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Laueho podminky RT
(Laueho analy

Predstavme si krystalu, ktery obsahuje jeden at
centrem RTG zateni, umisténym v mrizkovém
pokud se motiv sklada z vice atomt s rozdilnou
drahovymi rozdily RTG svazku.

Pfedpokladejme ale krystal sestaveny z fad ato
smérech: fada atom s periodou identity a ve s
pode¢l osy Y a periodu 1dentity C podél osy Z.
Stanovme prvni podminku pro konstruktivni in
rozptylenych na fad¢€ atomii podel osy X, coz m
piedpokladem, Ze se jedna o drahovy rozdil me
jednotlivych atomech v fadg¢.



Pro konstruktivni interferenci musi byt d
nasobkem vinové délky:

(AB-CD) = a(cos
kde o, o, jsou uhly mezi difraktovanym
osou X a n_je cel¢ Cislo, resp. fad difrake
Vztah se oznacuje jako prvni Laueho rov



Laueho podminky

Prvni Laueho rovnici miizeme vyjadfit i1 v
jednotkové vektory ve sméru difraktovane
je transla¢ni vektor mezi naslednymi mftiz
a(coso -coso,,) muze byt reprezentovan ro
a-s - a-s; = a:(s - Sp). Prvni Laueho podmi

a(cosa. -cosa,,) = a-



Laueho podmink

Difraktovany RTG svazek nelezi jen v r
difraktovany svazek stejn¢ho fadu od da
(tzv. Laueho kuzel), jehoz vrchol lezi v
je a. Na obrazku jsou kuzele s vrcholo
(prvni fad, n =1) a a,, (druhy fad, n =2).
takovych kuzelu s vrcholovymi uhly o

Incident beam

Lattice row
-
along x-axis

2nd-order Laue cone

1st-order Laue cone

Zero-order Laue cone



Laueho podminky rt

Podobnou analyzu miizeme opakovat pro ato
dostaneme druhou Laueho rovnici:

b(cosP,-cosf,) = b-(s

a pro atomy ve sméru osy Z pak treti Laueho r

c(cosy, -cosy,) = C«(S -

kde uhly B,, By, 7, Yo @ celoCiselné hodnoty
prvni rovnice.

Tt1 Laueho difrakéni podminky zni:
a(s-sy) =h
b(s-sy) =k
C(S-Sy = IA




Laueho podmi

Aby konstruktivni interference ze tri ato
byt splnény zaroven tii Laueho rovnice.
konstrukei, kdy difraktujici svazek exis
centrovanych podle os X, Y, z. Kazdy di
tfemi1 celymi Cisly n,, ng,n,, ktera repre
atomil. Tato ¢isla odpovidaji Laueho in

krystalu.

dopadajici
svazek



Mezirovinné vzdaleno

Vypocet mezirovinneé vzdalenosti (znaci se
jednoducha v ortogonalnich soufadnych osa
od pocatku souboru rovin (hkl). Ze stejného
takova, ktera prochazi ptimo pocatkem. Me
kolmice ON na soubor rovin hkl, prochazeji
oznacit jako a (thel kolmice a osy x), uhel
OA cosa = ON nebo (a/h) cosa = d,;; nebo

Uhly B a vy jsou uhly mezi ON a osami Y res
cosP = (k/b) d,, a




Mezirovinné vzdalenost

V ortogonalni soustave plati cos?a + cos?f3 + ¢
(Wa)? d? + (k/b)* d + (Ve
V kubické soustaveé je a=b=c a proto:
1/d?,, = (h? + k2 + 2)/a?.

Jelikoz hodnoty cosa., cosf3 a cosy jsou rovny
cosinll pro kubickou symetrii rovny pomeérim

Pfedstava miiZkovych rovin a mezirovinnych
konstrukei reciproké mtizky a Braggova zako

nA = 2d,, sin

kde n je cele Cislo, A je vinova délka, d,,, je m
uhel dopadu/odrazu na miizkové roving.




Laueho inde

Je nezbytné nutné rozliSovat mezi mtizkovou
rovinou. Indexy miizkove roviny jsou nesoud
difrak¢ni roviny (difrakéni indexy) mohou by
oznacovany jako Laueho indexy a nedavaji se
k Millerovym indexiim mtiZkovych rovin je d
Braggtliv zakon aplikovany na mfizkovou rovi
reflexe prvniho fadu (m=1) 1A=
reflexe druhého fadu (h=2) 2A=12dN




Laueho index

Rad reflexe miizeme ale pfevést i na pravou str
1A =2(d;;,/2) sin®,.
Je vidét, ze druhy tad reflexe od mtizkove rovi
vzdalenosti d,,; muZze byt povazovan za prvni t
mezirovinnou vzdalenosti d,,,/2. Aby se zabra
oznacena 222 a jeji d,,, = d;;,/2. Roviny 222 js
pouze polovina z nich prochazi mtizkovymi bo
hodnotu n v Braggove¢ rovnici.
Zaménovani miiZkovych rovin (se zavorkami)
zavorek) miiZze vést ke zmatku u centrovanych
rovina 200 kubické F mtizky existuje vedle mfi
reflexni rovina 200 kubické P mtizce odpovida
miizkové roviné (100).



Braggova analyza RTG difrak

Laueho analyza chovani difraktovaného RTG
v tom, Ze pokud chceme stanovit smér difrakto
Sest uhlt o, oy, B, By» Yo Yo Tl mMiizkove para
n,, n,. W.L. Bragg pojal difrakci jako odraz na
v rovnici nA=2dsin®. Je jasn¢, ze pocet prome
sméru difraktovaného svazku se snizil. Pfi odv
vychéazime z jednoduché¢ struktury s jednim ato
uzlu.




Drahovy rozdil mezi vinami rozptylenyc
(hkl) s mezirovinnou vzdalenosti d,, je d

(AB+BC) = (d,,, sn® +

Odtud pro konstruktivni interferenci: DA

kde n je cel¢ Cislo (fad reflexe nebo difra
1. fa&du musi byt A < 2d (sin ® nemiZe by
miizkovych rovin hkl mize vzniknout je
¢isel n vyhovuje vztahu ni < 2d.



Bragguv za

Celé Cislo n miiZze byt zaClenéno do symbolu

A =2(d,,/n) sin® = 2
kde nh, nk a nl jsou Laueho indexy reflektuyi
vzdalenosti d, /n. Cislo n se nezapisuje oddé
v Laueho indexech. Tteti fad mrizkove reflex

reprezentovan jako prvni fad reflexe na rovin
mezirovinnou vzdalenost roviny (111).




Obrazek ukazuje obecny ptipad, kdy sit’ at
neni shodna s BC. Nicméné soucet obou d
2d,,,sin®. Bragguv zakon je aplikovatelny
v roving; je nutno brat ohled pouze na mez
rozdil mezi vlnami rozptylenych na atome
viny rozptylené na stejné rovine interferuyi
v ptipadé, kdy uhel dopadu na rovinu je ro
Braggtliv zakon je dvojdimenzionalni - v je
difraktovany svazek a normaly reflektujici



Bragguv zakon

Braggtv zakon lze vyjadrit 1 vektorove.
sméru dopadajiciho a difraktovan¢ho sva
rovnobézny s d*,, reciprokym miizkovy
Srovnanim modulii tohoto vektoru | - S
Braggova zakona, ze jejich pomérem je

(S-sy/A)=d",,=ha” +
Konstruktivni interference vznikne (je sp
vektor S - Sy/A souhlasi s vektorem d*,

g hKl

Trace of (hkl)
reflecting plane
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Evaldova kon

Predpokladejme krystal s reflektujici rovin
Vektor reciproké mfizky d*,,, je zobrazen
Ewaldovu kulovou plochu s polomérem 1/
splnéna Braggova rovnice, je vektor OB (
opousti dopadajici svazek) shodny s vektor

loC| = (1/1) sin® = 1/2 d, ., tzn. &
Pokud je pocatek reciproké miizky posunu
svazek opousti Ewaldovu kulovou plochu,
rovnice odpovida stavu, kdy bod reciproke
na Ewaldov¢ kruznici. Smér difraktovaneh
AB, tedy linii ze stfedu koule do bodu na k
bodem reciproké mtize d*,,,. Vyjadieno op
miize nelezi na Ewaldové kouli, nedojde n
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Evaldova ko

Ptiklad podle obrazku ukazuje ¢ast recip
kolmé k vektoru b (tj. ose y). VSechny r
maji index hOl. Dopadajici RTG paprsek
reflexni koule je vzdalen o 1/A od pocat
primarniho svazku. Na Ewaldové kulové
tedy rovina (201) spliiuje Braggiiv zakon
ale je nutn¢ uvazovat i o ¢astech nad a p

202 102

201 Reflected
beam

Incident

Trace of




Evaldova kon

Na obrazku je zobrazena vrstva reciproke
kouli leZi bod (21-1) a tato rovina spliiuje
konstrukci mizeme rozsirit na sekce h2l, h
jednotlivé mtizkove sekce od pocatku, tim
vytinaji.

Relativni velikost reciproké miizky a polo
pouze jeden reciproky bod v kazdé sekci le
polomér Ewaldovy koule (kratSi vinova del
bod reciproké mtizky a Zadna strukturni ro
polomér koule budeme ménit souvisle, bud
body reciproké miizky se budou postupné
zékladem Laueho geometrie, kdy je pouzit

012 202
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011 beam 4,201 001
77 101
210 incident [ LLER200 100|  =-1/ny,+}000
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RTG difrakcni exp

Vsechny RTG difrakéni experimenty miizeme ro
nejruznéjSich kritérii. NejCastéji to jsou nasleduji
Kvalita pouzit¢tho RTG svazku (monochromatic
Geometrie svazku pi1 interakci se vzorkem (pruc
Geometrie experimentu (napi. konstantni vzdale
Typ preparatu (monokrystal, praSek)

Pro rozd¢€leni difrak¢nich experimentli pouzijem
typu preparatu, takze ziskame dvé skupiny:
Monokrystalové difrak¢ni experimenty
Praskove difrak¢ni experimenty




Monokrystalove metody

Pti této metod¢ se vyuzivaji vSechny vinovg
rentgenoveho spektra — spojite zareni. Clon
upraveny svazek dopada na monokrystal, u
zpravidla v hlavicce goniometru. Registrace
difraktovanych svazki se provadi na fotogr
desku, umisténou ve vzdalenosti asi 5 cm z
pied vzorkem kolmo k primarnimu svazku.

Pti obecné orientaci krystalu je splnéna dif;
podminka pro celou fadu rovin zaroven. Di
podminku miiZeme zapsat ve tvaru:

S-Sy = AGp
kde s a s, jsou jednotkové vektory ve smé

dopadajiciho a difrakovaného zareni a Gy,
reciproké mrtize o velikosti 1/d,,;.



Monokrystalove metody

ProtoZe je pozita proménna vlinova délka,
reciprokd mfiz neni tvotfena body ale
useckami. Kazdé osnove rovin zde odpovida

usecka ve sméru vektoru Gy, sahajici od ~

Agv/dy (kratkovinna oblast) do A,./dg

(dlouhovlnna oblast). Ty osnovy rovin, jejichz ] S NN
usecky protinaji Ewaldovu kulovou plochu —Lebichremalel ——— == &
(zde s jednotkovym polomérem), spliuji e NS i

difrakéni podminku pro néjakou vinovou
delku v primarnim svazku. Tyto prisecnice
urcuji smér difrakovanych svazki. Zvlast
intenzivni stopy na difrakénim zdznamu,
odpovidaji difrakci nékteré ze slozek
charakteristického spektra. Pro kazdou reflexi
je vinova delka nezndma a tak k urcent
mezirovinnych vzdalenosti nelze pouZzit
Bragglv zakon.




Monokrystalové meto

Pti interpretaci ,,Jauegramt‘ hraji dilezito
k jedné zoné. Jejich normaly (i vektory re
kolmé k ose zony. Svazky difraktované ro
ploSe s vrcholem ve stfedu Ewaldovy kul
(ptipad predni reflexe, kdy film je umisté

Ewaldova
kulova j
plocha film




Monokrystalove metody

Je-li film umistén mezi zdrojem a vzorkem (
registrujeme zony s vrcholovymi uhly difrak
pruseciky s rovinou filmu jsou hyperboly. Re
hyperboly, pokud ta prochazi sttedem snimk

Tato metoda je vhodna piredevSim pro urceni
difrak¢niho obrazu Ize urcit pouze Laueho g
kontrolu orientace krystalu vii¢i systému pfis

difraktované

Ewaldava
kulova
plocha




Monokrystalové metody — me

Pti této metodé€ se pouziva pseudomonochro
monokrystal musi mit rozmér mensi, nez je
zpravidla umistén v ose valcové komory, na
Goniometricka hlavicka umoziuje mirny na
otaci krystalem kolem osy, totoZn€ s osou va
vyclonény primarni svazek dopada kolmo k

rtg .
svazek

Ewaldova kulova
plocha



Monokrystalové metody — metoda ot

Je-1i krystal spravné¢ orientovan, tj. ze

v ose otaceni leZi libovolny mtizkovy
vektor nebo 1épe krystalograficka osa,
vznikne zaznam s vrstevnicovym
rozmisténim stop. Pokud otacime
krystalem napft. podle osy C, jsou k ni
kolmé translac¢ni vektory a* a b*
reciproké mrizky. Rovnéz tak jsou k ose
otaCeni kolmé vSechny roviny rovnobézne
s rovinou a*b*. Tyto roviny kolmé k ¢
protinaji Ewaldovu kulovou plochu podél
kruzZnic. Jakmile néktery bod hkl
reciprokeé mtiZze protne Ewaldovu kulovou
plochu, je splnéna difrakéni podminka pro
roviny (hkl). Difraktovane svazky lezi na
kuzelovych plochach, které protinaji film
podél rovnobéZek (vrstevnice). Kazda
vrstevnice odpovida jedné roviné
reciproké mrtize.

rtg

svazek

Ewaldova
kulova plocha

>

osal
otaceni




Monokrystalové metody — metoda

Zkonstruujeme-li reciprokou miiz k reciproke, dosta
kazdé osnov€ rovin reciproké miize s mezirovinnou
v pfim¢ miizi bod, lezici na kolmici k t€émto rovina
pocatku. V pfimeé miizi je tento bod urcen miizovy
Otacime-li krystalem kolem sméru [uvw], potom ro
tento smér a navzajem vzdalené o d* protmajl Ewal
kruznic. Vzdalenost n-té roviny reciproké miize od
Transla¢ni periodu t krystalu ve sméru [uvw] pak od
vrstevnice od nulté vrstevnice a poloméru valcove k

Otacime-li krystalem postupné kolem krystalografic
parametry @, b, ¢, neboli délky zakladnich translacni
Otacime-li krystalem kolem sméru [uvw], je tento s
odpovidajici body reciproké miiZe protinaji Ewaldo
rovniku. Ota¢ime-li napf. krystalem kolem sméru [0
vrstevnici hk0, na prvni vrstevnici hk1 atd.

Pro orientaci krystall se poziva Laueho metody.

Ewaldova
kulova
plocha




Weissenbergov

V této metodé€ se vyuziva
pseudomonochromatického dubletu Ka, , a
detek¢ni film je pohyblivy. Je zde mozno
méfit intenzitu reflexi od jednotlivych
osnov rovin a ze souboru téchto dat urcit
strukturu krystalu. Krystal je umistén ve

stinicim valci s vyfezem pro vymezeni * i
difrakci jedné vrstevnice a s otvorem pro =
vstup primarniho svazku. Film je umistén Vil

krystalu

na obvodu valcové komory a otaceni
krystalu s translaénim pohybem filmu je
synchronizovano. Difrakcni stopy jsou
rozmistény podel ptimek nebo kiivek ve
tvaru U.




Precesni metoda

Na rozdil od Weissenbergovy metody poskytuje
nezkresleny obraz zvolené roviny reciproke
mfize. Zde je rovina reciproké mfize naklonéna
tak, Ze jeji normala svira s primarnim svazkem
uhel pu a porotina Ewaldovu kulovou plochu podél
kruznice. LeZi-1i libovolny mtiZzovy bod P této
roviny na této kruznici, bude jim prochazet
difraktovany svazek. Za¢ne-li normala

k uvazované rovin¢ vykonavat precesni pohyb
kolem primarniho svazku (ptivodni uhel je
zachovan), je ddna moZnost difrakce vSem
miizovym bodiim dané roviny reciproké mfize,
vzdalenym od pocatku méné nez je primer
kruznice. Film je naklonén stejné€ jako uvazovana
rovina a vykonava 1 stejny precesni pohyb.
Vysledek je potom zvétSenym a nezkreslenym
obrazem c¢asti sledované roviny reciprokeé mrize.

rtg
svazek
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Weissenbergova a pre

Ob¢ predchazejici metody umoziuji registrovat
Ptifadime-li kazdému miiZovému bodu reciprok
rovinami zobrazenymi timto bodem, dostaneme
Podle ni pak muzeme urcit Laueho grupu krysta
urcime pfitomnost subtranslacich charakteristic
Sroubove osy a skluzove roviny.




Monokrystalovy dvou

Tento typ umoznuje otaceni krystalu a detekt
monokrystal ve vychozi poloze orientovan ur
s primarnim svazkem, dochdzi pii otaceni kry
reciproké mrize. Pokud se detektor otaci dvoj
vZzdy ve vhodné poloze k registraci reflexe p
uvazovan¢ osnovy rovin. Pfi dan¢ orientaci v
reflexe od ostatnich rovin jedné zony, ktere s
nenulovy thel. Pro vySetfovani jiné zony rovi
krystalu na drzaku. Dvojkruhové difraktomet
tabulkovitych krystali.

rtg

;
svazek =4 svazek
krystal
Ewaldova
kulové plocha




Monokrystalovy Ctyr

Toto uspofadani umoznuje vedle otacen
podle dalSich dvou sméru y a ¢. Krystal
otaci kolem osy ¢ a ta se 1 s krystalem p
kruh se otdc¢i kolem osy . Poloha otoce
pomoci tii uhlu - o, ¥, ¢. Detektor se pa
podle thlu 20. Nastaveni krystalu do di
osnovy rovin je dnes zpravidla fizeno p

rtg svazek



Praskove metody difrak

V praskové difraktometrii jsou nejcastéji
pouzivany tyto geometrie usporadani:
fokusovany reflexni mod $ . 4 A
fokusovany transmisni mod %%M% ' ’VJ///%}W

mod s paralelnim svazkem

Principielni rozdil v geometrii transmisni
(na prichod) a reflexni (na odraz) je

v konvergenci resp. divergenci svazku.
U reflexnitho médu méni vzorek
divergentni svazek na konvergentni a
naopak. Vzorek u transmisniho modu
zachovava konvergenci ¢i divergenci
svazku. Za u€elem splnéni fokusacnich
podminek je u transmisniho modu potieba
nékterych zatizeni (monochromatory)

k Gpravé rtg svazku.




Usporadani praskovych di

V reflexnim 1 transmisnim modu existuji dva zak
geometrie s pevnou vzdalenosti vzorek - detekto

geometrie se stalym polomérem fokusacni kruzni
vzorek - detektor

Nejcastéji je pouzivana prvni varianta v reflexni
Bragg - Brentanovo parafokusac¢ni usporadani.
Druhy typ v reflexnim modu je oznacovan jako

geometrie a transmisni schéma bylo poprve navr
oznacuje jako Guinierovo usporadani.

Geometrie s nefokusovanym paralelnim svazke
sméry: pivodni Debye - Sherrerovo usporadani
Debye - Sherrerova geometrie ziskava v soucasn
citlivymi detektory.



Usporadani praskovych

Aby mohly byt splnény fokusacni podminky v
(rovina obsahujici primarni a difraktovany sva
k fokusac¢ni kruznici. NejlepSim feSenim je za
kruznice. Toto feSeni vSak neni vhodné pro p
se polomér fokusacni kruznice méni. V takove
vzorek, orientovany tecné k fokusac¢ni kruznici
dopadajicim svazkem musi byt pribézné méné
pevny zdroj, pohyblivy vzorek a detektor - usp
pevny vzorek, pohyblivy zdroj a detektor - usp

pevny detektor, pohyblivy vzorek a zdroj - usp



Usporadani prasko

{a) Vertical 6:0

Ruazné typy usporadani
praSkovych difraktometra.

(c) Horizontal 8:26



Debye — Sherreros

Praskovy vzorek s ndhodné
orientovanymi krystality ma reciprokou
miiz tvofenou soustfednymi kulovymi
plochami. Priise¢nice kulovych ploch
reciproké miize s Ewaldovou kulovou
plochou jsou kruznice, které¢ vymezuji

rtg
svazek

difrak¢ni kuzele jednotlivych soustav
symetricky ekvivalentnich rovin. Pri
detekci na valcovou plochu filmu se
zobrazuji jako kiivky - difrakcni Cary.
Vilcovy vzorek se bud’ nalepi na
sklenéné vlakno nebo nasype do
kapilary. Kazdému difrakénimu kuzelu
odpovidaji na filmu dvé ¢ary, symetricky
sdruZen¢ s vystupnim a vstupnim
otvorem ve filmu.

aaaaa




Debye — Sherrerov

Valcovy vzorek s polomérem r je uloZen ve stie
s polomérem R. Na vzorek dopada paralelni neb
svazek. Jeho Sitka je vymezena ohniskem lampy
parametry tohoto uspofadani patfi:

konecna Sitka ohniska by, na kterém zavisi uhel
podle vztahu o = b/a, kde a je vzdalenost ohnis
instrumentalni funkce je definovana jako W,=b

kone¢ny rozmér vzorku je definovan tak, Ze cely
Pro nizko absorbujici vzorek pak plati instrume
vysoce absorbujici vzorky plati vztah W, '=(2r
divergence svazku v axidlnim sméru je dana tva
rozsifeni difrakcnich piki, zptisobené axialni di
W, = (Hc/R)? cot® (H, = 8 — 10 mm)




Debye — Sherrerov

Debye — Sherrerova metoda je pro urcité typy e
Mezi vyhody této metody patfi:
je vhodna pro velmi mald mnozstvi materialu
je mozné krokoveé méfeni 1 zaznam pomoci film
redukuje se prednostni orientace krystaliti
Mezi nevyhody patfi:

) nizka hladina difraktovanych intenzit

1 uhlové zavislé absorpcni korekce

) vysoky stupen instrumentalnich aberaci




Bragg — Brentanovo re

Difraktometry v tomto uspofadani jsou dvou
umistén v hlavni ose a je teCny k fokusacni
se méni spolu s otacenim vzorku kolem hlav
se pohybuje na téze kruznici s dvojnasobnou
difraktovany svazek tak sviraji stejny uhel (B
Divergencni tthel primarniho svazku je defin
horizontalni (fokusacni) a Sollerovou clonou
Sollerovy clony je dan axialni divergenci /I,
a l je jejich délka.

we 31
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Bragg — Brentanovo re

Aby byla zajiSténa konvergence difraktovaného sv
musi byt vzorek zahnuty (v idealnim ptipad¢€) pod
fokusacni kruznici lezelo ohnisko, stred vzorku a
Polomér fokusa¢ni kruznice neni konstantni, ale

ke %2 sin @)

kde R je polomér difraktometru.



Bragg — Brentanovo reflex

JelikoZ ptiprava ohnuteho vzorku je pomérné komp
se v Bragg - Brentanov¢ usporadani vzorek plochy.
sttedové roviné mezi paprskem dopadajicim a difra
vzorek te¢ny k fokusa¢ni kruznici. Zaktiveni vzork
v celém systému az druhotny vliv a je ji dosazeno 1
v optice nebylo mozné) a proto se nékdy uziva poj
Divergence svazku zpravidla u tohoto typu usporad
a pokud je konstantni sniZuje se ozarena oblast vzo
Braggovym uhlem.

Ozateny objem vzorku vzrista linearn€ s divergenc
intenzity difrakci jsou umérné a. U neékterych pristr
ktera zajisti, Ze béhem otaceni vzorku ma ozarena o



Bragg — Brentanovo re

Clony RS (receiving slit - clona pred detekto
konvergenci B difraktovaného svazku. Zpravi
uhlu o.

Dilezitym ¢lenem Bragg - Brentanova uspor
vzorkem a detektorem. Hlavnim ukolem mo
grafitoveho) je odstranéni spojiteho a fluores
v sekundarnim svazku vSak nedokaze rozdéli
nahrazuje také Sollerovu clonu v difraktovan




Bragg — Brentanovo refle

Mezi vyhody Bragg - Brentanova usporadani patfi:
uhlové nezavisla absorpcni korekce
konstantni vzdalenost mezi detektorem a vzor
kolmy dopad difraktovaného svazku na fokusa
neomezen€ thlové rozpéti pro difrakci

Iy Iy Wy Wy

sttedni nebo vysoka troven difraktovanych int
detekce minoritnich fazi a dobrou statistiku na

Mezi nevyhody tohoto usporadani patfi:
d vysoka Uroven instrumentalnich aberaci na niz

d vysoka citlivost kvality povrchu vzorku na je
prednostni orientaci




Transmisni usporadani

Priméarni svazek je nejprve difraktovan na pri
monochromaticky svazek prochazi sttedem
piitom konverguje do bodu na fokusacni kruz
ve stfedu této kruznice. Aby bylo usporadani
difraktometru, otaci se vzorek polovicni tthlo
Difraktovany svazek konverguje do bodu na
Konvergence, resp. divergence svazku je vy
Divergence dopadajiciho svazku v axialnim s
monochromatorem tak, Ze neni potreba Soller
monochromatoru jako o zdroji, je toto uspora
- Brentanovskému usporadani.



Transmisni usporadani B

Ve srovnani s reflexni technikou, je zde poné
svazku.

Transmisni uspotradani jako analog Bragg - B
vyhody:

nizky stupen instrumentalnich a chromaticky
uhlové nezavisla absorpcni korekce

kvalita povrchu nema vliv na méfené intenzi
vystacime s malym mnoZzstvim vzorku
Nevyhody tohoto uspotfadani:

relativné nizsi Groven difraktovanych intenzit




Bragg — Brentan na odraz v

Kazdé z téchto usporadani ma néktereé vyhody, k
Pfedevsim difrakce na primarnim krystalovém
usporadani snizuje intenzitu svazku az 10 krat.

Pi1 malém mnozstvi analyzovaného materialu 1z
piipravit vzorek, ktery bude vykazovat podstatné
chromatickych aberaci. Ziskan¢ data budou tak

Pi1 dostateCném mnozstvi materialu ziskame v r
vySS$i intenzity, coZ nam umoZni identifikaci rad




Reflexni usporadani See

Primarni a difraktovany svazek je vymezen syste
vstupnich clon (nebo primarnim monochromator
o dopada na vzorek pod konstantnim thlem y. D
bodu na fokusac¢ni kruznici s polomérem r;, kde
Vzdalenost zdroj - vzorek je konstantni a je rovn

I, = 2r; sin
Vzdalenost mezi vzorkem a vstupni clonou dete

r, = 2r; sin



Reflexni usporadani

Vzorek je pevny a zpravidla se pohybuj
dopadajiciho svazku zptisobuje malou
vzorku a ozateni velké plochy vzorku.
nejsou reflektujici roviny paralelni s po
Bragg - Brentanova, ale jsou orientova




DO

Reflexni usporadani See

Seeman - Bohlinova fokusace je Casto pouziv
vrstev a pii analyze orientace krystaliti.

Mezi vyhody tohoto uspotfadani 1ze zaradit:
moznost jak sekvenc¢niho, tak simultaniho mé
vysoky stupen difraktovanych intenzit, ktery
moznost studia povrchovych vrstev

Mezi nevyhody fadime piedevSim:

vysoka uroven instrumentalniho zkresleni na
uhlové zavislé absorpéni korekce

citlivost na kvalitu povrchu jako je zbytkove




Seeman — Bohlin v

Porovnani difrakéniho zaznamu polykry
ocelovou desku.a) zaznam z Bragg- Bre
— Bohlinova uspotfadani pti naklonu vz
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Transmisni analog

Toto uspofadani se nékdy oznacuje jako usp
stalym polomérem fokusacni kruznice. Pri
monochromatorem a konverguje do bodu n
rovinou vzorku a smérem dopadajiciho svaz
svazek konverguje pred vstupni clonou dete
Vzdalenost mezi vzorkem a detektorem zavi

r, =2r; sin




Transmisni analog See

Mezi vyhody tohoto usporadani patfi:
nizky stupen instrumentalnich a chromaticky
difraktovany svazek dopada kolmo na detekt
uhlové nezavislé absorpéni korekce
povrch vzorku nema vliv na métfené intenzit
Mezi nevyhody miiZzeme zaradit:

. nizky stupen difraktovanych intenzit




Synchrotronova difrakt

Synchrotronové zafeni je jinym typem nez je R
experimentll byva velmi Casto totozné. Synchro
svazek urychlenych neutront.
Neutrony se ziskavaji pii St€pné reakci jadra at
prumérné 2,5 neutronu na jeden rozpad. Pro ex
specialni reaktory, kde je neutronovy tok soustt

Druhou moZnosti je proces spalace - protony u
dopadaji na ter¢ z tézkého kovu (W, U) a pfi za
vysokoenergetického protonu jadrem, dojde k
Tento typ reakce ma lepsi poméer mezi poctem
uvolnénou energii (ta se méni v teplo a je tieba
Neutrony vznikajici pti St€peni maji tak vysoko
moderovany (zpomaleny) atomy lehkych prvku
atomu v pevne¢ latce.



Synchrotronova

Synchrotronové zarenti je tedy paralelni p
0,5 - 2 A. Charakteristické zafeni se ziska
germaniovém monochromatoru a tento sv
clon.

Detekce synchrotronove zateni se provadi
zadny naboj. Dopadajici neutron vyvola r
detekuji se Castice, ktere jsou jejim produ

SC1




Synchrotronova di

Pti pouziti synchrotronoveého zateni je
mozn¢ vyuzit vSech vySe uvedenych
geometrii.

Mezi nesporné vyhody této metody
patfi:

pfisn€ monochromatické zareni

v uzkém spektralnim pasu

nizka Groven instrumentalnich aberaci
vysoké uhloveé rozliseni

pouZitelnost nejriznéjSich difrakénich
modi

Jedinou nevyhodou je exkluzivita této
metodiky.
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(a)

X-ray

CuKe
FWHM 0.10°

()

Synchrotran
A1.78
FWHM 0.05°

Cuariz + Grthoclase + Albite




Systematické aber

Existuji ti1 zakladni systematickeé aberace (s
s parafokusaCnimi geometriemi: chyba axialni
vzorku a chyba v transparenci vzorku.

Axialni divergence je pritomna tehdy, kdyz R
fokusa¢ni kruznici. Axidlni divergence je

difraktovany svazek pomoci kolimatora. Vysl
asymetricke rozsiteni difrakcnich profili na niz

Chyba plochosti vzorku se vyskytuje v pripad
ktery po cel¢ délce nesouhlasi s kiivkou fokus
projevuje

v asymetrickeém rozsiteni difrakcnich profila.
Chyba v transparenci vzorku vznika, kdy
nezanedbatelné hloubky vzorku, namisto ab

povrchu vzorku. Dochazi tim opét k dopadu sv
kruznice.
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