Zadpils

z 80.schizky Rozhovord o aktudlnich otdzkéch ve strukturni rent-

genografii porédanych dne 8.bfezna 1967.

Program: 1) Referdt "Nékolik experimentdlnich zkuSe-
nost{ s neutronovou difrakei na organickych
monokrystalech (K.Tichy,CSc.)

2) 2Zpréva "Studijni{ pobyt v neutronovém oddé-
leni IBJ ve Swierku" (Ing.S.Vratislav)

3) Referét "Stévajic{ moZnosti vyhodnocovéni
rentgenogrami na po&itadi LEO 360"
(Ing.Z.Rihének)

4) Rdazné

Aa 1) Predndsejici udvodem uvedl kriteria, podle kterych byla zvo-
lena létka pro ziskéni zkuZenocst{ s neutronovou difrakci na orga-
nickych monokrystalech. Popsal metodiku p&stovéni monokrystald
4-nitroanilinu vhodnych pro neutronovou difrakci a detailné po-
psal vdechna m&Fenf a vypodty provedené pfed zahdjenim vlastniho
m&Feni v Instytutu Badan Jadrowych ve Warszawd. Na rtg. difrak-
tometru byla provedena identifikace ristovych ploch krystalu a
z méPeni polod3ifky reflexe na vypé&stovenych monokrystalech zéfe~
nim o znémé hlové divergenci byl ziskdn odhad velikosti mosalky
(okolo 15°) zkoumanych krystald. PPibliZny udaj o velikosti mo-
saiky byl pouZit pro orientaldri vypofet velikosti korekce na se-
kundérn{ extinkci pro silné reflexe. Ukdzalo se, Ze z celé zony
hOl pouze 2 nejsiln¥ j8{ reflexe by byly extinkef ovlivnény pfi
tloudtce krystalu 1 cm. Pfedné3ejici zdlraznil dileZitost absorpé-
nich korekei pro krystaly obsahujfc{i atomy lehkého vodiku. Li=-
nedrni koeficient u absorpiniho faktoru pro pravou absorpei je
daleko mendfi, ne% skutedny absorpinf koeficient, protoZe k pravé
absorpci se pri%fité4 vliv nekoherentniho rozptylu na jédrech leh-
kého vodiku. Pro krystaly 4-nitroanilinu je efektivni lineérni
absorpéni koeficient 200 krét v&t31 neZ vypolitany pouze pro pra-
vou absorpci.

Té2i%t& prednéddky spolivalo v popisu experimentédlnich po-
drobnost{ a srovndnf{ rtg. a neutronové difrakce po technické
strédnce. Byl popsén zplsob, jakym byla provédéna justédZ krystalu
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a nastaveni 3térbin pro omezeni pozadi. Neutronovy svazek vystu-
pujief z reaktoru byl monochromatisdvén na reflexi 200 monokrys-
talu 2n, bylo pou¥ito neutronové zafeni o vlnové délece 0,9074 &
a strufné popsdna metoda pfesného urdeni vlnové délky z rozdilu
reflexnfich poloh krystalu pro prvni a druhy ’&d odrazu na ref-
lexi 204. Zjistovéni integrdlnich reflexi bylo provedeno m&feniz
profild reflexnich kifivek po 3 ‘krocich otd¥eni krystalu. V kaZ-
dé poloze byla intensita difraktovaného zdfeni mérena 1 min,
zméFenf celého profilu trvalo 1/2 hodiny. Nejsilnéj8i reflexe
204 m&la ve vrcholu rcflexni kPivky intensitu 10 2 n/nin, poza-
d{ se mé€nilo od 150 n/min do 100 n/min. V diskusi k tomuto refe-
rétu byly nadhozeny zc jména nédsledujici otdzky:
Jakd je pravdépodobnost, Ze pri denterisaci je lehky vodik nahra-
zen t&Zkym.(Mezi 95 aZ 100%, bylo to ovéFovan{ NMR).
Jaky efekt bude mit netplnd denterisace pii piesnovéni struktur-
nich parametrd metodou nejmen3ich &tvercd.(Pravd&podobnd ste jny,
jako ma ji substituenty v isomorfnich krystalech, Kdyby se to mé-
lo exaktné respektovat, musily by normdlnf rovnice obsahovat
zpPesnovéni obsazeného faktoru (occupancy factor napf. K, Na ...).
JestliZe to nebudec respektovéno, mohou tim byt ovlivnény teplotni
faktory, zvlAite jestliZ: denterisace bude neuplnd).

Nezplsobi dopadajicf svazek neutrontd zmény ve vzorku.(Tok
monochromatizovanych neutrond je pfilis nizky, aby to mohlo mit
né jaky vliv).

Ad 2) Ve zpréveé byly uvedeny nékteré poznatky o zkudenosti, zis-
kané na st&Zi v neutronovém oddéleni{ IBJ ve Swierku.

V dvodni &dsti byl v prehledu probrén vyzkumny program Jjed-
notlivych skupin neutronového oddéleni a uvedeny typy pouZiva-
nych difraktomeird. Jednotlivé skupiny neutronového oddé€leni se
zabyva ji ndsledujicimi pracemi:

a) studium struktur prédskovou metodou

b) studium kritického rozptylu neutrond

¢) studium nepru?ného rozptylu neutroni

d) studium struktur metodou "time of flight"

e) studium struktur pomoci polarisovanych neutroni
f) vyvoJ novych typd difraktometri.
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Druhd &4st zprédvy se tykala prdce ve skupiné, zabyvajici
se polarizovanymi neutrony. Celéd tato aparatura byla instalo-
véna u reaktoru EWA ve Swierku a pripravena k mérenf. Byl po-
dén popis a nekteré parametry jednotlivych &4st{ aparatury (dif-
raktometr, stindn{, kolimédtor, mé&¥icf a ovlédaci aparatura, za-
#{zen{ monochromdtoru). Jako monochromdtoru bylo pouZito mono-
krystalu Co-Fe (200) v transmisi. Monokrystal byl vyriznut ve
tvaru destidky o rozmérech 25 x 30 x 3 mm. Byla zmdfena inten-
zita a vlinovéd délka monochromatického svazku:

s1, = 220 000 n/min

‘31:110412.

Pro kolimétor kandlovy 20 °, kolimétor podftade 13,5° po-
moc{ monokrystalu Ge (111) byla nam&Fena poloZ3ifka p¥istroje
9,1 ° . Pfi vyb&ru vhodného monochrométoru bylo promé¥eno nékolik
monokrystald Co-Fe; odrazivost ne jlepsich dosahovala 6% (vzta-
Zeno k monochromatickému svazku) a polo3fifka odrazové kiivky by-
la kolem 20 ° . Orienta&n® byla zm&fena polarisace neutronového
svazku a dosaZeno hodnoty 95,9 %.

Na ustaveném difraktometru budou provédéna tato méfeni:
- struktura Ni - pro ovérenf sprédvné &innosti celého za¥izeni
- 8truktura Ni-Fe - struktura Nil CoxFe2 4

V diskusi k této zprédvé byl vznesen dotaz, které karbidy a
jaké parametry byly m&Feny a jak Jje uspor¥ddédnd zarizeni pro
"metodu time of flight".

Ad 3) S.Ing.Rf{hének referoval o programech, které byly vypraco-
vény pro pofftad LEO 360 ve Vyzkumném udstavu NHKG. K disposici
je program, ktery umoZnuje prové&déni analys profild difrak&nich
linif{ metodami Fourierova rozkladu. Sestaveni{ programu umoiﬁuja
jeho dal3{ snadné upravy podle specielnich poZadavkld, p¥fipadné
podle novych praktickych zkuZenosti.

Referujfc{ zddraznil, Ze piedneseny referdt se tykd pouze
popisu programu, ale nere¥{ vlastnf fysikélnf problematiku roz-
kladu difrakénich linif{. Vyzval z&djemce k navézdni pracovnich
stykd.
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V diskusi byly zpfesnény n&které podrobnosti referétu,
bylo polemisovéno o vhodnosti metod Fourierovy analysy, bylo
diskutovéno o otézkéch ukonleni Fourierovy Pady a adjustace
kfivek. V zd4véru byla probiréna otdzka Betfeni &asu pPi nasa-
zen{ politale v této problematice.

Ad 4) S.Ing.Rada si vyZédal souhlas ddastnikd Rozhovord k zas-
14nf blahopie jného telegramu s. Wankové k narozeni jejfho syna.
Ddle informoval pif{tomné o datu pristich Rozhovord (11.IV.) a
upozornil na prospekty rtg. zarizeni nékterych zahrani&nich
firem, jeZ pPinesl k nahlédnuti.

Zapsali: K.Tichy

S.¥ratislay
A.Linek

V Praze dne 15.bfezna 1967
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