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RONTGENOVA DIFRAKCNA KOMORKA
NA FOTOGRAFICKU REGISTRACIU
NEDEFORMOVANEHO OBRAZU RECIPROKE]
MRIEZKY

F. HANIC—J. MADAR

Ustav technické fysiky CSAV v Prahe, Fyzikilny ustav Prirodovedeckej fakulty Uni-
verzity Komenského v Bratislave

Opisuje sa rontgenova difrakéns komérka skonstruovans na principe pre-
cesnej metédy, ktord dovoluje registrovat na rovinny film nedeformovany
obraz roviny reciprokej mriezky-v skratenych expoziénych dobach.

Uvod

Kazda rontgenovéd difrakénd metdda, ktord ma poskytovat materidl na
uréenie kryitélovej Struktiry litok, musi umosiiovat separovanie jednotlivych
reflexif %, &, 1, jednoznaéné indexovanie (pripisanie indexov &, k, [ jednotlivym
reflexidm), priom tvar difrakénych stép pri fotografickych metédach musi
umoZiiovat urdenie integralnych intenzit difrakénych stop. V stdasnej dobe
najzndmejiie a najéastejsie pouzivané fotografické difrakéné metédy mono-
krystalickych latok sG: metéda otéddaného monokryitilu, metéda Weissen-
bergova a precesnd metéda. Posledni z menovanych metéd nebola u nds do-
sial pouZita.

Pri porovnani jednotlivych metéd [1] metéda otadaného monokryitalu ne-
umoziiuje jednoznadné indexovanie a separovanie jednotlivych reflexii 4, k, I.
Metéda Weissenbergova ttito moznost poskytuje, registruje sa viak pritom
deformovany obraz roviny reciprokej mriezky v expoziénych dobich 10 ai
50 hodin.

Buerger navrhol r. 1944 [2] precesnt metédu, ktorsd ma oproti predoslym
metddam tieto vyhody: 1. umoziiuje registrovat nedeformovany obraz roviny
reciprokej mriezky. Meranie medziosovych uhlov elementarnej bunky recipro-
kej mriezky, ako aj indexovanie d4 sa urobit priamo na filme; 2. mrietkové
konStanty daji sa uréit z difrakéného zéznamu s presnostou 0,049, ; 3. expo-
zind doba sa v porovnani s Weissenbergovou metédou skracuje 7—10-n4-
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sobne; 4. tvar difrakénych stop je pravidelny a velmi vhodny na uréenie in-
tegralnych intenzit: 5. ,,pozadie’, ktoré pdsobi ruivo pri odgitani intenzit
difrakénych stop, je v désledku kratkych expoziénych déb znaéne zoslabené.

Zrejmé vyhody precesnej metédy oproti metéde otddandho monokrystalu
a Weissenbergovej metdde viedli nas ku konstrukeii difrakénej komérky za-
loZenej na principe precesnej metody.

I. Princip precesnej metddy

Na ziskanie difrakéného zdznamu, ktory predstavuje nedeformovany obraz
roviny ,,vaZenej** reciprokej mrieiky, nie je nutné udriovat konitantnd
orientdcin reciprokej roviny vzhladom na primimy zvizok, ako tomu je
napr.fpri Jong—Boumanovej metéde. Orientdcia reciprokej roviny vzhladom
na primérny zvizok moze sa F'ubovolne menit, rovina filmu musi viak pri tom
zostdvat stdle rovnobeZna s reciprokou rovinou a nesmie sa menit vzdialenost #
,»stredu‘ filmu (miesto, v ktorom pretne spojnica stredu reflexnej gule a po-
diatku reciprokej mriezky rovinu filmu ) od krystalu. Buerger [2] zistil, 7e je
najvhodnejsie volit precesny pohyb, pretoe tento pohyb dovoluje mimo
iného podstatné skratenie expoziénych déb. Precesnd metéda, ktort navrhol,
zaloZensa je na tychto principoch:

1. Normala reciprokej roviny (raciondlny smer krystdlovej mriezky), zviera
so smerom primdrneho zvizku uhol g a vykondva precesny pohyb. Na pre-
cesnom uhle u zavisi, aky velky objem reciprokej mriezky sa dostdva do
reflexnej polohy. Prakticky sa voli vidy taky sklon u, aby sa do reflexnej
polohy dostala len t4 &ast reciprokej mriezky, ktord poskytne difraktované
zvizky s meratelnou intenzitou. V désledku obmedzeného pohybu reciprokej
mriezky zotrvivaji jednotlivé reciproké body v reflexnej polohe po dobu
znadne dlh8iu, ako je tomu pri Weissenbergovej metéde, &im sa imerne skrati
expoziénd doba, potrebni pre nasnimkovanie reciprokej roviny.

2. Podas precesného pohybu musi zostdvat reciprokd rovina stile rovno-
bezna s rovinou filmu.

3. Primdrny zvézok musi prechidzat dvoma ,nepohyblivymi* bodmi,
z ktorych jeden sa nachiddza v strede kry3talu a druhy v ,,strede* filmu. Poloha
tychto bodov sa podas precesného pohybu nesmie menit. St to body, v kto-
rych precesna os kry$tilu a filmu pretinaji smer primédru. .

II. Zostava konstrukeie a jej ¢innost

Obr. 1 predstavuje schematicky nadrt precesnej komérky, obr. 2—5 s foto-
grafické snimky modelu precesnej komérky, které zachycujd precesni ko-
mérku v rozlidnych fizach precesného pohybu.

Precesnd komérka je uloZena v masivnom kovovom réme 1, ktory je otoény
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0 90° a spo&iva na trojnozke s nastavovacimi skrutkami, V prednej dasti rAmu
nachddza sa kolimator 2 pre vymedzenie rovnobesného zvizku réntgenovych
laéov, ktory je vymenitelny optickym zariadenim pre optickd justéciu. V rame
st dalej uloZené &tyri hroty hrotovych lozisk: dva hroty v hornej dasti ramu,
dva v dolnej, presne proti sebe. Myslend spojnica hrotov je kolmd na smer
-primdru (osi kolimétora) p a pretina prediZend os kolimatora. Vzdialenost

H
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Obr. 1. Schematicky néadrt modelu; precesnej komérky.§V nadrte nie je vyznalené tie-
‘nidlo pre vymedzenie difrakéného ku¥ela n-tej vrstevmice. Tienidlo dobre vidiet
na obr. 2 a 4.

hrotov F je fixné, hornd dvojica je viak nastavovatelnd v smere rovnobezZnom
s0"smerom priméru a v smere zvislom. Hroty st zasadené v hrotovych lozis-
kéch na horizontdlnych Zastiach predného kovového rdému 3 a zadného kovo-
vého ramu 4, takie rimy st velmi lahko vykyvné okolo zvislych osi. Vo zvis-
lych &astiach predného a zadného rdmu st dalsie dve dvojice protilahlych
hrotov, zasadenych do hrotovych lozisk vnitornych ramov, z ktorych predny 5
nesie goniometrickd hlavicu s krystalom a zadny 6 kazetu s filmom. Hrotové
loZisk4 sd nastavené v takej vyske, #e vnitorné rémy su vykyvné okolo hori-
zontdlnych osf, pretinajicich predlfenti os kolimatora p, v bode, v ktorom
pretina tuto os zvisld vykyvnd os. Priesedniky zvislych a horizontdlnych vy-
kyvnych osi definuji ,,nehybné* body predného a zadného rému.

Aby roviny predného a zadného vnitorného ramu, v ktorych leZia reciproks
rovina kryStilu a rovina filmu, zostdvali podas precesného pohybu presne
rovnobeZné, spojené sit vniitorné ramy v ¥tyroch bodoch oskami s vykyvnymi
loZiskami. , A .
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Precesny pohyb obstarava vysdavatelnd oska 7, opatrend fixovacou skrut-
kou, ktorej jeden koniec je pevne spojeny so zadnym vndtornym ramom
a vysuvatelny koniec je uloZeny v kibovom lozisku na pohaiiacom kot 8.
Klbové lozisko je posuvné v rybinovitej drazke na kotudi, aby bolo mo#né
menit precesny uhol. Kot je fixna spojeny s oskou ulozenou v zdkladnom
rame pristroja, na ktorej sa z druhej strany nachadza skrutkovy prevod spo-
jeny s hnacim motorom 9. Skrutkovy prevod d4 sa odfixovat, aby sa umoznilo
ruéné otacéanie pri justdcii krystdlu. Skrutkovy prevod je zostrojeny tak, Ze
pohétiaci kotié sa otada rychlostou jednej ototky za dve mimity. Rovnomerny
rotaény pohyb pohitiacieho kotuda, uloZenie rimov v nastaviteInych hroto-
vych loZiskdch a spojenie vnitornych rdmov pomocou osiek s kibovymi vy-
kyvnymi loZiskami umozfiuje najustovat nehybné body presne do smeru pre-
dlZenej osi kolimétora p a prakticky vyladit mitve chody.

Filmovi kazetu je moiné posuniit v smere precesnej osi na nastavenie ro-
viny filmu presne do ,,nehybného* bodu zadného vnitorného ramu pri snim-
kovani ,,nultej reciprokej roviny a na nastavenie roviny filmu do vhodnej
polohy pri snimkovani ,,vy$8ich* reciprokych rovin. Rovnobeiného posuvu
dosiahne sa presnym rirkovym vedenim. Rirky, v ktorych sa posunuji osky
filmovej kazety, si fixne spojené so zadnou stenou zadného vnttorného ramu.
Osky st po jednej strane pevne spojené s nosnikom filmovej kazety, ktors je
zboku zastivateIna a po druhej strane st naskrutkované na kovovid dostidku 10.
Na kovovi dosti¢ku z jednej strany tladi pero, z druhej strany nastavovacia
skrutka 11. Posuv skrutky sa d4 sledovat na milimetrovom deleni vyznadenom
na jednej oske.

Medzi kry&talom a filmom je umiestené kovové tienidlo s kruhovou §trbinou
pre vymedzenie difrakéného kuZela n-tej vrstevnice. Je pripevnené k dvom
oskdm, ktoré si posuvné v rirkach, pevne spojenych s doskou predného vné-
torného rdmu, opatrenych fixovacou skrutkou. Osky maji milimetrové delenie
pre nastavenie tienidla. Rovina kovového tienidla zostiva podas precesného
pohybu rovnobein4 s reciprokou rovinou, pritom precesnd os tvori os kruho-
vej Btrbiny. Kovové tienidlo sliZi stdasne ako nosnik filmovej kazety pre
zhotovenie tzv. ,,cone-axis‘‘ snimok.

Rozmery filmu: Difrakény zdznam ziskany na precesnej komérke predsta-
vuje neskresleny obraz roviny reciprokej mriezky, ktora sa registruje s fakto-
rom zvid¢lenia F. Pri precesnom pohybe, ktory vykondva reciproki rovina,
dostdva sa viak do reflexnej polohy iba gast reciprokej roviny. Difrakény
zdznam je omedzeny kruinicou, ktorej polomer r sa zvid$uje s rasticim
uhlom p. Pri registracii nultej reciprokej roviny je tento polomer dany vzfa-
hom r = 2F sin g, (1)
kde F je faktor zvidenia v cm (vzdialenost ,stredu‘ filmu od kry¥talu) a %
je precesny uhol. Kon&tantne zvolend vzdialenost F je pri_precesnej komérke
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6 cm, pridom g je nastavitelné do 30°. Rozmery filmu zvolili sme tak, aby sa
pri maximalnom precesnom uble u zaznamenal cely reflektujici obor nultej
reciprokej roviny, &o pri $tvorcovom filme predpoklads dlzku strany 12 cm.

Centrovanie a justdcia monokrystdly: Princip precesnej metddy vyzaduje
umiestenie kry$talu presne v nehybnom bode predného ramu, pridom smer

Obr. 2. Obr. 3.

zvolene] krytalografickej osi musi byt zhodny so smerom precesnej osi. Za
tym udelom sa robi ,,centrovanie’ a ,,justdcia‘* monokryitalu. Na ,,nacentro-
vanie” a na pribliZné ,,najustovanie krydtalu slg#i umiestenie kry3talu na
goniometrickej hlavici a optické zariadenie. ,,Dojustovanie* krydtdlu sa robi
pomocou réntgenovych snimok.

Goniometrickd hlavica je beZného typu, aky sa pouZiva pri metéde otéda-
ného monokry¥tilu. Je otoéné okolo osi, ktora je pri nulovom precesnom uhle
presne zhodné so zvislou vykyvnou osou predného ramu (os ¥). Daliie dva
obluky goniometrickej hlavice umo#iiujii pootodenie kry¥talu okolo osi kol-
mych na vertikdlnu os Y. Pri zdkladnych polohich oblikov (pri nulovom na-
staveni stupnic) je jedna z osi zhodn4 s horizontdlnou vykyvnou osou predného
vnitorného ramu (os X) a’drubd so smerom priméru (os Z). Pootodenie da sa
sledovat na néniovych stupniciach s presnostou na 0,1°.

Na ,,nacentrovanie* krystalu shiZia translaéné posuvy goniometrickej hla-
vice v smeroch osf X, Y a Z. Kolimator d4 sa pri centrovani vymenit mikro-
skopom, opatrenym nitkovym krifom. Pri zdkladnych polohdch oblikov
goniometrickej hlavice a nulovom nastaveni precesného uhla je zvisld os nit-
kového kriza zhodna so zvislou vykyvnou osou, horizontalna os s horizontal-
nou vykyvnou osou predného’ramu a stred nitkového kriza sihlasi s nehyb-
nym bodom predného ramu.
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Priblizné ,,najustovanie* krystalu sa robi v pripade, Ze je krystdl ohrani-
¢eny pravidelnymi plochami, pomocou jeho vonkajsieho tvaru a ,,dojustovanie
nepravidelne ohrani¢eného monokryitalu sa d4 urobif iba pomocou Tontge-
novyeh snimok. ,,Rozjustovanies krystalu prejavi sa na difrakédnej snimke tym
spbsobom, Ze stred difrakéného zdznamu je excentricky vysunuty zo,;stredu‘
filmu. Smer a velkost excentrického vysunutia je mierou , rozjustovania‘
kry&télu.

Pre najustovanie krystalu pomocou difrakénych snimok navrhol Buerger [2]
dva spésoby: .

Ta) Meria sa maximalny polomer 7y difrak®ného zdznamu a polomer r
v smere kolmom. Z rozdielu polomerov vypotita sa 4:

=7 - B

Nbo@so@bmm\m@,ﬁm&mﬁgsﬁm d%oru&m%wa&e&omgmow&Ommxomaﬁd
precesnej osi podla vzfahu: ‘ :

cotg 2¢ = W sec u + tg u. (3)

;-Najustovanie* sa urobf pootodenim krystalu presne proti smeru vychylky

0 uhol &. Pri ,,justécii‘ pomocou goniometrickej hlavice, ako je to v pripade

precesnej komérky, ktorej obliky boli pri snimkovani nastavené na nulovych

polohich, sa urobi ,-najustovanie okolo osi X o uhol e,, okolo osi ¥ o uhol ¢,

pridom
E, = ECOS X (4a)
g, = £8in x. {4b)

»Najustovanie’ sa urobi tak, aby sa kompenzovala vychylka e. « je uhol,
ktory zviera"smer 7, so smerom vertikilneho okraja filmu.

b) Meria sa vzdialenost okrajov difrakéného zaznamu od stredu filmu
v smere rovnobeznom's horizontdlnym a vertikdlnym okrajom filmu. Rozdiel
vzdialenosti uréf nam hodnoty 2F A, a 2F4,. Dosadenim 4, a 4, do vztahu (3)
dé sa vypotitat zloika uhlovej odchylky anmapﬂomu.mmow& osi od smeru pre-
cesnej osi e, a ¢, vo vertikdlnej, resp. horizontélnej rovine, prechidzajiicej
primdrom. Prislu$nd oprava urobi sa okolo osi X a ¥ tak, aby sa kompenzo-
valo ,,rozjustovanie«.

Pre ziskanie udajov na ,,najustovanie‘ je potrebné mat na difrakénej snimke
predovietkym jasne ohranideny difrakény zdznam. Je preto lepsie pouzit ne-
fillrované Ziarenie antikatédy, aby vyniklo na okrajoch zdznamu ukondenie
radidlnych pasov ,,spojitého*s zadernenia a volit mensi precesny uhol, &im sa
skratia expozi&né doby. Priméarny zvizok sa pri , justaényeh snimkach ne-
musi odtienit. Nepresnd poloha filmu, t.j. jeho vysunutie z ,nehybného

26

bodu zadného rdmu smerom k antikatéde rontgenovej lampy, resp. v smere
opagnom, prejavi sa na difrakénom zdzname rozdvojenim difrakénych stop.
Regustrdcia ,,vy8&¥ich* reciprokych rovin: Pomocou precesnej komérky je

moiné registrovat nedeformovany obraz ,,vy8§ich* reciprokych rovin, rovno-
beznych s nultou reciprokou rovinou, s rovnakym faktorom zvidienia F. Pre

Obr. 4. 0br. 5.

registraciu n-tej reciprokej roviny o vzdialenosti { od podiatku je potrebné
rovinu filmu paralelne posunit smerom k antikatéde réntgenovej lampy
o vzdialenost F. { cm z polohy, ktord zaujimal pri snimkovani nultej recipro-
kej roviny [2].

Difraxtované zvizky, prishichajtce jedinej reciprokej rovine, tvoria po-
vriky pldsta difrakéného kuzela, ktorého os sleduje pri precesnom pohybe
smer precesnej osi. Daji sa preto izolovat pomocou rovinného kovového tie-
nidla, opatreného kruhovou $trbinou, ktorou pri urditom nastaveni tienidla
prejdi len difraktované zvizky uvaZovanej reciprokej roviny. Vzdialenost
& roviny tienidla od kryStalu zdvisi pri snimkovani nultej reciprokej roviny
iba od precesného uhla w a polomeru tienidla 7, [2]:

S

ﬁ
" ()
tgu
Pri snimkovani vys&ich reciprokych rovin zévisi nastavenie tienidla s okrem
toho od reciprokej siiradnice { prisluinej reciprokej roviny [2]:
7

: (6)

- tg cos™! A_OOm nw—20

s
| Stiradnica ¢, potrebnd na uréenie polohy filmu i tienidla, dé sa urdit zo zna-
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mej periédy identity L pozdlz krystalografickej osi, najustovanej do smeru

precesnej osi: ,

n (7)
= — = nd*. (

¢ L
n je poradie reciprokej roviny v systéme rovnobeinych ekvidistantnych
rovin (poditané od podiatku reciprokej mriezky), d* je mriezkova konitanta

systému reciprokych rovin. »

Mriezkova konStanta d* da sa uréit metédou otddaného monokrystilu alebo
priamo na precesnom pristroji, zhotovenim tzv. ,,cone-axis*“ snimky. Ak sa

Rl e i e

i ény j ipro- i ény z4 ltej recipro-

Obr. 6. Difrakény zdznam nultej recipro Obr. 7. Difrakény zaznam nulbej
Wm.m, roviny. WnD.MT@B@NEocommP p=0°, Wom nOME%. Hﬂoﬂwgmxdwovﬂﬁsmﬂmﬂ.%o%awum.
= Zi i icia, 3 hod. seliny benzoovej, u = 0°, F' = 4 .

F = 6 cm, CuK Ziarenie, expozicia 3 ho y Faonics” bepogicia 4 hod.

pouzije tienidlo ako nosid rovinného filmu, N@Nb@Bmsm._._m<mw &?&mmsm.mnowu‘a
jednotlivych reciprokych rovin na systéme ststrednych kruznic AE&.@ Eo%nwum@
rovina splyva so stopou priméru). Z polomeru n-tého krazku r, d4 sa poditat
mriezkova konstanta d* pomocou vzfahu [2]:
d* == cos u — cos tg? W, , (8)
kde u je precesny uhol, s je vzdialenost tienidla od WJ&W&“_F L
Pri snimkovani reciprokych rovin o rozliénych stradniciach { pri rbznom
nastaveni precesného uhlu gz nevystadi sa s jedinym woﬂoganom.b _‘Qwroﬁ&.
#trbiny kovového tienidla. Vlezka s kruhovou &trbinou je w&gowgm_:p a pri
rozli¢nych hodnotach ¢ a u vystadi sa prakticky s polomermi m.ﬁd\E o.qmn 1,50,
3,00 a 4,75 cm, pridom je treba mat na zreteli, Ze goniometrickd hlavica do-
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voluje nastavenie tienidla zhruba do vzdialenosti 2 cm od kry#talu a nosi¢
filmovej kazety na 1 cm od roviny filmu. Pre nasnimkovanie nultej reciproke;j
roviny je &trbina o polomere 0,75 em vhodns pre obor precesnych uhlov 10 a3
20°, strbina o polomere 1,50 cm pre precesné uhly 20—30°. Vy&sie reciproké
roviny o siradnici { = 0,0—0,3 dovoluje registrovat pri precesnom uhle 30°
Strbina o polomere 3,00 em, reciproké roviny o saradnici ¢ = 0,2—0,5 3trbina
o polomere 4,75 cm.

Na obr. 6 a 7 si reprodukované difrakéné zaznamy ziskané na modele pre-
cesnej komorky.

Model precesnej komérky bol zhotoveny a preskiifany na Fyzikélnom tstave
Prirodovedeckej fakulty Univerzity Komenského v Bratislave.

Zsverom dakujeme dielenskému uéitelovi p- A. Kissovi za starostlivé vy-
hotovenie modelu precesnej komdrky a za iniciat{ivne névrhy pri jeho kon-
Strukeii. Za poskytnutie monokryitilov pro-chamazulenogénu dakujeme aka-
demikovi F. Sormovi, za poskytnutie komplexnej berylnatej soli

kyseliny
benzoovej dr. J. Smogrovidovi.
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