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REVIEW: Single crystal methods with the film or other 2D registration media
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Abstract

The study presents a historical review and brief description
of diffraction methods with a film registration. Principles,
schemes, properties, operation, and orienting methods are
described. Methods are subdivided as follows: With the
stationary crystal and film: Laue method in front or back
reflection arrangement; moving crystal, stationary film: ro-
tation, oscillation, Gandolfi (providing powder diffraction
pattern); moving crystal and film: Weissenberg, preces-
sion, DeJong-Bouman. A collapsed and distorted recipro-
cal lattice sections are provided by the stationary film
methods, un-collapsed and distorted by Weissenberg, an
un-collapsed and undistorted by precession and DeJong
Bouman methods. Methods were used for decades for the
orientation (mainly Laue), determining of lattice parame-
ters, space groups, checking for polytypes, satellites, twins
etc. Nowadays, undistorted reciprocal lattice sections as
well as powder data can be received more quickly by pro-
cessing sets of frames recorded by area detectors of modern
diffractometers.

1. Uvod

Tento text si klade za ukol pfipomenout nékteré metody
rentgenové difrakce, které jiz odesly nebo odchazeji do
historie. Autor tohoto textu s n€kterymi témito metodami
béhem svého profesniho zivota pracoval, a ziskal s nimi
pomérné znaéné zkusenosti. Je to ovSem néco takového,
jako byt v dnesni dobé odbornikem na konstrukci a provoz
parnich lokomotiv. Obcas se takova znalost hodi, ale nelze
s ni vystacit. Nicméné se domnivam, ze neni na skodu si
tuto epochu obcas pfipomenout, nebo tudy vedla cesta
k tém bajecnym difraktometrim v nasich soucasnych
laboratotich. Pro star$i generace z divodd nostalgie, pro
mladsi jako kus historie.

Pfed nastupem difraktometrti ptedstavoval fotogra-
ficky film jediné vhodné medium pro registraci paprski
difraktovanych na monokrystalech. Proto bylo vyvinuto
nékolik dimyslnych metod pro registraci difrakéniho obra-
zu. Nékteré z nich se neujaly a zahy upadly v zapomnéni,
nebo , jak se ukazalo, predstavovaly cimrmanovskou
slepou ulicku vyvoje. Jiné ale dosahly zna¢ného rozsifeni a
pfislusné komirky byly komeréné produkovany.

Pokrok v difraktometrii zptsobil, Ze tyto metody byly
postupné zatlaéeny do pozadi a z nasich laboratofi se, az na
vyjimky, vytratily. Tento proces ale trval nékolik desetileti,
béhem kterych koexistovaly s difraktometry. Nejprve
ztratily vyznam pro méfeni intenzit. Pro to byly t€zkopadné
a nepfesné. Byly ovSem jest¢ pouzivany pro urceni
miizkovych parametri, ale s piesnosti o jeden az dva fady

horsi, nez u difraktometru. Jako pomocné metody si svij
vyznam jisty ¢as podrzely, zejména diky moznosti zobrazit
uréitou oblast (zpravidla fez) reciprokého prostoru ,,se
vsim vsudy”, to jest napiiklad s difuznimi pasy, satelitnimi
difrakcemi, difrak¢énimi stopami dvojcat nebo epitaxnich
srostlic vice fazi. Ziskani odpovidajici informace pomoci
difraktometru s bodovym detektorem bylo velmi obtizné a
pro vétsi oblast reciprokého prostoru prakticky - z ¢aso-
vych divodl — nemozné. V éfe difraktometrti s bodovymi
detektory bylo béznou praxi nejprve posoudit kvalitu
krystalu a jeho vhodnost pro dal§i méfeni pomoci nékteré
filmové metody, nebo méfici ¢as byl vzacnym statkem.

Slusi se podotknout, ze technicky pokrok se dotkl i
téchto prekonanych metod. Je mozné digitalizovat filmovy
obraz pomoci scaneru a dale jej zpracovavat v pocitaci.
Dalsi moznosti je registrace difrakéniho obrazu na
specialni folii - image plate, kterd je umisténa do kazety
misto bézného filmu. Latentni obraz z folie lze pomoci
specialni, ale bohuzel ndkladné ¢tecky prenést piimo do
pocitace a posléze jej vymazat pro opétné pouziti folie.
Folie a ¢tecky dodava napf. firma Fuji nebo Molecular Dy-
namics.

V dal$im textu bude pro zjednodu$eni pouzit nadale
klasicky film, tak pro specialni registracni folie.

Pfipomenme si nékteré zakladni skutecnosti:

Kazdy difrakéni obraz je obrazem urcité ¢asti reciproké
miize nebo obecnéji reciprokého prostoru. Jednotlivé
metody se lisi tim, jakou ¢ast reciprokého prostoru zobra-
zuji. Obraz reciproké mftize (prostoru) mize byt navic jesté
zkresleny, a/nebo zkolabovany. Protoze reciproky prostor
je trojrozmérny a registratni medium - film pouze dvoj-
rozmérny, je principielné mozné zobrazit nezkolabované
pouze dvojrozmérny fez reciprokou miizi (prostorem).
Obraz néjakého trojrozmérného vyseku reciprokého pros-
toru na dvojrozmérném filmu proto musi byt nutné
zkolabovany. Nutnou podminkou pro vznik nezkreslen¢ho
obrazu reciproké miize je shodnost pohybu krystalu a
filmu. Pokud je jejich pohyb rozdilny, popiipadé pokud
film stoji, je obraz reciproké mfize zkreslen.

Dtlezitou vlastnosti filmovych metod je nutnost
justace krystalu, to jest uvedeni krystalu do takové polohy,
aby vyznamny vektor pfimé, nebo reciproké miizky, po-
piipadé rovina reciproké miizky byl(a) ztotoznén(a) s vyz-
namnou osou nebo rovinou komirky. Toho je nutné
dosahnout mechanicky, pomoci naklapéni kolébek gonio-
metrické hlavicky, nebo otaCenim nosice goniometrické
hlavicky. Justaéni postupy pro jednotlivé metody jsou
popsany v textu. Vzhledem k omezenému rozsahu pohybu
goniometrické hlavicky je zpravidla nutno na ni umistit
krystal jiz nahrubo orientovany. To vyzaduje jistou zkuSe-
nost pracovnika. Zpravidla si 1ze pomoci morfologii krys-
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Obrazek 1.

talu, Stépnosti, nebo optickymi vlastnostmi. U difrakto-
metru nic takového neni tfeba, orientace krystalu vzhledem
k soufadnému systému pfistroje je dana orientacni matici.
Tento text si klade za cil seznamit ¢tenate se zaklady
filmovych metod a nékterymi priklady pouziti z autorovy
praxe. Pro pfipadné dukladnéjsi studium odkazuji napt. na
podrobny text Helliwela [1] a na monografie tykajici se
jednotlivych metod, citované v ptislusnych kapitolach.

2. Metody se stacionarnim krystalem
2.1 Metoda Laueho

2.1.1 Geometrie

Tato metoda je historicky nejstar§i a byla nazvana po
objeviteli rentgenové difrakce Maxi von Laueovi. Jeho
portrét na postovni znamce ke 100. vyroc¢i narozeni je na
obr. 1. Podrobnému popisu metody je vénovana monogra-
fie Amordse Buergera a Amorose [2].

Princip metody je nasledujici: paprsek polychromatic-
kého zafeni dopadd na stacionarni krystal. V praxi je
nejcastéji pouzivana Mo rentgenka bez filtru, jejiz spek-
trum obsahuje kromé charakteristickych ¢ar i vyznamny
podil polychromatického zafeni. Difraktované paprsky
jsou zachycovany na rovinny, nékdy valcovity film. Pfi
dané¢ mezirovinné vzdalenosti a fixovaném krystalu se
difrakce zacastnuje ta vinova délka, pro kterou je splnéna
Braggova podminka. Ewaldova konstrukce je na obr. 2 Z
toho mj. vyplyva, ze difrak¢ni stopa muize byt tvofena
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superpozici stop vice fadu. Obraz reciproké miize je
zkolabovany do radiusvektorti bodl reciproké mfize a
zkresleny projekei na plosny (v nékterych ptipadech i
valcovy) film.

Bézné se pouziva usporadani s plosSnym filmem kol-
mym k primarnimu paprsku umisténym bud’ na prtichod,
nebo na odraz. V prvnim piipadé dopadaji difraktované
paprsky na plos$ny film, umistény v kazeté za krystalem. V
druhém piipadé je kazeta umisténa mezi rentgenkou a
vzorkem, pficemz kolimator vymezujici primarni svazek
prochazi otvorem v kazeté. Uspotradani na prichod vyza-
duje dostatecné maly krystal, a proto je pouzivano méné
¢asto. Naopak uspofadani na odraz neklade zddna omezeni
na velikost krystalu a proto je pouzivano pro orientaci
velkych monokrystald - viz déale. V takovém piipad¢ se
ovSem difrakce ucastni jenom mala ¢ast krystalu v misté
dopadu paprsku.

Laueho snimky lze pofidit i na precesni komtirce (viz
nize). Snimek na prichod na béznou kazetu pii nastaveném
nulovém precesnim uhlu a vypnutém pohybu komurky.
Snimek na odraz Ize pofidit pomoci malé kruhové kazety
nasazené na kolimator.

Reflection Bie e
R
\ ey
—-t -
crystal
Incident beam [ Film

Podle: http://www.xtal.igfr.csic.es/Cristalografia/parte_06-en.html

Obrazek 3.
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Obrazek 4.

2.1.2 Interpretace snimkt

Rovindm reciproké miize (a tedy pfislusSnym pasmim
rovin v pfimé miizi) odpovidaji difraktované paprsky
leZici na plochach Lauecho kuzell. Pro ob¢& uspotadani je
jeden z téchto kuzelt znazornén na obrazku 3. Praktické
uspotadani na prichod je na obr. 4.

Na snimcich se roviny reciproké miize jevi jako girlan-
dy difrakénich stop ve tvaru kuzelosecek — elips na snim-
cich na pruchod (viz ukdzky snimkt na obr. 5) a hyperbol
na snimcich na odraz. Ve specialnim pfipadé, kdy je rovina
reciproké miize rovnob&€zna s primarnim paprskem (a tedy
kolma k roviné filmu) degeneruje Laueho kuzel na rovin-
nou plochu, jejiz projekci je girlanda ve tvaru pfimky.
Difrakéni stopy odpovidajici vyznaénym bodtim reciproké
miize nachazime v prusecicich girland a tyto stopy se jevi
jako ponékud izolované od ostatnich. Intenzita difrakénich
stop odvisi jednak od strukturniho faktoru difraktujicich
miizkovych rovin, jednak od vlnové délky zareni. Pokud je
Braggova podminka nahodou splnéna pro charakte-
ristickou ¢aru, jevi se takova difrakéni stopa — popfipade,
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vzhledem k urc€ité divergenci paprsku, pouze jeji ast - jako
abnormalné silna.

Jednotlivé roviny reciproké miize jsou zkolabovany do
girland, které jsou az na zminéné specielni ptipady zakfi-
vené. Obraz reciproké miize je proto jak zkolabovany, tak
zkresleny.

Pro interpretaci lauegramii se pouzivaji specielni sité —
Dunnova pro snimky na pruchod (viz [3, 4]) a Greningero-
va pro snimky na odraz (obr. 6). Vzhledem k praktickému
vyuziti usporadani na odraz popisi pouziti Greningerovy
sit&.

Greningerovu si tvofi dva systémy hyperbol. Podle
pravolevych hyperbol urcujeme odklon osy péasma
(ptimého vektoru) od roviny filmu, respektive odklon rovi-
ny reciproké miize od primarniho paprsku. Pro normali-

J

D= Z,g.‘”:f'
LiCaAlFg, trigonalni krystal,
trojCetna osa rovnobéZzna
s rovinou snimku (svisla)

Obrazek 5.
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zovanou vzdalenost vzorek — film 30 mm odpovida rozte¢
hyperbol thlovému rozdilu 2°. Kazda pata hyperbola je
vyznacena tu¢né a odpovida uhlovému rozdilu 10°. Vybra-
nou girlandu ztotoznime s pravolevou hyperbolou (obr. 7).
Potadi hyperboly ndm urc¢i uhlovou odchylku odpovidajici
roviny reciproké miize od primarniho paprsku. Odchylku
odlisnou od nasobku dvou stupni ur¢ime interpolaci.
Svislé hyperboly slouzi k odec¢tu uhlové vzdalenosti vybra-
nych difrakénich stop na girlandé, ktera odpovida thlu
mezi reciprokymi vektory. Uhlomér na spodni strané nam
umoziuje odec€ist thlovou odchylku primétu osy pasma
(kolmice k roviné reciproké miize) od zvoleného
referenéniho sméru, napt. svislici vyznacenou naexpono-
vanymi dirkami v kazeté. Postup je podrobn¢ popsan napf-.
v knize Baretta [3, 4].

2.1.3 Orientace krystali pomoci Laueho metody na
odraz

Laueho metoda na odraz se pouziva pro orientaci mono-
krystalti za uc¢elem zhotoveni orientovanych vzorkt vhod-
nych tvar (desticek, hranolkil, prismat) potfebnych pro
riznad fyzikalni méfeni. Pro tento ucel je nutno upevnit
krystal do specialniho drzédku, umoznujiciho v potiebném
rozsahu otaceni nejméné kolem dvou os a posuv vzorku ve
dvou smérech. Musi byt pienosny na pilu pro provedeni
orientovanych fezt. Drzaky byvaji obvykle konstruovany
a vyrabény individudlné podle potfeb pracovi§ a neni
vyjimkou pouzivani nékolika typt drzakt na stejném
pracovisti. Vesmés se pouzivaji drzaky s geometrii podob-
nou goniometrické hlavicce, drzaky s omezenym nakla-
pénim a otacenim (obr. 8), nebo se dvéma Eulerovskymi
kruhy - uplnym ¥ a neuplnym o (obr. 9).

Postup orientace je nasledujici: Upevnime krystal na
drzak, zpravidla natmelenim, a zhotovime zkusebni sni-
mek. V ptiznivém piipadé nalezneme difrakéni stopu od-
povidajici nékterému vyznaénému sméru. Jinak musime

vybrana
girlanda
difrakénich
stop — odpovida
pasmu, resp.
roviné
recipr. m¥ize

a - ihel mezi
primétem
osy pasma a
referenénim
smérem
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Obrazek 9.
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Obrazek 10.

Obrazek 12.

Obrazek 11.

krystal zkusmo prelepit, v pfipad€ nutnosti i opakované. V
praxi Ize Casto pro pfedbéznou orientaci vyuzit i dalsi vlast-
nosti krystalu - morfologii, §té€pnost, optickou anizotropii.
Pomoci Greningerovy sit¢ uréime odchylku vytipované
difrakeni stopy od stfedu snimku — otvoru pro kolimator a
spocitame, o kolik je tieba otocit kruhy nebo kolébky
drzéku. Ukézka dosud neorientovaného snimku s vyznace-
nymi opravami je na obr. 10. Provedeme potiebné opravy a
zhotovime novy snimek. Pokud nebylo dosazeno spravné
orientace, znovu zmétime odchylku a postup opakujeme.
Lauegram krystalu orientovaného podle vyzna¢ného krys-
talografického sméru ma odpovidajici symetrii.

Pro zhotoveni Laueho snimkil pouzivame standartni
nebo na miru zhotovené ploché kazety prizptisobené pfis-
lusnym nosictim — u nas univerzalnim drzaktm Chirana. V
zahrani¢i byly pouzivany kazety Polaroid, které lze
kolimatorem prosté a jednoduse propichnout.

Ukazky lauegrami na odraz kubického krystalu LiBaF;
jsounaobr. 11,12, 13 (dle étyfcetné, dvojcetné a trojcetné
0sy).

Obrazek 13.

2.1.4 Symetrie a pseudosymetrie lauegrami

Jakou informaci miizeme pomoci Lauecho metody ziskat?
V prvé fad¢ je nutno zdtiraznit, Ze neni principialné mozné
obdrzet zadny kvantitativni tdaj, protoze nelze urcit, které
vilnové délky se ucastnily difrakce pro danou stopu. Pokud
mame krystal spravné orientovan, to jest néktery vyznacny
krystalograficky smér (reciproky vektor) je paralelni s pri-
marnim paprskem, ma difrakéni obraz odpovidajici symet-
rii, napiiklad dvojcetnou, trojcetnou, ctyicetnou. Této
symetrii je podfizeno rozlozeni girland i distribuce intenzit
difrakénich stop.

Pro spravné uréeni symetrie je tieba, aby byl krystal co
nejpfesnéji orientovan. V praxi totiz mizeme pomeérné
Casto narazit na pseudosymetrii. S ni musime pocitat u
krystalti, jejichz struktura je odvozena deformaci od
nekteré vyse symetrické idedlni struktury. Prikladem je
napiiklad LiNbO; nebo LiTaOj3, které maji rhomboedricky
deformovanou perovskitovou strukturu [5], nebo korund
(ALO3), jehoz rhomboedricka struktura je odvozena od
kubické s nejte€sn€jSim sméstnanim. Rhomboedrickou
deformaci kubické bunky zmizi tfi ze Ctyf trojéetnych os.
Lauegram krystalu orientovaného podle zmizelé troj¢etné
osy vSak vykazuje velmi vyraznou pseudosymetrii a proto
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(podle Studnicky)
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imitujiciho troj¢etnou osu.
Snimek ma pouze bilateralni
soumérnost

Obrazek 14.

K

b
R
- A
a . '_:\\
«B\ - |
i SN
. » ~
’ , B g e
i A sl A\
k o iy \ S
| : " J 5 : n A
S e /
S oo e il D matip.
Obrazek 15.

jej na prvni pohled lze zaménit s lauegramem podle skutec-
né trojcetné osy. Teprve bedlivym zkoumanim piesné
orientovaného snimku lze rozpoznat, ze difrakéni obraz ma
ve skute¢nosti pouze bilateralni symetrii — vzhledem k
tomu, ze zustava zachovana jedna z rovin symetrie z
puvodnich tii, které se protinaly v trojéetné ose (viz obr.
14). V takové struktuie 1ze rovnéz nalézt tfi zmizelé Ctyt-
Cetné osy, ale zadnou skute¢né zachovalou. Ze Sesti
dvojcetnych os zistavaji tfi zachovany a tii dal§i zmizi.
Dalsim ptikladem jsou nékteré tetragondlni struktury
perovskitového typu, u kterych byva obtizné rozpoznat
zachovalou a zmizelou ¢tyféetnou osu.

Kromé popsaného pouziti se Lauecho metoda nékdy
pouziva k posouzeni kvality krystalu a jeho vhodnosti pro
daldi méfeni. Spatna kvalita krystalu se projevi na tvaru
difrakénich stop a vysokd mozaicita zpusobi jejich
rozstépeni (obr. 15).

3. Metody s nestacionarnim krystalem

Spolenym znakem téchto metod je, ze ke splnéni
Braggovy podminky dochazi postupné, a za timto ucelem
musi krystal vykonavat vhodny pohyb. Metody vyzaduji
monochromatické zafeni. V praxi postaci zareni filtrované
B filtrem.

3.1 Metoda oscilaéni a rotacni

3.1.1 Geometrie, interpretace

Krystal je upevnén na goniometrické hlavicce v ose
valcové kazety a vykonavad rotacni pohyb kolem osy
hlavicky. Na krystal dopadd ve sméru kolmém k ose
hlavicky kolimatorem vymezeny paprsek monochroma-
tizovaného (filtrovaného) zafeni. Pokud krystal pouze
osciluje ve vymezeném tthlovém oboru, jedna se o metodu
oscila¢ni, pokud se otaci kolem osy o plnych 360°, jedna se
o metodu rota¢ni. Existuji specidlné konstruované rotacni
metr, o kterém je pojednano v dalsi kapitole.

Krystal musi byt najustovan tak, aby osa hlavicky (a
rotace) byla totoznd s vektorem pfimé mfiize, zpravidla
s jednou z hran zékladni bunky. Na rotaénim a oscila¢nim
snimku jsou difrakéni stopy soustfedény na rovnobéznych
vrstevnicich, kolmych k ose hlavicky a kazety. Z Ewal-
dovy konstrukce (obr. 16) vyplyva, Ze n-ta vrstevnice je
obrazem n-t¢ roviny reciproké miize, kolmé k vektoru
pfimé mfize, kolem kterého je krystal otdcen. Ukazka
rotacniho snimku je na obr. 17. Experimentalni uspofadani
pro snimkovani rotacni metodou na Weissenbergove
goniometru je na obr. 18.

Obraz reciproké mfize na rota¢nim snimku je zkresleny,
protoze soufadnice difrakénich stop nejsou linearni funkei
soufadnic bodl reciproké mfiize, a zkolabovany, protoze
jde o projekcei trojrozmérné miize na dvojrozmérny film.
Z Ewaldovy konstrukce dale vyplyva, ze u nenulovych
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Obrazek 17.

rovin reciproké miize existuje jista ,,mrtva‘ oblast, nepfis-
tupna pro difrakci.

Dtlezitym tdajem ktery lze z rotacniho snimku
vypocitat, je délka primého vektoru, podle které¢ho je
krystal rotovan. Je-li krystal najustovan podle nékteré¢ho
vektoru zakladni bunky, ur¢ime tim piislusny miizkovy
parametr. Délku ptimého vektoru ur¢ime podle vzorecku:

t =M L)L+ R (1)
kde ¢ je hledana délka vektoru (mfizkova translace), I, je
kolma vzdalenost n-té vrstevnice od nulté, R je polomér
kazety a A je vinova délka pouzitého zateni (viz obr. 16b).

Pro popis reciproké miize pro tyto a nasledujici metody
je ucelné zavést popis pomoci valcovych souradnic &, @, a
€ v reciprokém prostoru. & je délka primétu radiusvektoru
bodu reciproké miife do roviny kolmé k ose otaceni. ¢ je
uhel, ktery tento primét svird se zvolenym referencnim
vektorem lezicim v nulté roviné reciproké mtize. { je
kolma vzdalenost bodu reciproké mfize od nulté roviny.
Hodnoty & a C lze vyjadfit bud’ v absolutnich jednotkach

Obrazek 18.

(A™), nebo jako bezrozmérné veli¢iny. Pi studiu literatury
je tieba davat pozor, jakého zptisobu autor pouziva.

Z predeslého vyplyva, ze { = n/t (v absolutnich
jednotkéch). Soutadnici & (pro nultou vrstevnici) ur¢ime
z modifikované Braggovy rovnice jako & = (2 sin 0) / A. Pro
hruby odecet slouzi Bernalova si , uvefejnénd napt. v
[6,7]. Nelze vsak urCit soufadnici ¢, protoze chybi
informace, pii kterém uhlovém natoceni krystalu doslo
k difrakci.

Metoda je podrobn¢ popsana v monografii Buergera
[6], dale v [8, 7, 9].

3.1.2 Justace

Pro justovani krystald pro metodu rotacni a Weissen-
bergovu se pouziva postup podle Umanského [10]. Krystal
je nalepen na goniometrickou hlavicku, zcentrovan a
nahrubo zjustovan. Potom je pofizen oscila¢ni snimek (ne-
filtrovanym zafenim) tak, aby jedna kolébka hlavicky byla
priblizné rovnobézna s paprskem a druhd k nému kolma. Je
vhodné vyznacit na snimku referencni ¢aru (napf. naex-
ponovanim stopy primaru pii posuvu vozicku s kazetou).
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Obrazek 19.

Je-li odchylka velka (zpravidla na poéatku justaéni proce-
dury) pofidime oscila¢ni snimek pouze v dané poloze. Je-li
odchylka mala, exponujeme snimek dvakrat, ve dvou
polohach otocenych o 180° s rtizné¢ dlouhymi expozicemi
(2x az 3x).Vysledkem je zdeformovany oscilacni snimek,
na kterém jsou vrstevnice zkfiveny, poptipad¢é dvojexpo-
zice takového snimku (obr. 19). Odeéteme, ve vzdale-
nostech x cca £35 mm od stfedu snimku, odchylky A/, a Al,
deformované nulté vrstevnice od “idedlni polohy vrstev-
nice”. Je-li odchylka mala, uréime tyto hodnoty jako
polovinu vzdalenosti slabé a silné exponované vrstevnice.
Pti velké odchylce, kdy je vhodné exponovat pouze v jedné
poloze, odméfime hodnoty A/; a Al od kolmice k referen-
¢ni ¢are, vedené stiedem snimku. Stied snimku uréime bud’
jako bod, do které¢ho sméiuji diftizni pasy od difrakénich
stop, anebo si jej ozna¢ime naexponovanim stopy primaru
pii stojici kazeté. V krajnim piipadé lze “idealni polohu
vrstevnice” uréit zkusmo.Ptislusné thlové opravy g, a €,
pro rovnobéznou, respektive kolmou kolébku (minén
smér, kterym se kolébka posouvd) Cini (ve stupnich):

er=(l Al |+ AL ) (180/4n Rsin0) 2)
ei=(| Al | + | AL ) (180/47 R sin 26) 3)

kde R je polomér kazety a 6 Bragglv uhel, ktery uré¢ime
jako x/2R. Znaménka + nebo —dosadime do (2) a (3) podle
toho, ktera slozka rozjustovani pievazuje. Smysl korekce
ur¢ime tak, aby posun kolébky “srovnal” zkfivenou nultou
vrstevnici. Po provedeni pfislusné korekce cely postup
opakujeme, v piipad€ nutnosti i vicekrat, dokud se vrstev-
nice exponované v obracenych polohach dokonale nepte-
kryvaji.

Podrobné je justacni postup popsan napiiklad v [9]. Je
ucelné si pro danou komurku tabelovat funkce (180/4w R
sin” 0) a (180/4n R sin 20) pro polomér pouzivané
komirky. Pfislusnymi hodnotami téchto funkci vynaso-

bime | AL |+ |AL ] alAL ] -
hodnoty korekei.

Dalsi pomiickou pouzivanou pro justaz krystall je
Kulpeho “Kristalljustiergerat” neboli “Kulpeho kouzelna
lampa” [11, 12]. Oscila¢ni snimek se omotd kolem
sklenéného valecku, uvniti kterého je svételny zdroj a
stinici clonka, ktera vymezuje rozhrani svétlo-stin, které je
nutno stavécimi Srouby ztotoznit s deformovanou nultou
vrstevnici. Jakmile se to podafi, lze na stavécich sroubech
odecist hodnoty korekeci.

‘ Al | a dostaneme piislusné

3.2 Weissenbergova metoda

3.2.1 Geometrie metody

Tato metoda patii mezi metody s pohyblivym krystalem i
filmem. Ucelem pohybu filmu je odliseni difrakénich stop,
pro které nastala podminka pro difrakci v rizném Case a pii
rizné hodnoté otoCeni krystalu. Krystal je upevnén na
goniometrické hlavicce v ose valcové kazety, ktera pojizdi
na voziku ve sméru osy hlavicky tak, ze rotace krystalu je
mechanicky spfazena s pohybem voziku. Pomoci valco-
vych clon vymezujicich §térbinu je vymezena jedna vrstev-
nice, viz Ewaldova konstrukce na obr. 20. Weissenbergliv
goniometr je zobrazen na obr. 21 (odkryty), a na obr. 22
s nasazenou kazetou a stinicimi valcovymi clonami.

Difrakéni stopy nalezejici vybrané vrstevnici jsou
rozprostieny po celé plose filmu. Obraz reciproké mtize je
nezkolabovany, ale zkresleny. Jelikoz reciprokd mftiz je
utvar trojrozmérny a Weissenbergliv snimek dvojroz-
mérny, mizeme na jednom snimku zobrazit pouze jeden
fez reciprokou miizi. Proto je tieba zpravidla nutno pofidit
snimkd vice.

Zkresleni je zpusobeno ruznosti pohybu krystalu
(rotace) a filmu (posun). Snimek nulté vrstevnice potizu-
jeme v kolmém usporadani jako pfi rotacni metodg, to jest s
primarnim paprskem dopadajicim kolmo k ose rotace
krystalu. U vySsich vrtevnic ale vznikd “mrtva” oblast
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Stinici valec
vymezujici Vilcova
difraktované i
paprsky Stérbinu kazeta
/ (dlouha)
Ewaldova "nrevi
koule oblast" €
primarni
paprsek .| C/\
L1 § Integrujici Pojezd voziku
mechanismus spiaZen s rotaci
/\ (neni zapojen) krystalu
Obrazek 22.
pohyb
1/A s ds £ilmu
rotace rotace
vilcové krystalu Feciproké
clona mEiZe
se Stérdbinou
védlcovy film
Obrazek 20.
Ewaldova
koule
£
primarni ‘difraktované
Goniom. paprsek paprsky
hlavice na
toéné
Lapat o H £l
priméru.
Vozik g
nesouci /
kazetu
Odpojitelny
Snekovy
T pohon
ikroskop oziki 1/a
pro centraci vorie / 9 pohyb
g e (&) d filmu
=~ £h% | 3 ; rotace
L -y rotace é
. 4lcovi reciprok
Weissenbergiv goniometr WBG2 firmy Freiberger PDJde Vl o krystalu mEize
Priizisiontechnik (se sejmutou kazetou) voziku :gogzirbinou
valcovy film
Obrazek 21. Obrazek 23.
kolem primétu pocatku do roviny reciproké miize  Stinici vilce
vymezujici
(srv. obr. 16 a 20). Hotim
Mrtvou oblast Ize snadno odstranit pouzitim ekvi- ¥
inklinaéniho uspofadani viz obr. 23 (Ewaldova Vilcové
konstrukce) a obr. 24 (redlné usporadani). Celym (glazel:?)
ouha

piistrojem pootocime tak, aby primarni paprsek sviral s
rovinou reciproké mfize stejny uhel p jako
difraktované paprsky. Pro n-tou vrstevnici spocitame
thel p ze vztahu:
sin L =nh /2t “)

kde ¢ je délka pfimého vektoru ze vztahu (1). Stérbinu
stiniciho valce posuneme z nulové polohy o vzdalenost
s, danou vztahem:

s=Rotgp (%)

Pojezd voziku

Cela aparatura je poototena
spraZen s rotaci

o ekviinklina¢ni dhel p

krystalu

Obrazek 24.

Ekviinklina¢nim uspofadanim nejen eliminujeme mrtvou
oblast, ale odstranime dalsi neptijemné zkresleni Weissen-
bergova snimku.

kde R je polomér stiniciho valce. Weissenbergovy gonio-
metry jsou uspofadany tak, ze toto pootofeni umoznuji.
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Obrazek 25.

3.2.2 Interpretace snimki

Na Weissenbergové snimku (viz obr. 25) se piimky
reciproké mftize jevi jako kiivky ve tvaru naklonéného U,
které muzeme prolozit difrakénimi stopami. Pfimky pro-
chazejici pocatkem, resp. (u ekviinklina¢nich snimkua
vysSich vrstevnic) primétem pocatku do vrstevnice se jevi
na Weissenbergové snimku jako Sikmé pfimky, které
nazyvame ptimkami centralnimi. Ty jsou vzdy pfitomné na
snimku nulté vrstevnice, ale mohou chybét na vrstevnicich
vys§ich, samoziejmé s vyjimkou trivialniho pfipadu
centralni piimky obsazené jedinym bodem. Stava se to v
pripadé, kdyz je si bodt vyssi vrstevnice posunuta vici
nulté, napiiklad u soustavy triklinické nebo u mono-
klinické (zde s vyjimkou krystalu rotovaného dle dvojcetné
osy). Na Weissenbergoveé snimku konvenéné zavadime
dvé soufadnice X a Z. Soufadnice Z je rovnob&zna se
smérem posuvu a jeji pocatek volime na levém okraji
snimku (ktivky tvaru U se kloni doprava). Soufadnice X je
k ni kolma a jeji pocatek lezi na myslené pravolevé ose (v
praxi jej musime urc€it jako pramér z X-ovych soutadnic
nekolika dvojic symetricky ekvivalentnich stop na
protilehlych polovinach snimku). NejpohodInéji urcime
tyto soufadnice pomoci komparatoru s posuvnym stolec-
kem se dvéma posuny na sebe kolmymi. Pro usnadnéni
proméfovani je vhodné naexponovat stopu primarniho
paprsku. Nelze ji sice brat jako pocatek souradnice X, ale
poslouzi k spravnému usazeni snimku do komparatoru.
Zaved'me si dvé konstanty C; a C,, které piepocitavaji
soufadnice X na uhel 0 a Z na soufadnici ¢. Pro polomér
kazety 28.6 mm a sptaZeni posuvu s rotaci 2°/mm plati C, =
C,=2. Pro vypocet difrakéniho thlu a valcovych soutadnic
bodt reciproké miize plati nasledujici vztahy:

20 =\ X (6)

Centralni
: “'—-—--. primka
E =(sinB cos )/ (21) (7)
0 =C7-8 @®)
C=@sinp)/A 9)

Je evidentni, Ze soufadnice C je konstantni pro celou
rovinu reciproké miize. VSimnéme si dale, ze volba
soufadnice @ je odvisla od volby pocatku soufadnice Z na
snimku. Soufadnice reprezentuje délku reciprokého
vektoru. Ze soutadnic difrakénich stop na centalnich piim-
kach odpovidajicich zdkladnim smérim muzeme, je-li
splnéna podminka rovnobéznosti ptimého a reciprokého
vektoru, spocitat pfislusny miizkovy parametrjako 1/(ng),
kde n je tad difrakce. Z rozdilu soufadnic ¢ stop na
centralnich pfimkach, odpovidajicim vyznacnym smérim
uréime reciproky uhel. Nejsou-li vys$si vrstevnice viaci
nulté posunuty, ur¢ime i pfimy uhel jako doplnék thlu
reciprokého do 180°.

Weissenbergova metoda v kombinaci s rota¢ni méla
vyznam pro ureni miizkovych parametrii a prostorové
grupy z charakteristického vyhasinani. Metody jsou pod-
robné popsany v [6, 9], dale téz v [13, 8]. Weissenbergova
metoda nema vlastni justaéni postup — pouziva se vyse
popsany postup pro rota¢ni metodu. Zpravidla byl pofizo-
van rotacni snimek a serie Weissenbergovych snimku pfi
jednom najustovani.

3.2.3 Rektifikace Weissenbergovych snimku

Interpretace Weissenbergovych snimkid vyzaduje vzhle-
dem ke zkresleni ur¢itou zkusenost a mtize byt pro zacatec-
nika obtizna. Proto se vyskytly snahy odstranit zkresleni a
vytvofit plnohodnotny, nezkresleny obraz reciproké mfize,
to jest snimek rektifikovat. Pomérné primitivnim zpuso-
bem se o toto pokusil Hybler et al. [14]. V posledni dobé
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Puvodni Weissenberguv snimek

Rektifikovany obraz
reciproké miize (podle Webera)

Obrazek 26.

vytvoril Weber [15] program dwb99 pro rektifikaci
Weissenbergova snimku sejmutého scanerem a ulozeném
do pocitace ve vhodném grafickém formatu (napf. tiff). Na
obrazku 26 mizeme porovnat ptvodni a rektifikovany
snimek.Vysledek je velmi podobny precesnim snimkdm.
Program bohuzel nebyl dosud doveden do podoby vhodné
pro vSeobecné pouziti, ale jeho autor je ochoten zaslany
snimek rektifikovat sam.

3.3 Precesni metoda

3.3.1 Popis metody

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
zpusobd, jak toho bez mechanické kolize dosdhnout, je
pohyb precesni, pfi kterém libovolny miizkovy
vektor opisuje plas kuzele.

Krystal je upevnén na goniometrické hlavici ve
sttedu Kardanova zavésu. Tento je spojovacimi

Spojnice Karda-
novvch zavésip

Obrazek 27.

Kazeta
s filmem

Clona s mezikruzim pro vymezeni
kuZele difraktovanych paprskia

Oblouk pro
7] nastaveni

v v v , J Posuvny a precesniho
elementy sptazen s dalSim Kardanovym zévésem, ototng nosit Ghlu
ktery nese plochou kazetu s filmem. (viz schéma na krystalu se ] Kryt motorku

obr. 27). Vzdalenost M mezi sttedy Kardanovych
z&veésil nazyvame piistrojovou konstantou precesni

stupnici — uloZen
v horizontalnim
Cepu K. zavésu

pohénéjiciho
komirku

Kryt
komirky. Nosi¢ kazety je z opacné strany spojen s integrujiciho
< , . o . ot hani
¢epem, ktery zapada do loziska které je pevnou ¢asti Kryt fechanismu

X ., L rentgenky Horizontalni
elementu. Ten je mozné posouvat v drazce Zep Kardanova
o ~ s r vr Krystal na - i
piloblouku pevné spojencho s hnacim hifdelem a  gopiometrické o st

tim nastavit a aretacnim Sroubem zafixovat precesni hlavicce

thel p. Se zavésem filmu je pevné spojen drzak
nesouci kovovou clonku s mezikruzim pro
vymezeni difraktovanych paprskii nalezejicich
jedné roviné reciproké miize. Motorek otaci
pulobloukem, ktery nuti krystal i film vykonavat
precesni pohyb. Goniometrickd hlavicka je

nasazena na oto¢ném drzaku se stupnici. Drzak umoziuje
jednak justaci (viz dale ) a jednak nastaveni libovolné

Vertikalni ¢ep Kardanova
zavésu nosice krystalu

Mikroskop pro
centraci krystalu

Obrazek 28.

(nulté) roviny reciproké miize rovnobézné s osou hlavicky
do polohy pro snimkovani. Na obrazku 28 je klasické uspo-
fadani dle Buergera [16] s vodorovnou osou hlavicky.
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Kardanuv zavés nesouci Kardaniv zavés present ¢
kazetu s filmem nesouci krystal theoretical mechanical
limits _Em7\nmm 1is
Motorek | e
pohangéjici i T
komiirku 1! 1 P
L el
RO~
Vertikaln¢ R=10—; ~<] )
posuvny a . I~
oto¢ny nosi Bw200—} 1
Oblouk pro goniometric — o ! \
nastaveni = hlavitky i L R
precesniho ihlu \ \ ‘,’5
£min b i )
!
/
J
o ‘ -0s
Obrazek 29.
R s Nz QL . oy .
Mozné je i alternativni uspofadani se svislou osou hlavicky i
dle Hanice [17], viz obr. 29. Dalsi modifikaci je zpétné !
reflexni precesni komtirka dle Riedera [13, 18] e e, 4+—
Pro registraci nulté roviny reciproké miize je kazeta s ] i _
filmem umisténa tak, aby stfed Kardanova zavésu - mrtvy |
v . . Vv . . v t
bod byl ve stfedu filmu. Pro registraci vyssi roviny je tieba .
kazetu posunout smérem ke krystalu o MC. Soutadnice C

ma stejny vyznam jako v predeslé kapitole a u precesni
metody se konvencné voli kolmo ke snimkované rovin¢ a
v bezrozmérnych jednotkach. Hodnotu € uréime ze snimku
cone-axis (viz dale) nebo z precesniho snimku nulté
vrstevnice krystalu otoceného o 90°. Na snimku vyssi
vrstevnice vznika kolem stfedu filmu oblast nepfistupna
difrakci. Na obr. 30 je graficky znazornéna dostupnost
reciprokého prostoru v zavislosti na p, &, a { (§ také v
bezrozmérnych jednotkach). Z tohoto mj. vyplyva zasadni
nedostatek precesni metody - Spatnd dostupnost reci-
prokého prostoru. Tento nedostatek lze do jisté miry
kompenzovat pouzitim krats$i vinové délky (napt. MoK,,).

Obrazek 30.

3.3.2 Interpretace precesnich snimku

Interpretace precesnich snimk je velmi jednoducha,
protoze snimek je pfesnym obrazem reciproké miize v
méfitku daném vinovou délkou a pfistrojovou konstantou
M - vzdalenosti vzorek-film (viz obr. 31). U béznych
komirek je M =60 mm. Soufadnici £ bodu reciproké miize
uréime jako

§=x/(M}) (10)

photograph

_~turntable

hairline

~~"on slider

Obrazek 31.
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[ ]}

Obrazek 32.

| Ho ke Ve

Obrazek 34.

kde x je vzdalenost stied snimku-difrakeni stopa. Soufad-
nici ¢ prosté odméiime thlomérem na snimku. Vztah (10)
pouziva absolutni jednotky (A™), pro bezrozmérmé & plati &
=x/ M. V praxi se pro proméfovani precesnich snimku
pouziva zvlastni oto¢ny stolecek s kulatym okénkem, thlo-
vou stupnici a sklenénou destickou s ryskou, pfipevnénou
na posuvném meéfitku. Snimek nalepime na sklenéné
okénko a prosvétlime zespoda. Pomoci rysky odméiujeme
kolmé vzdalenosti fad difrakénich stop. Na uhlové stupnici
odecteme uhlové polohy fad difrakénich stop a z jejich
rozdilu uré¢ime uhel, ktery sviraji. Je-1i splnéna podminka,
ze Vvys§i vrstevnice neni posunuta vici nulté, (u ortho-
rhombické a vyssi symetrie, tézZ u monoklinické kolmo
k dvojcetné ose), lze urcit pfislusny piimy miizkovy
parametr jako MA/d*, kde d* je piislusna roztec. Neni-li
tato podminka splnéna, je interpretace mnohem slozitéjsi a
presahuje ramec této prace. Velmi vhodna je precesni
metoda k ur€ovani prostorové grupy, pro studium dvojca-
téni a orientovanych srusta.

Ukazky precesnich snimk@i jsou na obrazku 32
(monoklinicky amfibol), 33 (zeolit, rhomboedricky krys-

its 4 |
MMS .= io6tplf it

Obrazek 33.
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\ . ‘ . 2. ok, IS
‘.LI(“-/’ J’ l/ el </ bl b ""“‘ "”/-.ﬁ‘ )

Obrazek 35.

tal, tzv. obversné-reversni dvojce), 34 (¢astecné neuspora-
dany krystal), 35 (LiCaAlF,, kubicky krystal, dle ¢tyféetné
osy, snimek druhé vrstevnice s ,,mrtvou* oblasti kolem
pocatku).

3.3.3 Justace a interpretace orientac¢nich snimki

Zde je popsan zjednoduseny, avSak v praxi vyhovujici
justacni postup. Je potiebné aby byl krystal pfiblizné
orientovan tak, aby rovina reciproké mftize, kterou chceme
studovat byla pfiblizné rovnobézna s jednou kolébkou
goniometrické hlavicky. Nastavime maly precesni uhel

(u = 10-12°) a naexponujeme zkuSebni snimek bez mezi-

kruzi a s nefiltrovanym zéafenim. Po vyvolani nalezneme na
snimku pfiblizné kruhovou oblast, tvofenou pasy vzniklé
difrakci polychromatického zafeni sméfujicimi paprsko-
vité ze stiedu snimku do kraje oblasti, na které jsou ostie
zakonéeny (viz obr. 36). V pasech jsou patrné difrakéni
stopy Car K, i Kp . Krystal je spravn¢ najustovan, kdyz je
tato oblast presné¢ kruhova a vSechny paprsky konci ve
stejné vzdalenosti od stiedu. Cim vice je krystal rozjus-
tovan, tim vice je tato oblast excentricka a deformovana do
tvaru srdicka.
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1° 4

4=10*  M=60mm

Obrazek 36.

Pro stanoveni opravy je nutno nalézt tfi korekce: g
kolébky rovnobézné s paprskem, ep pro korekci otoceni
drzaku goniometrické hlavicky a konecné &, kolébky
kolmé k paprsku. Prvnimi dvémi korekcemi uvedeme
krystal do takové polohy, aby rovina reciproké miize byla
rovnobéznd s filmem a tudiz byla kruhova oblast na
justacnim snimku pfesné zcentrovana. Tteti korekce slouzi
k tomu, abychom vyzna¢ny vektor reciproké miize dostali
do osy hlavicky a umoznili snimkovani dalSich rovin
reciproké miize po patficném otoceni hlavicky kolem
tohoto vektoru, bez nutnosti dalsiho dojustovani.

Dalsi postup je ne zcela korektnim zjednoduSenim
postupu dle Buergera, ktery vSak v bézné praxi postaci.
Zmeérme vzdalenosti x, X’ ay, y’ podle obr. 36a, a spoctéme
hodnoty Ix x| a| y-y’ | . Uhlové korekce odeteme z
grafu na obr. 36b pro dany thel p. Pro uspofadani dle
Buergeraur¢imée, z [x-x"|,ep z |y -y’ | , U uspotadani

L] L] L]
5 10 15 20
b |x-x'| nebo |y=y’|

dle Hanice je tomu naopak. Krystalem musime pootocit
opa¢nym smérem, nez kterym je posunuta kruhova oblast.
Posledni korekei €, urc¢ime jednoduse thlomérem, pokud
je na filmu vyznacen smér osy hlavicky, naptiklad naexpo-
novanymi stopami po dirkach v kazeté. Korektni justacni
postup je podrobné popsan Buergerem [16] a Riederem
[13], ktery uvadi i variantu pro hlavicku s kolébkami
v diagonalnim uspotfadani. Program pro pocitace PC,
umoznujici spocitat korekce a najustovat krystal pfi
jakémkoli nastaveni hlavicky sestavil Rieder [19]. Redlnou
ukazkou justacnich snimkd je obr. 37. Vlevo je rozjusto-
vany snimek s poznamenanymi opravami, vpravo snimek
jiz najustovaného krystalu.

Vsimnéme si je$té nékterych vlastnosti justaénich
snimkti. Krom¢ kruhové oblasti odpovidajici nulté roviné
se na snimku mohou vyskytovat (neni-li § piili§ velké)
difrakéni stopy z vysSich rovin. Zpravidla se vyskytuji na

nF‘ E// r .
2 &{ ! &= L&
-’g}‘.} -
3 4
i \
| |
|
e Chlorite ? Svojanov [2 b=178 | L = Dedt2°40°
a b
Obrazek 37.
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Obrazek 38.

Obrazek 39.

difuznich pasech ve tvaru protahlych smycek. Jejich
rozlozeni na snimku jiz zorientovaného krystalu dava
informaci o symetrii nenulovych rovin reciproké mfize,
neovlivnénou, podobné jako u lauegrami a snimkut cone-
axis, Friedelovym zakonem. Na obr. 38a je justa¢ni snimek
kubického krystalu s trojcetnou osou kolmou k roviné
filmu, na obr. 38b s dvojcetnou osou kolmou k roviné
filmu. Pomoci justaéniho snimku lze rozpoznat napt. hexa-
gonalni soumérnost od trigonalni, nebo monoklinickou od
triklinické.

V nékterych pfipadech mohou nastat potize pfi justaci.
Nékdy je justacni snimek nepiehledny — nelze vymezit
spravng priblizn€ kruhovou oblast (obr. 39a), nebo se ndm
prekryva vice takovych oblasti, a je problém, které se
chytit. To se stava, je-li reciprokd mifizka pfili§ husta.
Nékdy pomtize otocit krystal o 90°. Problém mtize ptisobit
i prili§ fidkd reciprokd miizka, u krystali s vysokou
symetrii, napf. u magnetitu. Pochopitelné nelze spravné
najustovat nekvalitni krystal (obr. 39b).

3.3.4 Snimky cone-axis

Jako pomocna metoda pro precesni je pouzivana metoda
cone-axis. Uspotadani je shodné, ale film je ve specialni
kazet¢ umisténé misto clonky s mezikruzim v drzéku pevné
spojenym se zavésem krystalu (obr. 40). Béhem precesniho
pohybu difrakéni kuzely neklouzou po filmu, ale zistavaji
zafixovany. Na snimku tvofi difrakéni stopy soustiedné
krouzky, odpovidajici jednotlivym difrakénim kuzeltim,
které zase odpovidaji rovinam reciproké mfize. Tyto
krouzky jsou obdobou vrstevnic na rota¢nim snimku a
proto je vypovidaci schopnost metody obdobna. Krouzek
nulté vrstevnice je zpravidla intenzivnéj$i nez ostatni.
Vzhledem k dosazitelnosti reciprokého prostoru (srv. obr.
30) ptevazuji krouzky vné nultého, krouzky uvnitt nultého
se vyskytuji vzacné, pii dostatecné malém C. Z rozlozeni
stop na nenultém krouzku lze usoudit na symetrii pfislusné
roviny reciproké mfize. Friedeliv zakon se neuplatni,
protoze difrakéni stopa na n-tém krouzku ma svého
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Clona s mezikruzim je sejmuta Standartni
a nahrazena improvizovanou kazeta
kazetou s filmem chybi

Obrazek 40.

Friedelovského dvojnika na —n-tém krouzku (zpravidla
nezobrazeném). Ukazka snimku je na obr. 41. Snimek
cone-axis tedy mize poskytnout obdobnou informaci o
symetrii jako lauegram. Dale z néj Ize spocitat soufadnici §
(v A pro n-tou rovinu reciproké miize podle vztahu:

€ = {cos u - cos[arctg(r,/s)] }/A (11)
kde 7, je polomér n-tého krouzku a s vzdalenost
vzorek-film (prakticky se pouziva s = 30 mm pfi p = 20°).
Pripomenme, ze ¢ = 1/C je délka piimého vektoru kolmého
k soustavé rovin reciproké miize, na které mame
najustovano. Oproti rotaéni metod¢ je vypocet méné
presny — chyba je vétsi zhruba o jeden fad. Problém Cini
zejména velmi nepravidelny tvar difrakénich stop.
Prakticky se tato metoda pouzivala pro ovéreni spravnosti
zvolené bunky — jestli nebyly piehlédnuty vlozené vrstev-
nice, které by vyzadovaly zdvoj- ¢i zvicenasobeni nékteré
jeji hrany.

B A

Nastaven
priméieny
precesni thel

p=20°

3.3.5 Simulace precesnich snimkii
z difraktometrickych dat

Pokrok v difraktometrii a v rozvoji softwaru
umoznil vytvofit nezkresleny obraz
reciproké miize pomoci pocitatové rekon-
strukce a timto zplisobem precesni metodu
nejen nahradit, ale i pfekonat. Jednou
z moznosti je schematicka simulace preces-
niho snimku ze souboru méfenych difrakei,
kde jsou difrakéni stopy zndzornény plnymi
krouzky jejichz velikost odpovida intenzité
difrakce. Takto je vybaven mj. soubor
programt JANA2006 [20]. Ukazka je na
obr. 42.

Mnohem dokonalejsi a komfortngjsi
zpusob ziskani vybraného fezu reciprokou
miizky je pocitacova rekonstrukce z obrazti
(frames) zaznamenanych pomoci plosné

+1. krouzek

Nulty krouzek

Obrazek 41.
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Obrazek 42.
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Trigonalni krystal
Cronstedtite-6T,, hhl

R L T R

T

R I O I I N T O S
saman P T R

-

Hexagonalni krystal
Cronstedtite-2H+2H,, hhl

Trigonalni krystal
Cronstedtite-6T,, 710/

PR ———
. % & 4

Hexagonalni krystal
Cronstedtite-2H,+2H,, 0k!

Obrazek 43.

citlivého detektoru. Toto umoznuje napt. program Crys-
Alis zpracovavajici data z difraktometrd Xcalibur, Gemini,
nebo SuperNova od firmy Oxford Diffraction, nyni Rigaku
Oxford Diffraction [21]. Timto zptsobem Ize ziskat plno-
hodnotnou obdobu precesniho snimku, véetné difaznich
pasu, satelitt, superstrukturnich reflexi a podobnych jevi.
Ukazky takovych rekonstrukei jsou na obr. 43. Uzivatel si
muze definovat libovolnou rovinu reciproké miize, v pii-
padé vyssich rovin bez mrtvych oblasti kolem pocatku.
Obraz reciproké mftize je také ocistén od radialnich pasi
vzniklych difrakei dlouhovinného polychromatického
zateni. Dulezity je také faktor ¢asu — sbér dat i rekon-
strukce reciproké mfize lze oproti zdlouhavé expozici
precesnich snimkd pofidit velmi rychle a lze tak
prozkoumat velké mnozstvi krystald.

3.4 Ostatni metody: DeJong -Boumanova, Sauterova a
Schieboldova

Metoda DeJong-Boumanova predstavuje druhou moznost
registrace nezkresleného obrazu rovin reciproké miize. U
sporaddni je obdobné jako pii ekviinklinaéni Weis-

senbergove metod¢ (srv. obr. 23), ale difraktované paprsky
vymezené mezikruzim 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 roving jako krystal - a
proto se v tomto piipadé pouziva uspotfadani anti-
ekviinklina¢ni. Schéma metody a Ewaldova konstrukce je
na obr. 44

Tato metoda, a¢ jednodussi, je daleko mén¢ rozsirena
nezli precesni. Jistou oblibu ziskala v byvalém SSSR, kde
poslouzila v povale¢ném rozvoji krystalografie a kde byla i
komeréné produkovana pod ndzvem: "Kamera dlja
fotografirovanija obratnoj resetki" (obr. 45). Existuje téz
kombinovana precesni a DeJong-Boumanova komirka,
tzv. ,,Reciprocal lattice explorer”, ktery vyrabéla firma
Stoe (obr. 46).

DeJong-Boumanova metoda nema vlastni justacni
postup. Lze ale pouzit krystal najustovany na rotaéni
komirce, nebo — v piipadé Reciprocal lattice exploreru
najustovany v precesnim uspofadani.
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rotation axis
of film

rotation axis of level

Obrazek 44.

Metody Sautera a Schiebolda byly vyvinuty ve 30. le-
tech a z dne$niho hlediska se jevi jako slepa uli¢ka vyvoje.
Ob¢ poskytuji nezkolabovany, avSak zkresleny obraz
roviny reciproké mfize. Princip Sauterovy metody je
nasledujici: krystal se otaci jako u rotacni metody a
difraktované paprsky vybrané roviny reciproké miize
vymezené Stérbinou jsou registrovany na plochy film
v kruhové kazeté, otacejici se podle osy kolmé k ose
otaceni hlavicky (obr. 47a). Metoda trpi zkreslenim obrazu
reciproké miize a Spatnou dostupnosti reciprokého
prostoru. U Schieboldovy metody se kruhovy film otacel
v zaktivené (valcové) plose koaxialni s osou rotace
krystalu, coz ¢inilo problémy napf. s tfenim filmu (obr.
47b). Podrobnosti o téchto metodach nalezne ctenaf v [6] a
[13]. K malému uspéchu Sauterovy metody pry pfispéla
také skuteCnost, ze zkresleni obrazu reciproké miize
pon¢kud ptipomind hakovy kiiz (srv. ukazku snimku na
obr. 48).

3.5 Integrujici komirky

Ve snaze zlepsit kvalitu méfenych intenzit ziskanych
pomoci filmovych metod byly nekteré precesni a Weissen-
bergovy komtrky vybaveny integrujicimi mechnismy.

nth level of
reciprocal lattice

Pue. 236, Kamepa dororpaguposanun obparuoil pe-

werkn KOOP: .
I — roxnomer prueckas
¢ kpucraazonm; LI — mmupma; K — xaccera; M — morop

Ka — xonaumarop; rooBKa

Obrazek 45.

Je znamo, ze spravna intenzita reflexe musi byt
ziskana integraci pifes jeji profil. U difraktometru
s bodovym detektorem se tak déje pomoci ® nebo 20
scanu, pii zpracovani dat z plosného detektoru integraci
v prostoru. Fotometrické skenovani difrakéni stopy na
filmu by ovSem bylo obtizné. Pomoci integrujiciho
mechanismu se difrakéni stopa ,,rozmaze™ tak, ze jeji
intenzita uprostfed reprezentuje soucet prispévku od
celého profilu stopy, ve dvou rozmérech. Pro ziskani
spravné hodnoty intenzity staci jedno fotometrické méfeni
uprostied stopy. Princip metody je patrny z obrazku 49.
Ukéazka neintegrovan¢ho a integrovaného precesniho
snimku je na obr. 50.

Rozvoj difraktometrti ale rychle zatlacil tento zptisob
méfeni intenzit do pozadi.

Integrujicim mechnismem byly vybaveny precesni
komirky Enraf-Nonius a Weissenbergiiv goniometr

Reciprocal lattice explorer
firmy Stoe (podle firemni literatury)

Usporadani pro metodu
De Jong-Boumanovu

Usporadani pro metodu
precesni

Obrazek 46.
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Metody Sauterova a Schieboldova
Schema (podle Buergera)

layer line screcn

Relation between Sauter method, 4, and Schiebold method, B.

Obrazek 47.

Metoda Sauterova
Ukazka snimku (podle Buergera)

Mocovina, tetragonalni krystal,
podle osy ¢, nulta vrstevnice

Obrazek 48.

WBG2 od firmy Freiberger Prizisionsmechanik. Autor
tohoto prispévku mél takto vybavené komirky k dispozici,
ale nikdy integrujici mechanismus nepouzil.

3.6 Gandolfiho metoda
3.6.1 Popis metody

Vsechny dosud popsané metody si kladly za cil registrovat
difrakce jednotlivych miizkovych rovin a pokud mozno je
separovat. Gandolfiho metoda fesi jiny problém — jak
poridit praskovy snimek, pokud je k dispozici pouze mono-
krystal. S takovou situaci se Casto setkavaji mineralogové
zéapasici s nedostatkem studijniho materialu.

Podstata klasické Debye—Scherrerovy metody spociva
v tom, Ze se v polykrystalickém vzorku predpoklada dosta-
te¢né mnozstvi zrn v dostate¢ném poctu orientaci na to, aby

KXKIKXRXKK KKK
T
R

Obrazek 49.

koncové body kazdého reciprokého vektoru soucasné
vytvortily souvislou kulovou plochu. Tyto plochy potom
protinaji Ewaldovu kulovou plochu v soustavé kruznic,
takze difraktované paprsky vytvoii soustavu koaxialnich
kuzelt, které protnou cylindricky film v charakteristickych
debyeovskych “krouzcich ”. Gandolfiho metoda dosahuje
stejného efektu pti pouziti jediného monokrystalu, ktery se
pomoci dimyslného mechanismu dostava do potiebnych
orientaci postupné. Dochazi tedy k umyslenému kolapsu
reciproké miizky do jediného radiusvektoru a ke zkresleni
projekei na valcovou plochu.

Technicky je komtrka feSena tak, Ze namisto bézného
nosice kapilary s praSkovym vzorkem je umistén otacivy
nosi¢, na kterém je umisténa ty¢inka se vzorkem tak, ze jeji
osa svira s osou komarky thel 45° (viz schéma na obr. 51).

Nékteré komulrky novéjsi konstrukce jsou vybaveny
nosic¢em standartni goniometrické hlavice (obr. 52). Ty¢in-
ka se vzorkem se otaci kolem své osy, nebo osy goniomet-
rické hlavice a soucasné vykonava precesni pohyb kolem
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Srovnani béZného a integrovaného snimku (podle Buergera)

Granat, podle osy a, Granit, podle osy a,
nulta vrstevnice, nulta vrstevnice,
bézny snimek integrovany snimek
Obrazek 50.

4> expozice pfi dvou extrémnich polohach spodni kolébky
primary G goniometrické hlavicky. Podrobné je metoda popsana
beam - adiskutovana v [22]. Vzorek samoziejme¢ nemusi byt nutné
monokrystal, metodu Ize s vyhodou pouzit, pokud je
\ k dispozici napt. shluk malych krystald, nebo malé

mnozstvi prasku.

Pro Gandolfiho metodu byly adaptovany také praskové
komtrky Chirana. Bézné¢ byly pouzivany v rentgenové
, laboratofi Ceské geologické sluzby. Tato komirka je
X zobrazena na obr. 53 a detail mechanismu je na obr. 54.
C_‘) X Lo
\ i 3.6.2 Simulace praskovych snimkii

Obrézek 51. z difraktometrickych dat

V soucasné dobé¢ lze potidit praskovy snimek i na mono-
cS krystalovém difraktometru s plo$né citlivym detektorem
|

|
]

pomoci specidlniho experimentu a proceduie pro zpraco-
vani dat. Umoziuji to mj. difraktometry Xcalibur, Gemini,
nebo SuperNova od firmy Rigaku Oxford Diffraction ve
e - spojeni s programem CrysAlis [21]. Vysledna praskova

: data ale svoji kvalitou vesmés pokulhavaji za kvalitou dat

¥ potizenych piimo na praskovém difraktometru z prasko-

0 l—J vého vzorku, nicméné¢ umoznuji vyhovét pozadavkiim

X / YO Mezinarodni komise pro nové mineradly IMA. Nepiijem-
"*’f’/,”\,///,z : nym omezenim je fakt, Ze soucasna verze softwaru Crys-
N ’.’;,:’;\;’_:i\'—: Alis neumozfiuje zachytit reflexe s Ghlem 20 < 5.95°.
““'\,\é i Ukazka ,,hrubého* difraktogramu mineralu coffinitu, sej-

— \k""'"— T mutého difraktometrem v Gandolfiovském rezimu je na

obr. 55, vysledny praskovy difraktogram ziskany integraci
je na obr. 56 [23].

Obrazek 52.
osy komurky. I pfi tomto slozitém uspofadani zustava ¢ast
reciproké miize nepfistupna pro difrakci a proto je nutné

exponovat snimek nejméné nadvakrat. Toho Ize dosdhnout
bud’ prelepenim krystalu, nebo pofizenim prvni a druhé
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Obrazek 53.

Hruby difraktogram nasnimany ,,Gandolfiovskou* procedurou
Mineril coffinit, lok. Lengenbach (CH), data pofidil Jakub Plagil

Obrazek 55.

Intensity (relative)
/

o F]

Lattce: a=7,0821, b=7 162t b 2065, aghamil
Zthetam 1556, d-vauen2 615, intensty=t.3 151

F athetaconsrans o 590 max XD

00, betam50.00, Ganaam30.1

Obrazek 54.
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