrosymmetricity caused by
short side chain of a-amino acids used for the syntheses.
We demonstrate, that the E statistics should mislead the
software — and subsequently inadequately trained crystal-
lographer — into assumption, that the structure is
centrosymmetric [2], although it can be easily prevented by
using basic knowledge from group theory and by fair use of
the software [3].

Validation tool checkcif [4] was implemented to warn
authors and/or reviewers about errors and inconsistencies.
It was somewhat supposed, that in the situation when there
is a shortage of trained crystallographers for refereeing vast
numbers of the structures solved every day, such tool
should also facilitated use of common chemists with some
crystallographic knowledge as referees. However, it can
also lead to rejection of the paper by less skilled referees
based solely on presence of some A alerts or can mislead
the authors. Although it is far more common to find the
structure with overlooked symmetry, e.g. in the Dick
Marsh’s works [5], in the pseudocentrosymmetric cases

less skilled crystallographers can be easily confused by
ADDSYM alerts with sometimes pretty high atom match
percentage.

In such cases, the non-centrosymmetric structure
solved in the centrosymmetric space group usually mimic a
disordered structure. It can be still possible to detect the
problem by careful inspection of bond lengths and angles
and their respective s.u.’s or ADPs.

1. R. Hlavac, Heteroligand Cu(ll) complexes for use as a
chiral templates in the synthesis of chiral decavanadates
[Bachelor thesis]. (Bratislava: Comenius University), 2017.

2. A.Tovar-Tovar, J.—C. Garcia-Ramos, M. Flores-Alamo,
L. Ruiz-Azuara, Acta Crystallogr. Sect. C Struct. Rep., 67,
(2011), m1796-m1797.

3. Rigaku Oxford Diffraction, (2017), CrysAlisPro Sofiware
system, version 1.171.38.46, Rigaku Corporation,
Oxford, UK.

4. A. L. Spek, Acta Crystallogr. Sect. D Biol. Crystallogr., 65,
(2009), 148-155.

5. L. M. Henling, R. E. Marsh, Acta Crystallogr. Sect. C
Struct. Chem., 70, (2014), 834-836.
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of Slovak Republic (Grant VEGA 1/1507/17).
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