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Abstract

Cldanok popisuje postup urcovania orientdacie monokrystalov pri pouziti Laueho metody rtg
difrakcie. Ukdzané su moznosti softweru Orient Express pri analyzovani difrakcného zaznamu
monokrystalu hexagonalneho CeFs.

The paper describes the procedure of determining the crystal orientation using Laue
method of X-ray diffraction. The possibilities of software Orient Express in analysing the
diffraction pattern of hexagonal CeF’; crystal are shown.
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Uvod

Neoddelite'nou sti¢astou materidlovej vyroby v sicasnosti su aj postupy a nimi vyrobené
materialy, ktoré sa vyznacuji monokrystalickou Strukturou. Ide o Siroké spektrum typov
kovovych inekovovych materidlov sroéznym urenim. MonokrysStalické materidly sa
charakteristické tym, ze objem materidlu je tvoreny jednym kryStdlom, neexistenciou hranic
zin a anizotropiou fyzikalnych vlastnosti. Bezné priklady oblasti pouzitia monokrystalickych
materidlov dnes predstavuje napr. mikroelektronika (polovodice, stabilizatory frekvencie),
optika artg technika (optické hranoly a filtre, lasery, optoelektronické suciastky,
monochromatory rtg Ziarenia), meracia technika (snimace veli¢in, piezoelektrické krystaly,



scintilatory, fotonasobice), strojarstvo (konStrukény material, whiskery), Sperkovnictvo
(syntetické drahokamy). V tychto aplikdciach je casto vel'mi dolezité, aby bola jasne
definovana kryStalograficka orientacia monokrystalického materidlu. Vhodnym opracovanim
(zrezanim, brisenim) sa upravi tvar a rozmery monokrystalu tak, aby ziskal pozadované
vlastnosti pre danu aplikaciu (napr. creepové vlastnosti Al,O3 v smere [0001], piezoelektrické
vlastnosti SiO, pozdiz krystalografickych osi, ...).

Najjednoduchsou, ale stale najpouzivanejSou metodou urovania orientacie monokrystalov
je Laueho metdda rtg difrakcie. Pri tejto metdde sa na monokrystal necha dopadat’ spojité rtg
Ziarenie. Na atomovych rovinach, ktoré spifiaji podmienku difrakcie rtg Ziarenia, vzniknu
difraktované luce, z ktorych cast’ je zachytend na filme umiestnenom pred vzorkou (metdda
spitného odrazu) alebo za vzorkou (metdda na priechod), vzhl'adom na zdroj spojitého rtg
ziarenia. Difrak¢ény zaznam na filme sa oznacuje ako laueogram. Cielom tohto ¢lanku je
zhrnat metodiku vyhodnocovania laueogramov a popisat’ princip, vyuzitie a moznosti
softweru Orient Express pri ur¢ovani orientacie monokrystalov z laueogramu.

Popis experimentu

Laueho difrakéna metdéda na spitny odraz bola pouzitda pri urCovani orientacie
monokrystalu hexagondlneho CeF;. Na obr. la je ukdzané usporiadanie difrakéného
experimentu a zavedenie laboratérnej stradnicovej sustavy S(x,y,z)a suradnicovej ststavy

filmu S,(x,,y,) tak, Ze 0s y, je rovnobezna s osou z; 0s x je rovnobezna s primarnym lacom.
Pri experimente bola pouzita molybdénové andda s urychl'ovacim napatim 40 kV. Spojité rtg
ziarenie dopadalo na vzorku niekol’ko hodin, aby doslo k dostato¢nej expozicii filmu.
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Obr. 1. Usporiadanie difrakcného experimentu (a) a Ewaldova konstrukcia pri Laueho
metode (b), rez v rovine xz

Braggova rovnica vyjadrujuca podmienku difrakcie moze byt’ zapisand v tvare [1]:

k—ko = ghk! (1)
pripadne:
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kde ko je vinovy vektor dopadajuceho Ziarenia, & je vlnovy vektor difraktovaného Ziarenia,
so je jednotkovy vektor v smere dopadajuceho lu¢a, s je jednotkovy vektor v smere
difraktovaného la¢a, A je vinova dizka, g w J€ polohovy vektor roviny (hkl) v reciprocnom
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priestore; g, =ha +kb +ic ,kde a ,b ,c sizakladné vektory recipro€nej mriezky.

Pri popise rtg difrakcie sa Casto pouziva Ewaldova konstrukcia [2]. Pri Ewaldovej

konStrukcii pre Laueho metodu je vyhodné nakreslit reflexnid gul'u s jednotkovym
polomerom a vektory g W Vynasobit’ hraniénymi vlnovymi dizkami 4, a 4., dopadajuceho

max

spojitého rtg ziarenia. Potom namiesto bodov reciprocnej mriezky sa zakreslia useCky
s vel’kostou ‘ghk,(/lmax—/lmin* ktoré zacinaji vbode A1,,g,, akoncia vbode 2., g,

(obr.1b). Difrakénd podmienka vyjadrend rovnicou (2) je potom splnend v priese¢nikoch
tychto useciek s povrchom reflexnej gule, a smery difraktovanych Iucov su urc¢ené spojnicami
stredu reflexnej gule s uvedenymi priesecnikmi.

Na obr. 2 je ukazany vysledny laueogram monokrystalu hexagonalneho CeFs po vyvolani
rtg filmu. Je na nom vidiet’ niekol’ko hyperbol, z ktorych kazdu tvoria difrakéné stopy rovin
jednej zony [3]. Z difrakénych stdp boli vybrané stopy oznacené ako A, B, C, D, E, v ktorych
sa pretina viacero hyperbol. Tieto stopy teda predstavuji roviny spolo¢né viacerym zonam, na
zéklade coho sa d4 odhadnut’, ze ide o nizkoindexové roviny.

Dalsi postup vyhodnocovania laueogramu spoéiva v uréeni uhlov medzi tymito rovinami.
Na to sa pouziva Greningerova siet, ktort mozno skonstruovat’ na zéklade vypoctu zmeny
polohy jednej difrakcnej stopy na filme pri otdCani krystalu okolo osi y a z [4].

Obr. 2. Laueogram monokrystalu hexagonalneho CeF’; vo v§eobecnej polohe



Po urceni uhlov medzi vSetkymi vybranymi stopami (A,B,C,D,E) na laueograme pomocou
Greningerove] siete sa tieto porovnaji s tabulkovymi hodnotami uhlov medzi
nizkoindexovymi rovinami daného monokryStalu, a tym je mozné tymto stopam priradit
Millerove indexy rovin. Vysledok vyhodnocovania orienticie monokrysStalu byva udavany
v Standardnej stereografickej projekcii do niektorej z nizkoindexovych rovin, s vyzna¢enim
polohy primérneho ltc¢a. Tento principidlny postup mozno v stcasnosti urychlit’ a sprehl'adnit’
pomocou pocitada. Dalej bude ukazany postup pri spracovani udajov a vyhodnoteni
laueogramu monokrystalu CeF;, ukdzaného na obr. 2, pomocou softvéra Orient Express,
volne pristupného na internete [5].

Vyhodnotenie laueogramu pomocou softvéra Orient Express

Vstupné udaje je potrebné zadat’ v dvoch samostatnych stiboroch. Prvy stibor obsahuje
nasledovné udaje (pre CeFs):
- oznacenie krystalového systému: HEXA
- mriezkové parametre:

a=0,7131 nm

¢=0,7286 nm
- oznacenie priestorovej grupy: P-3cl
- vzdialenost’ vzorka-film: D =3 cm
- interval vinovych dizok spojitého rtg Ziarenia:

Amin = 0,03 nm

Amax = 0,2 nm
- rozmery filmu:

vyska =8 cm

Sirka =12 cm

Druhy vstupny subor obsahuje suradnice niekolkych vybranych difrakénych stop, ktoré
patria nizkoindexovym rovinam, v siradnicovej sustave S,.Tieto stradnice boli odCitané
priamo v programe na zoskenovanom laueograme, po urceni stredu laueogramu (miesto
prechodu primarneho la¢a) a mierky (vzdialenost’ dvoch bodov na laueograme).

V dalSom kroku treba zo zadanych difrakénych stop vybrat' dve a odhadnut, v akom
intervale sa mozu nachadzat’ ich Millerove indexy, priom preddefinovany interval je (-2;2).

Nasledne program ur¢i uhol medzi tymito rovinami a zobrazi moZznosti, ktoré dvojice
nizkoindexovych rovin zvieraji tento uhol. Pre kazdu z tychto moznosti (moznych rieseni)
vypocita orientacnll maticu A, podla vzt'ahu:

éhkl = A; > (3)
kde g, je polohovy vektor difraktujticej roviny (%kl) v reciproénom priestore, P je polohovy
vektor difrakénej stopy v laboratdrnej stiradnicove;j sustave S.

Prvky orientanej matice su:
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pricom prvky v prvom riadku vyjadruju priemety zakladného vektora a recipro¢nej mriezky
do osi laboratornej suradnicovej sustavy x,y,z; prvky v druhom a tretom riadku podobne

>k

.« . ’ ’ > . v . ¢ v r
uruju priemety zakladnych vektorov » a ¢ recipronej mriezky do osi x,y,z. Potom
upravou rovnice (3) sa d& napisat’:

r=A""gu - 4)

Program pomocou tohto vztahu (matica A je vypocitana pomocou vztahu (3)) vypocita
suradnice difrakénych stdp rovin (hkl), ktoré pre dany interval vinovych dlzok (4., Ama)

spifaju podmienku difrakcie (1), a ktorych difraktované ltce pretinaju film.

Pre kazd¢ ziskané rieSenie indexovania dvoch vybranych difrakénych stop teda dostaneme
kompletny simulovany laueogram. Spravne rieSenie sa potom vyberie na zdklade porovnania
simulovanych laueogramov so skuto¢nym. V pripade Ze sa nendjde Ziadne spravne rieSenie,
treba zvolit' ini dvojicu difrakénych stop, pripadne vyskasat' inu volbu intervalov ich
Millerovych indexov. V programe je tiez mozné nastavit’ dve rozne urovne tolerancie uhlov
difraktovanych lucov (0,5°, resp. 1,5°). Pri presnom nastaveni experimentalnych podmienok
je vhodnejsie nastavit’ niz§iu uroven tolerancie, ¢o zabezpe¢i mensi po¢et moznych rieseni,
a teda menej prace pri hl'adani spravneho riesSenia.

Po aplikovani uvedeného postupu na laueogram monokrystalu CeFs; (na obr.2) boli
z oznacenych difrakénych stop A,B,C,D,E, vybrané stopy A a B. Pomocou uhla medzi nimi
bolo najdené jediné rieSenie, pomocou ktoré¢ho simulovany laueogram je s experimentdlnym
laueogramom porovnany na obr.3. Ztohto obrazku je zrejma dobrd zhoda tychto
laueogramov, ¢o potvrdzuje spravnost’ tohto rieSenia pre orientdciu monokrystalu.

Obr. 3. Porovnanie experimentalneho (a) a simulovaného laueogramu (b) monokrystalu
CeF 3

Dalsie moznosti softvéra Orient Express spo¢ivajii vo vypoéte uhlov pooto¢enia krystalu
okolo osi x,y,z tak, aby sa difrakéna stopa vybranej roviny ocitla v mieste prechodu
primarneho 1uca filmom, teda v zaciatku stradnicovej sustavy S, . Po zrezani krystalu v tejto



polohe v rovine rovnobeznej s rovinou filmu tvori tato krystalograficka rovina povrch rezu.
Takto je mozné pripravit’ vzorky s pozadovanou krystalografickou orientaciou.

Vysledok reorientacie monokrystalu CeF; tak, Ze napr. kryStalograficka rovina (0001) bude
rovnobeznd s rovinou filmu, je ukazany na obr.4. Z moznych postupov je tu uvedenych osem
roznych kombindacii otoceni okolo pristrojovych osi x,y,z (na zaciatku totoznych s osami
laboratérnej suradnicovej sustavy S). Ked'Ze pri prvom otoceni krystalu okolo jednej z osi sa
sucasne otacaju aj dve zvySné osi, nasledujuce rotacie su uz vykonané okolo tychto osi
v novej polohe (Ciarkované osi). Napriklad pri reorientacii podl'a postupu ¢.2 na obr.4a sa
monokrystal najskor pootoci o uhol 68,48°0kolo osi z, nasledne okolo osi y’o uhol 34,91°.
Simulovany laueogram monokrystalu v tejto polohe je ukdzany na obr. 4b.
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Obr. 4. Rozne postupy rotacii monokrystalu CeFs okolo pristrojovych osi x,y,z pre nastavenie
monokrystdalu do polohy, ked’ rovina (0001) je kolmd na primdrny li¢ (a) a simulovany
laueogram v tejto polohe (b)

Zaver

Pri urovani orientdcie monokrystalu pomocou Laueho metoddy rtg difrakcie je mozné
pouzit’ softvér Orient Express. Tento softwer pracuje podobnym postupom, ako je zvykom pri
klasickom vyhodnocovani laueogramu pomocou Greningerovej siete, vyhodnoti uhol vsak len
pre jednu dvojicu vybranych difrakénych stop, ana zéklade toho simuluje kompletny
laueogram pre kazdé rieSenie indexovania tychto dvoch stop. Spravne rieSenie zvycajne nie je
problém vybrat” vizudlne na zéklade porovnania simulovaného a skutocného laueogramu.
Navyse je tento softvér schopny ratat’ uhly pootocenia, ktoré krystal nastavia do pozadovane;j
krystalografickej orientacie, v ktorej je mozné krystal zrezat' alebo zbrusit pozdiz uréitej
krystalografickej roviny. Zaujimavou moznostou moze byt tiez vyuzitie softvéra Orient
Express pri vyuke ako pomdcky pri vysvetlovani rtg difrakcie na kryStaloch, k comu sluzi aj
zobrazovanie zmeny tvaru difrakéného obrazca na laueograme pocas plynulého otacania
kryStalu okolo pristrojovych osi, pripadne zmeny poloh pdlov rovin na stereografickej
projekcii pocas otacania krystalu.
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