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Za predpokladu, Ze mame k dispozicii goniometrické ddaje o skimanom
krystale, z ktorych moZno vypoditat pomer mriezkovych konstant (tzv. za-
kladny pomer parametrov) a medziosové uhly, redukuje sa vSeobecne Zest
nezndmych parametrov na jediny a dlohu ndjst rozmery mriezky moZno jed-
noducho riefit pomocou priamkového grafu.

Uvod

Meranie mriezkovych konstint sa dnes robi spravidla pomocou snimok
obdrzanych metédou otataného krydtilu — meranie medziosovych uhlov sa
d4 previest pomerne presne pomocou Weissenbergovych snimok. Je viak
znéme, Ze pre obidve tieto met6dy treba pouZif monokrystal primeranych roz-
merov (okolo 0,5 mm) a primeraného tvaru, aby sa zachovali teoretické pred-
poklady oboch tychto metéd. Niekedy sa vdak vyskytne aj pripad, Ze mame
k dispozicii unikdtny monokry¥tal vidsich rozmerov, ktory dovoluje gonio-
metrické meranie, takZe moZno zistit i pomer poloosi i medziosové uhly. Ukazuje
sa, Ze v tomto pripade moZno na rieSenie danej tulohy pouZit pragkova
snimku. Odoberanie vzorky pre fiu prakticky nijako nas kry&tdl neposkodi,
pretoZe na tento udel Gplne postaduje 0,5 mg vzorky. Metédu dalej mozno
aplikovat aj tam, kde niet moZnosti pracovat na uvedenych pristrojoch, ktoré
u nas doteraz nie si pristupné, zatial ¢o Debye— Scherrerove komoérky st
dnes u# beZné medzi pristrojmi nafich laboratérii.

Existuje cely rad pric, ktoré sa zaoberaji danou ulohou, pravda, bez po-
uZitia goniometrickych tddajov [1]. Tieto sG viak spravidla prakticky pouii-
tené iba na litky vys&ich symetrii, aj ked podla teoretickych podkladov majit
vieobecnd platnost. Predkladand prica mé byt prispevkom k riefeniu uve-
denej problematiky, ak s splnené predpoklady jej poutitia, a jej platnost je
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pritom dpine vieobeend, takie ju moZno aplikovat i na latky dvoch najniz-
&eh ststav, teda sistavy triklinickej a monoklinickej.

I. Teoreticka ¢ast

Ako je znéme, je absolitna hodnota reciprokého vektora H,, rovna
obratene] hodnote vzdialenosti dy,, atémovych rovin hElL:

—

1
H,., = ha* 4+ kb* + le¥ = —, (1)
ANE&
priéom a*, b*, e* st zname reciproké vektory ah, k, l symboly atémovych rovin.
Rozpisme teraz rovnicu (1) v zmysle definicie reciprokych vektorov. Dostéd-

vame
—

1 bhxe exa axh

dos h [abe] i [abe] ik [abe] °

a, b, e st teraz uz vektory definujice priamu krystalova mriezku. Vydelme
teraz absolitnu hodnotu kazdého z tychto vektorov absolitnou hodnotou
vektora b:

(2)

T BxC CxA AxB 1 T
7= = " ymancy T oaBeT T bABC T % 4 3)
a teda
&E.« = @ . uvi. A#v

A, B, € st vektory rovnobezné s a, b, ¢, pravda, o absoltitnej hodnote b - krat
mengej, numericky rovnej pomeru polosi, ziskaného z goniometrického mera-
nia. D,., je vzdialenost uzlovych rovin v mriezke budovanej na vektoroch A,
B, €.

Rovnica (4) hovori, Ze ak zviad&ime mriezkové konstanty n - krat, zvissi sa
i vzdialenost uzlovych rovin odpovedajtcich si osnov 7 - krdt. Tento vysledok
je konedne samozrejmy, pretoze obidve uvasované mriezky sd navzdjom po-
dobnsé. o .

Ziskany vysledok pouzijeme teraz takto: Pre kazdd trojicu indexov Akl na-

kreslime do grafu o 1&&:& mierke priamku v stihlase s rovnicou (4), priéom-
pouzijeme hodnoty A, B,C (B=1), «, 8,y ziskané goniometricky. Z debye- .

gramu vySetrovanej litky zistime rad hodnot d a vynesieme v mierke osi
tisetiek négho grafu na prizok papieru. Posdvanim tohto prizku rovnobezne
s osou Usediek najdeme polohu, pri ktorej moino vietkym bodom na priZku
priradit &iaru grafu, teda aj trojicu indexov hkl. Poloha prizku ndm potom
priamo udéva hodnotu mriezkovej konitanty pl. Podobny graf sa dnes

1 Okrem toho déve zistenie systematiky vo vyhasinani jednotlivych difrakénych
stop moznost urgit priestorova grupu skiimanej latky, pritom tato dlohu znafne zjed-
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beine pouiiva v kubickej sistave, kde ma univerzilne pouiitie, pretoze tu
A = B = (=1, a javi sa teda ako §pecidlny pripad vyse opisanej metédy,
ktora ma dplne vieobecni platnost, pravda, vyZzaduje pre kazda latku osobitny
graf.

II. Prakticka ¢ast

Aby sme mohli narysovat graf, potrebujeme poznat vietky teoretické hod-
noty D,,. Tieto moZno sice zistif numericky pomocou prisluinej kvadratickej
formy, ale tento spdsob vyiaduje enormne

vela &asu. Ulelnejiie je preto priame vy- ° ©r °

meriavanie tychto vzdialenost{ z reciprokej

mriezky, ako to opisuje Peacock [2]. - sn. o———o—o Y
Podstatou Peacockovej price je nultd ro- 4

vina reciprokej mriezky, rysovana v takej L /./// ﬁ_.;m

mierke, aby jej horizontilne vrstvy mali ° ° ///o ° 1

vzdialenost jednotkovii; takou je napr. ro- Gon! /.//,/

vina gnénomickej projekcie, takie k jej kon-, . |, o My th2
trukcii moZno pouiit Goldschmidtove po- k

larne elementy (obr. 1). Pomocou tejto kon- s z
strukcie moZno potom zistit ubovolné d,., x ;N/
podla vzfahu & K2 N
dyy = |m=| ) (5) X . . "
Sau

. . . . Obr. 1. Schéma Peacockovej metédy
v ktorom ¢, je skuto®nd hodnota mriezkovej 2, 7o, #, — polérne elementy gnomo

: = ." mickej projekeie v monoklinickej st
WObmnm..Ba% o W Shr 1€ <Nm,~mpm.~5mn bodu reci- giave; s, znafi vzdialenost mc&:
prokej mriefky, budovane] na polarnych reciprokej mrieiky od potiatku, ad,
elementoch R jej ortogondlny priemet do roviny

: . ’ 010. Zobrazend je rovina 010 reci-
Hodnoty s,,,, ak index vzfahujici sa na prokej mrieZky.
o8, kolmdt na rovinu obrizku je nulovy,

mofno z obrizku priamo vymerat; pre nenulové hodnoty tohto indexu
sa pouZije metéda beind v kétovanom premietani. Pre sdstavy, v kto-
rych aspoii jeden reciproky vektor je kolmy na dalsie dva, splyvaji vykiie
roviny reciprokej mriezky v priemete s nultou, takZe podiatok tejto je pre
kon&trukciu vietkych hodnét s,, spolodny. Pre triklinickd sdstavu sa ne-
kreslia priemety vletkych vysSich rovin reciproke] mriezky, ¢im by sa gra’
skomplikoval, ale sa pracuje s jej najvydSou horizontdlnou rovinou (ktors
este lezi v limitnej sfére) a do nej sa premietnu vietky podiatky ni#sich rovin
¢im sa docieli rovnaky efekt. Peacock potom kontruuje vietky oporné troj

nodusuje fakt, ¥e na zdklade goniometrického merania méme urdend bodova grupu
tak¥e ostéva rozhodnut sa pre jednu spomedzi izomorfnych grip.
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uholniky na osi X, ako vidiet z obrazku 1 (v podrobnostiach odkazujeme na
p6vodni pracu).

Tuato metédu pouzijeme na riefenie nagej Glohy. Pravda, pretoZe potrebujeme
rad hodndt D,,,, ktoré odpovedaji jednotkovej hodnote vektora b, nakreslime
graf v Tubovolnej mierke a vzdialenost odpovedajicu elementu g¢,, 1,, pova-
Zujeme za jednotkovi.

Dy = -2 (6)

?
. A So10 |

¢o sihlasi s predpokladom.

Jednako sa v8ak ukazalo vyhodnym Peacockovu metddu trocha modifikovat,
pretoze prenaSanie hodnét 4, by pri va&sich polomeroch robilo fazkosti, za-
tazovalo meranie novymi chybami a kon&trukcia by zapliiala graf? Preto

: 1k2 Sme vietky hodnoty d,,, preniesli pomocou
1 kruhovyech oblikov na jednu os a kolmo
k . na fiu sme naniesli hodnotu tretieho
elementu (dmernd absolitnej hodnote
patriéného reciprokého vektora). Hladanie
hodnét s,, je zrejmé z obr. 2.

Tento modifikovany spdsob moZno po-
uzif vo vietkych pripadoch vyjmie tri-
klinicki ststavu, kde sa treba driat
origindlnej metddy.

Hodnoty s, ziskané uvedenym - spo-
sobom, prevedieme teraz na hodnoty.D;.,
pomocou rovnice (6) a tieto vynesieme —
7z kontrukénych dévodov v . desatna-
sobnom zvadeni do grafu — na rovno-
bezku s osou Gsediek. Prisluind poradnicu

102 okétujeme potom hodnotou 10 a vietky

Obr. 2. Modifikécia Peacockovej me- body spojime s poéiatkom (obr.3). Na
Mmm%oMMMMw%ow%%ﬂ%@dﬁﬂmwcﬂmww prizok papieru nanesieme teraz ddaje d
mete splyvaji s bodmi hO0k. Rovina PQ  vy&islené z debyegramu. Za predpokladu,
ﬁowmwﬂm MMMMWMMP&M vawﬁ%%%waﬂwwe Ze Bimww,oﬂw konStanta b snimkovanej
znam symbolov ako na obr. 1. latky nepresahuje maximalnu kétu osi
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2" Pre rozlifenie D, pri vyS8ich symboloch hkl, treba odé&itat s, aspoin na Styri cifry
a na to treba vziat za jednotku grafu aspon 5 cm.
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poradnic, dosiahneme pri tejto hodnote zhodu &ar na prizku s niektorymi
priamkami grafu, ak tento budeme postivat rovnobeine s osou useliek. Tym
priradime linidm debyegramu symboly a presni hodnotu mriezkovej konStanty
mozno vypoditat pomocou rovnice (4). Zo vietkych hodnét vezmeme potom
aritmeticky priemer.
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Obr. 3. Priklad pouzitia metédy ne topése. Pre malé rozmery grafu nie si zakreslené
vE@EW% odpovedajtce vysSim hodnotém hkl.

1. Overenie metddy

Uvedens metéda bola verifikovana na topdse, krystalizujicom v rombickej
ststave (bodové grupa 2/mmm, @ : b : ¢ = 0,5285 : 1 : 0,9539). [3] Debyegram
bol pripraveny v komérke CHIRANA ¢ 64 mm Ziarenim CoK«;, s prisadou NaCl
ako ciachovacej latky. Pomocou grafu rozmerov 40X 25 cm sa podarilo oinde-
xovat prvych 11 jeho linif, d4vajacich hodnotu mriezkovej konStanty b =
= 8,74 A, %o je v dobrej zhode s udajmi N. A. Alstona a J. Westa [4],
ktori nadli b = 8,78 A. Boli identifikované tieto linie: 110, 021, 111, 120, 022,
112, 122, 130, 103, 023, 200, z ktorych skutodne ani jedna neodporuje priesto-
rovej grupe topisu Pbnm (D}). Pri pokuse identifikovat vietky linie na
debyegrame pomocou velkého grafu, o je potrebné pre precizne urdenie
mriefkovych kondtant pouzitim linif o vysokych difrakénych uhloch © a aj
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pre urdenie priestorovej grupy, sme narazili na obtiage vyplyvajice z ne-
presnosti pokusného zariadenia. Bude preto zrejme nutné pouzit komérku
o velkom polomere. O vysledkoch tejto prace budeme eite pozdejsie refero-
vat, pritom uvedieme aj diskusiu presnosti metédy a dalsie pracovné po-
drobnosti.*
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