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frantisek.laufek@ge ol ogy.cz

The LYNXEYE XE is a sil i con strip 1-di men sional de tec -
tor for X-ray pow der dif frac tion pro vided by Bruker AXS
GmbH. The de tec tor can op er ate in sev eral modes in clud -
ing 0D, 1D and 2D mea sure ments. The de tec tor shows ac -

tive win dow 14.4 ´ 16 mm (along the scat ter ing plane
re spec tively per pen dic u lar) and con sists of 192 strips

which acts as in di vid ual de tec tors. Each strip is 75 mm
wide. De pend ing on the op er a tional mode, one strip can de -
tect up to 20.000 cps (high en ergy res o lu tion) or 500.000
cps (high count rate), re sult ing in max i mum global count
rate of about 100.000.000 cps in 0-D mode and 90° de tec -
tor ori en ta tion [1]. The max i mum si mul ta neously cov ered

2q range is 2.956° of 2q in a case of 280 mm goniometer ra -
dius. It is a main te nance free de tec tor without the need for
count ing gas, cool ing wa ter or liq uid ni tro gen. Op er a tion
with all com mon char ac ter is tic X-ray emis sion lines (Cr,
Co, Cu, Mo and Ag) is sup ported.  

Spe cial fea ture of the LYNXEYE XE de tec tor is good
en ergy res o lu tion of < 680 eV at 8 kV (Cu ra di a tion) at 298
K. Its en ergy res o lu tion en ables to per form dif frac tion

mea sure ments with out sec ond ary mono chro ma tors or Kb
fil ters. Equipped by 0°/90° mount, the de tec tor can be used
for 0D and 1D data col lec tion (0° de tec tor ori en ta tion), as
well as 2D data col lec tion (90° de tec tor ori en ta tion).  The
de tec tor also of fers the Vari able Ac tive De tec tor Widow
fea ture, which al lows to sup press low an gle back ground
scat ter ing. This is achieved by au to matic soft ware-con -
trolled change of the ac tive de tec tor win dow size as a func -

tion of 2q°.
Ex pe ri ence with the var i ous ap pli ca tions of the de tec tor 

in the field of pow der X-ray dif frac tion will be dis cussed.
A short com par i son of the de tec tor LYNXEYE XE with its
pre de ces sor LYNXEYE and its suc ces sor LYNXEYE
XE-T mainly in terms of en ergy res o lu tion will be also pre -
sented.

1. LYNXEYE XE User Ma nu al, Bru ker AXS GmbH, 
Karl sru he, Ger ma ny, March 11, 2014. 

This work was sup ported by the in ter nal pro ject of the
Czech Geo log i cal Sur vey, no. 332000.
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Nový difraktometer pre monokryštálovú štruktúrnu analý -
zu bol inštalovaný na Fakulte chemickej a potravi nárskej
technológie, Slovenskej technickej univerzity v Bratislave
na prelome novembra a decembra roku 2015. Prístroj je
primárne urèený na experimentálne štúdium vysoko rozli -
še ných nabojových hustôt. Ïalej pre chemickú kryštalo -
grafiu zahàòajúc servisné merania urèenia kryštá lovej
štruktúry zahàòajúc urèenie absolutnej štruktúry a konfigu -
rácie. Nemej významná úloha inštalovaného zariadenia je
štúdium v oblasti kryštálového inžinierstva. Zari a denie má
potencialne využitie pre testovanie kryš tálov v proteínovej
kryštalografi.

Monokryštálový difraktometer StadiVari je produk -
tom firmy Stoe a je vybavený štvr• kruhovým gonio -

metrom (Eulerian cra dle) a HPAD detektorom Dectris
Pila tus3S 300K. Špecifikom zariadenia je použitie dvoch
neštandarných mikrofokusovaných zdrojov RTG žiarenia
(Cu lampa a Ag lampa). Mikrofokusovaná medená lampa
Xenocs Genix3D Cu High Flux je urèená na bežnú štruk -
túrnu analýzu, ako aj urèenie absolutnej štruktúry a konfi -
gu rácie organických, anorganických, organo kovo vých a
koordi naèných zlúèenín. Mikrofo kusovaná strie borná lam -

pa Incoatec ImS-Ag High Bril liance je urèená pre experi -
mentálne štúdium nabojových hustôt a pre štruktúrnu
analýzu silne absorbujúcich vzoriek. Zariadenie je tiež
vyba vené chladiacim zariadením Ox ford Cryo system Co -
bra umožnujúce štandardné meranie pri nízkych teplotách
bez potreby dopåòania kvapalného dusíka.

mailto:jan.moncol@stuba.sk


Úèelom prednášky je prezentácia výsledkov a skúse -
noti z jeden a pol roèného použivania tohto zaria denia. V
rámci prednášky budú uvedené príklady urèenia absolutnej 
štruktúry a konfigurácie. Ïalej budú prezen tované príkla dy 
zaujimavých kryštalových štruktúr ktoré boli vyriešené zo
ziskaných dát na danom zariadení. V rámci príspevku budú 

prezentované kryštalové štruktúry látok vykazujúce fázové 
prechody. 

Prispevok bude prezentova• praktické skúsenosti
používania kombinácie mikrofokusovaných Cu a Ag
zdrojov pre chemickú kryštalografiu. Prednáška ukáže aj
niektoré problémy používania takéhoto zariadenia.
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Microfocus diffractometer in Institute of Physics: Present experience, data reduction in program

Jana 2006 and relations to detailed structure analysis

MIKROFOKUSNÍ DIFRAKTOMETR VE FYZIKÁLNÍM ÚSTAVU: DOSAVADNÍ
ZKUŠENOSTI, ZPRACOVÁNÍ DAT V PROGRAMU JANA2006 A SOUVISLOSTI S

DETAILNÍ STRUKTURNÍ ANALÝZOU

M. Dušek, V. Petøíèek
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V posledních letech se výraznì urychlil vývoj labo rator -
ních monokrystalových difraktometrù, a to jak na stranì
zdroje záøení, tak i na stranì detektoru. Jako zdroje jsou
standartnì nabízeny klasické nebo mikrofokusní RTG
lampy, zatímco jako detektor mùže uživatel zvolit CCD,
CMOS anebo hybridnì pixelový detektor. Oddìlení struk -
turní analýzy ve Fyzikálním ústavu je v souèasné dobì
vybaveno dvìma monokrystalovými difraktometry firmy
Rigaku Ox ford Dif frac tion, Su per Nova (Obr. 1) a Gem ini
(Obr. 2), které se liší pouze zdrojem záøení, zatímco ostatní
souèásti pøístroje – goniometr, øídící pro gram, detektor –
jsou identické. To umožòuje dobøe srovnat vlastnosti obou
typù zdrojù. 

Rozdíl mezi klasickou a mikrofokusní RTG lampou lze
popsat velmi jednoduše. U klasické RTG lampy dopadá na
anodu pomìrnì silný svazek elektronù a emitované RTG
záøení vytváøí podobnì silný svazek. Toto záøení prochází
štìrbinou RTG lampy, napøíklad u typu LFF štìrbinou 0.4

´ 12 mm, a dále je vymezeno prùmìrem kolimátoru.
V koli mátoru se záøení fokusuje tak, aby dopadalo na
vzorek s co nejmenší divergencí a s co nejvyšší hustotou
intenzity. U mikrofokusní RTG lampy dopadá na anodu 
svazek elektronù, který je již fokusovaný, takže i
emitované RTG záøení vytváøí fokusovaný svazek. Ten je
dále zaostøen v kolimátoru. 

Je evidentní, že u klasické RTG lampy dochází k plýt -
vání vloženou energií, protože vìtšina RTG svazku je
nevy užita – neprojde štìrbinou lampy a svìtlostí kolimá -
toru. V dùsledku toho pozorujeme zdánlivý zázrak, totiž že
hustota energie finálního RTG záøení od 50 W
mikrofokusní lampy je mnohonásobnì vìtší, než u RTG
záøení od 2 kW klasické RTG lampy. Na druhé stranì, RTG 
svazek od mikrofokusní lampy je velmi úzký, s prùmìrem
0.1 – 0.2 mm. 

Zdálo by se, že mikrofokusní zdroj je proti zdroji
klasickému jednoznaènì výhodný, protože pøi nízkém
pøíkonu lampy odpadá i øada jiných problémù, jako je
potøeba výkonného chladièe a vysoká spotøeba elektrické
energie. Ve skuteènosti je mikrofokusní difraktometr
opravdu vhodný pouze pro velmi malé vzorky, zatímco
jeho využití pro vìtší monokrystaly nemá žádný pøínos

anebo mùže být pøímo problematické. Tento fakt bude
v prezentaci demonstrován na pøíkladech. Ukážeme, že
zejména nevhodné pro mikrofokusní difraktometr jsou
velké silnì absorbující vzorky. 

Možnost nevhodnì provedených korekcí pro podobné
pøípady nás pøivedla ke snaze pøenést korekce, které
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Obrázek 2. Monokrystalový difraktometr Gem ini s klasickými
RTG lampami.

Obrázek 1. Monokrystalový difraktometr Su per Nova s mikro -
fokusními zdroji.
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zpravidla provádíme s programovým vybavením difrak -
tometru, do výpoèetního programu Jana2006 [1]. Nejedná
se o pokus vypoèíst korekce lepším zpùsobem, ale hlavní
motivací je umožnit uživateli korekce mìnit i po èase, kdy
již pøístup k pùvodnì zmìøeným datùm nemusí být
samozøejmostí. V prezentaci ukážeme, jak tyto korekce
fungují. 

Poslední èást prezentace se týká vah intenzit reflexí,
jejich použití pøi upøesòování struktury programem Jana
2006 a souvisejících hodnot faktoru „good ness of fit“
(GOF), nebo• možnost zmìøit identický vzorek na rùzných
zdrojích záøení k takovému srovnání vybízí. Pro uživatele
programu SHELX pøedesíláme, že zpùsob, jak Jana2006
pracuje s vahami, je odlišný: zatímco SHELX poèítá
koeficienty váhového schématu tak, aby výsledný GOF se
blížil èíslu 1, Jana2006 používá váhy tak, jak vyplývají
z expe rimentálnì stanovených chyb intenzit, a modifikuje
je jedinou konstantou, tzv. koeficientem nestability u
(rovnice 1), který se pøi upøesòování struktury již nemìní.
Výsledkem je, že pøípadná vysoká hodnota GOF si
podržuje svoji pùvodní vypovídací hodnotu, tj. indikuje, že 
použitý strukturní model nepopisuje dostateènì informaci
obsaženou v datech. Tento rozpor mùže být zpùsoben buï
chybou strukturního modelu anebo vysokou pøesností dat,
která obsahují informace jdoucí nad rámec standartního
strukturního popisu. Typickým pøípadem jsou kvalitní data 
nesoucí informaci o vazebných elektronech, k jejichž
úplnému popisu by však bylo tøeba použít multipólové
upøes òování. GOF plynoucí z upøesnìní základního
strukturního modelu pak nutnì musí být výraznì vìtší než
jedna (tím vìtší, èím kvalitnìjší jsou data). 
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Klíèovou otázkou je, co to vlastnì znamená, že váhy
intenzit jsou založené na experimentu. V døívìjších
dobách, kdy se krystaly mìøily na difraktometrech
s bodovým detektorem, byla situace pomìrnì jednoduchá.
Každá reflexe se mìøila individuálnì ve stejné geometrii a
chyba intenzity byla jednoznaènì daná charakteristikami
detektoru. Parametr u z rovnice (1) bylo možné vypoèíst
pro vhodnì zvolená redundantní data, a to tak, aby váhy
získané pomocí rovnice (1) byly stejné, jako váhy vypoè -
tené z prùmìrování symetricky ekvivalentních reflexí. Po
zpracování dat nìkolika rùzných krystalù se brzy získalo u, 
které bylo pro daný difraktometr vhodné držet jako
pøístrojovou konstantu. Parametr GOF pak bylo možné
použít jako jednoduchý prostøedek pro posouzení kvality
dat a strukturního modelu.   

U souèasných difraktometrù s plošnými detektory je
situace mnohem složitìjší. Reflexe jsou mìøeny v nejrùz -
nìjších geometriích podle toho, v jaké oblasti plo chy
detektoru byly zachyceny, a pøevod na intenzity využívá
nejrùznìjších korekcí, jejichž podstata zùstává skryta
v obslužných programech difraktometru. V dùsled ku toho
parametr u vypoètený podle výše uvedeného postupu
nabývá rozmanitých hodnot a podobnì získáváme i rùzné
neobvyklé hodnoty GOF. Parametr u již zøejmì nelze
považovat za pøístrojovou konstantu, lze pouze stanovit
rozmezí jeho obvyklých hodnot. V prezentaci se zamìøíme
na analýzu rùzných dat a pokusíme se demonstrovat, že i za 
takto ztížených podmínek hraje váhové schéma založené
na experimentu významnou roli a že hodnoty u, respektive
GOF, mohou odhalit skryté problémy namìøených dat.
Taková informace je dùležitá pro každou strukturní
analýzu, pøi které nám jde o víc, než aby „Platon mlèel“. 

1. V. Petøíèek, M. Dušek, L. Pa lati nus, Z. Kristallogr., 229,
(2014), 345-352.
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Laboratoø RTG práškové difrakce na oddìlení strukturní
analýzy Fyzikálního ústavu AV ÈR v.v.i. vznikla v roce
2011 rekonstrukcí malé opuštìné místnosti bez oken a
zakoupením práškového difraktometru Em py rean od firmy 
PANalytical s mìdìnou RTG lampou, viz. Fig 1.

Hlavním posláním laboratoøe je øešení krystalových
struktur z práškových difrakèních dat. Z toho dùvodu je
zakoupený stroj vybaven držákem pro vzorek v kapiláøe a
fokusaèním zrcadlem, tzv. uspoøádání Debye-Scherrer.
Samoz øejmostí je možnost osadit pøístroj rovinným
držákem (semi-fokusaèní uspoøádání Bragg-Brentano).
Dále je pøístroj možné osadit primárním Johanssonovým
monochromátorem, který je vhodný pro mìøení rovinných

vzorkù. Pozdìji byla k pøístroji dokoupena chladicí hlava
od firmy Cryostream pro chlazení vzorkù v kapiláøe s
teplot ním rozsahem 90 – 500K, viz. Fig. 2.

V roce 2015 byl zakoupen práškový difraktometr
SmartLab od firmy Rigaku s Cu rotaèní anodou a pøíkonem 
9kW, viz. Fig 3. Pøístroj byl poøízen v rámci projektu
ASTRA a na poøizovacích nákladech se podílelo také od -
dì lení oddìlení spintroniky a nanoelektroniky. Difrakto -
metr musí uspokojit rozdílné potøeby dvou oddìlení, z
èehož plyne jeho relativnì bohaté vybavení zamìøené pro
øešení krystalových struktur a pro analýzu tenkých vrstev.
Pøístroj je možné osadit primárním monochromátorem a
kombinovat ho s CBO, CBO-E optikou a dvouodrazovým



Ge(220) monochromátorem. Rùznými kombinacemi je
možné produkovat divergenèní, paralelní nebo fokusující
svazek. Mezi držáky vzorku lze najít XY-4’’ phi stoleèek,
držák na rovinný vzorek a držák na kapiláru. Pro detekci
RTG záøení je možné využít jeden ze tøí detektorù –
scintilaèní 0D, polovodièový 1D D/teX Ul tra 250 a 2D
pixel HyPix-3000 detektor. Dále byla k difraktometru
poøízena vysokoteplotní komùrka Anton Paar HTK1200N
a k ní cap il lary ex ten sion.
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Obrázek 1: Difraktometr v oblacích. Stìhování difraktometru
Em py rean do 2. patra.

Obrázek 2: Nejpoužívanìjší konfigurace pøístroje: Debye-
 Scherrer uspoøádání - fokusaèní zrcadlo, vzorek v kapiláøe,
PIXCel3D detektor a pøípadné chlazení vzorku.

Obrázek 3: Difraktometr Rigaku SmartLab s rotaèní
anodou. Na obrázku s rovinným držákem a kalibraèním
nástavcem a bez primárního monochromátoru.
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In the field of chem i cal crys tal log ra phy, a lot of work with
workflow au to ma tion is al ready done. Be gin ning with the
diffractometer con trol, it is quite pos si ble to have the cell
re fined, data in te grated and cor rected, the space group de -
ter mined, the phase prob lem solved and the struc ture some -
what re fined al most with out the touch of the hu man hand
now a days.  These changes, driven ini tially by the need of
sav ing time while work ing on the non-com pli cated cases
for use when some thing will go dif fi cult. How ever, these
ad vances of ten lead to false as sump tions that com puter will 
do any thing & right (so why waste the time with even ba sic
crys tal lo graphic train ing) and that chem i cal crys tal log ra -
phy is „rou tine“ task.

Dur ing the work on the cop per com plexes [1], we came
into sev eral cases of pseudocentrosymmetricity caused by

short side chain of a-amino ac ids used for the syn the ses.
We dem on strate, that the E sta tis tics should mis lead the
soft ware – and sub se quently in ad e quately trained crys tal -
log ra pher – into as sump tion, that the struc ture is
centrosymmetric [2], al though it can be eas ily pre vented by 
us ing ba sic knowl edge from group the ory and by fair use of 
the soft ware [3].

Val i da tion tool checkcif [4] was im ple mented to warn
au thors and/or re view ers about er rors and in con sis ten cies.
It was some what sup posed, that in the sit u a tion when there
is a short age of trained crys tal log ra phers for ref er ee ing vast 
num bers of the struc tures solved ev ery day, such tool
should also fa cil i tated use of com mon chem ists with some
crys tal lo graphic knowl edge as ref er ees. How ever, it can
also lead to re jec tion of the pa per by less skilled ref er ees
based solely on pres ence of some A alerts or can mis lead
the au thors. Al though it is far more com mon to find the
struc ture with over looked sym me try, e.g. in the Dick
Marsh’s works [5], in the pseudocentrosymmetric cases

less skilled crys tal log ra phers can be eas ily con fused by
ADDSYM alerts with sometimes pretty high atom match
percentage.

In such cases, the non-centrosymmetric struc ture
solved in the centrosymmetric space group usu ally mimic a 
dis or dered struc ture. It can be still pos si ble to de tect the
prob lem by care ful in spec tion of bond lengths and an gles
and their re spec tive s.u.’s or ADPs.

1. R. Hla váè, He te ro li gand  Cu(II)  com plexes  for  use  as  a 
chi ral  tem pla tes  in  the syn the sis of chi ral de ca va na da tes 
[Ba che lor the sis]. (Bra ti sla va: Co me ni us University), 2017.

2. A. Tovar-Tovar, J.–C. García-Ramos, M. Flo res-Ala mo, 
L. Ruiz-Azuara, Acta Crystallogr. Sect. C Struct. Rep., 67, 
(2011), m1796–m1797.

3. Ri ga ku Ox ford Dif frac tion, (2017), CrysAlisPro Soft ware 
sys tem, ver sion 1.171.38.46, Rigaku Cor po rati on, 
Ox ford, UK.

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