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ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА »7

ИССЛЕДОВАНИЕ СТРУКТУРЫ КРИСТАЛЛОВ МЕТОДОМ 

ВРАЩЕНИЯ

Цель работы -  освоение методик получения, измерения и расче­
та рентгенограмм вращения к экспериментальное определение перио­
да идентичности я: индексов интерференций кристалла

1. Схема метода вращения

Одним яз  классических методов рентгеноструктурного анализа 
является метод вращения. Для применения этого метода необходимо 
располагать хорошо от костированным монокристаллом, источником ха­
рактеристического рентгеновского излучения /обычно используется 
излучение со смешанным спектром; в этом случае полезно только ха­
рактеристическое излучение/. В методе вращения монохроматически! 
рентгеновский луч падает на вращающийся с постоянной угловой ско­
ростью монокристалл яод прямым углом к ос® вращения. Монокристалл, 
отъюстировав так, что  одна из его кристаллографических осей ка­
рательна оси вращения. Рентгеновская пленка, помещается в цилин­
дрическую кассету, ось -которой также совпадает с осью вращения. 
Значительно реже используется съемка на плоскую кассету, в разно­
видности метода вращения -  методе качания -  кристалл поворачива­
ется вперед-назад на небольшой угол /2 ,5 ,1 0 .1 5 °/ .

2 . Вид и объяснение рентгенограммы вращения

Типичная рентгенограмма вравеюш имеет вид /рис„I/:

а
Рис. I .  Рентгенограмма вращения: х -  след первичного луча, 
2 -  слоевые линии l -го  рода; 3 -  слоевые линии 2-го  рода



Интерференционные максимумы /рефлексы/ располагаются по так на- 
зываемым слоевым линиям д -ro  и 2-го  родов /сокращенно CJI-I и СЛ- 
2 соответственно/; СИ-2 в ряде случаев могут не вы являться.

ШГ-1 представляют собой систему прямых параллельных линий; 
ОН, проходящая через след первичного луча, называется "нулевой'’ 
СЯ-1, следующая сверху -  "шюс первой” , первая снизу -  "минус 
первой” и т .д . сл- 1  перпендикулярны оси вращения и располагают­
ся симметрично относительно нулевой.

СЛ-2 представляют собой кривые, образованные пересечением 
сферической и цилиндрической поверхностей, располагающихся сим­
метрично относительно следа первичного пучка лучей.

Проведем анализ интерференционной картины с номощъю постро­
ения сферы Эвальда в обратном пространстве, пусть вращение крис­
талла производится вокруг оси, совпадающей с направлением [mnp] 
/рис. 2 /. Тогда семейство плоскостей (mnp) обратной решетки

[тар]

рис. 2 . Построение сферы отражения Эвальда

расположится перпендикулярно оси вращения, т .е . "горизонтально” . 
Построим сферу Эвальда в обратном пространстве /пространстве об­
ратной решетки/ и определим направление интерференций с индекса­
ми согласно условию дифракции Лауэ:
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t /л  = tS. . 0 / A
CD

где л  -  длина волны излучения, хе и X -„.единичные вактсрн в 
направлении падающего и отраженного луча, -  вектор обратной 
решетхк с индексами fssE , цри вращенш кристалла вокруг oosjtrmpj 
должна вращаться и обратная решетка. Оси вращения кристалла к об­
ратной решетки параллельны, т .е . имеют оданановне индекск 2 от­
стоят одна от другой на расстоянии 1/А в направлении первично- 
го луча, очевидно, что каждая нз плоскостей обратной решетка с 
индексами(тпр) при вращении кристалла будет пересекаться; со сфе­
рой отражения по окружностям,, а кеш£ьшйк’ дифрагированный дуч 
будет возникать всякий раз, когда узел обратной ревеяш [[КкE jj 
будет попадать на, одну из таких окружностей /рже.2/'. Отсюда сле­
дует, что каждой плоскости обратной решетки будет соответствовать 
прерывистый конус *с м х та ” дафрагнрованшх лучей, пересечение 
которого с цилиндрической поверхностью пленки определит располо­
жение рефлексов по СЙЫ* Щюскооти обратной решетки, проходяще! 
через нулевой узел /начало координат/, будет соответствовать ко­
нус с углом раствора, 180°, т .е . плоскость, узлы отражения, обрат­
ной решетки в отш  случае обусловят рефлексы, располагающиеся не, 
нулевой GH-I /рио.З/.

N

-1

рис. 3 . Схема образования 
слоевых линий первого рода

рис. 4 . Схема образования 
слоевых линий второго рода

2 -2 9 3 8



Золи вращение кристалла производился вокруг его оси, совпа­
дающей с направлением [0 0 l]  > ‘го все отражения данной СЕ-1 
имеют обдай индекс р , равный номеру слоевой линии р - N

02-2 связаны с узлами обратной решетки, равноудаленными от 
оси вращения обратной решетки, т . в .  с узлами, расположенными на 
прямых, параллельных оси вращения. Очевидно, кто если опять[тпр]г 
= [0 0 l] , то эти узлы имеют одинаковые координата m и и • Схема 
образования СЛ-2 приведена на рис, 4.

Получению рентгенограммы вращения соответствует вращение об­
ратной решетки около заданного направления при неподвижной сфере 
отражения Зваяьда. Для практических целей /особенно при графи­
ческих построениях/ удобнее представлять себе решетку неподвиж­
ной . а сферу и первичный луч -  вращающимися в сторону, обратную 
истинному вращению. В отражении участвуют все те узлы [[& кП ]
/я  следовательно, все кристаллографические плоскости (& кЕ) /> ко­
торые при зращешш сферы пересекаются с ней. Таким образом, при 
повороте кристалла., а следовательно, и сферы отраженья яо отно­
шению к обратной решетке на 360°, в отражении участвуют все узлы,
■включенные внутри торроида /см.рис. 5 / . Если производится кача-

рис. 5. Вращение сферы отражения в обратном пространстве

ние кристалла в некотором угловом интервале, то в отражении уча­
ствуют узлы, заключенные в пространств?, "пересекавшемся" сфери­
ческой поверхностью при движении сферы отражения от начального
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до конечного пояоцеккя. Интерференционные лучи создаются конеч­
ным числом узловых поверхностей обратной решвянк» пврпбвдюз'аяр- 
ныж к осе вращения. пленка, имеющая ограниченную высоту, регист­
рирует ограниченное чжояс словвыд ж н е й » помещая плоскув пленку 
перпендикулярно осе вращения, моано зарегнотрировать линия не 
уловленные далиндрической пленкой„

3 . Определение периодов идентичности

Метод вращения позволяет довольно легко определить период 
идентичности вдоль любого кристаллографического направленияimи pi 
кристалла.

Пусть расстояние между плоскостями обратной решетки, перпен­
дикулярных оси врашеккя, есть d*' , радаус сферы отражен», 1/Л , 
а угол раствора № -го  конуса оЦ . Тогда ыокно запи­
сать /рис. 6 / :

cosof* = N c f 7 ( V x ) ,  (2)

где М -  номер слоевой леней. Введем период идентичности атоыог 
в направлении оси вращения i mnp :

I„„P= V r = N X / C 0Sc(H . (з)

Расстояние i N между N -ой слоевой линией и нулевой слоевой 
линией равно /рис. 3 / :

=  ̂ “ -S , [4 n

рис. 6 . Определение периода идентичности
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где R -  радиус поверхности цилиндрической павнки. Исключая 
да уравнений (3) и (4 ), получим:

■ ,„ ,=  N > V { R / f „ ) » H  (5)

й*ак, аная R s Л  я  измеряя Е м , можно найти период идентич­
ности вдоль любого направления /вдоль оси вращения/'/

4 . Индицироваше рентгенограмм вращения

рентгенограмму вращения шжно прсиндицироаать только в иск­
лючительно простых случаях, наиболее надежно индексы плоскостей , 
давших отражения, определяются методом качания»

Один из индексов интерференционного пятна определяется » как 
уже указывалось, непосредственно из номера CJT-I. Очевидно» нанри- 
авр, что при вращении вокруг оси а _номеру СЗЫ соответствует 
индекс к , при вращении вокруг оси & -  индекс к , при вра­
щения вокруг оси С' -  индекс t . В общем случае при вращении во­
круг . ся [mnpj индексы & к t пятен, лежащих на N -ой сло­
еной линии, должны удовлетворять следующему уравнению:

■ m + к и +  Ip -  N , ( g)

которое получается гдтем скалярного перемножения векторов прямой 
з  обратной И р е ш е т о к .

Положение пятен на рентгенограмме определяется направлением 
отраженных лучей, направлению отраженного луча соответствует точ­
ка на сфере отражения. Эта точка должна совпадать с узлом обрат­
ной решетки, координаты которого являются индексами отражения. 
Таким образом, задача индаидрования рентгенограммы вращения сво­
дите.- я  отождествлению пятен на пленке или точек на сфере отраже­
ния с узлаж обратной решетки Такое отождествление удобно прове­
дать ■ цилиндрической системе координат /рис. 7 /.

Запишем вектор j  в виде
Т? /' \

где I  -  "горизонтаданая" проекция вектора на узловую плоскость 
обратной решетки, а V -^вертикальная проекция вектора, на ось 
вращения. Очевидно, что | Н L I = У "|2 ■+ 2 ' • Кроме величин \
и  ̂ , необходимо задать азимутальный угол и) между направле­
нием первичного пучка ■£„ и направлением £ . Если для определе-
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ния положения рефлексов на рентгенограмме пользоваться ортогона­
льными координатами„ принимая за X  направление вдоль вквато-

N

рис. 7 . цилиндрические 
координаты

рис. 8 . Связь цилиндрических и 
декартовых координат рефлекса

риальной линии от центрального пятна, а за ось ц -  направление, 
параллельное оси камера /рис. 8 /, то для цилиндрической камеры 
радиусом R переход к цилиндрическим координатам £ ж \ 
можно произвести по формулам:________________

Однако аналитический расчет цилиндрических координат обрат­
ной решетки аз положений пятен на пленке (ос, у) требу­
ет большой затраты времени, поэтому обычно пользуется специаль­
ными сетками, предложенными Дк» Берналом, сетка Бернала позволя­
ет для каждой точки рентгенограммы найти соответствующие коор­
динаты \ и . Эта сетка /ом. таблицу з? Приложений к [ i] /  
представляет собой две системы линий, соответствующих постоянным 
значениям \ и \ ж проведенных через каждую десятую долю масш­
таба рентгенограммы / т .е . для определенного расстояния образец- 
пленка,/. Значение изменяется от -х  до ч- i /диаметр сферы от­
ражения/, а значения £ -  от -2  до i-2 /удвоенный диаметр сферы
отражения/. Конфигурация линий постоянного и- $ да сетке 
Бернала определяется проекцией на цилиндрическую пленку соот­
ветствующих линий на поверхности сферы отражения, при практичес-
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so t работе удобно накладывать на рентгенограмму сетку, нанесен­
ную на прозрачный материал /калька/, и рассматривать ш  на кега-
тоскопв.

Период идентичности вдаль оок вращения) Ж и определится
нз координаты Ь -ой слоевой линии по формуле;

.  (ю)
Джя определения индексов отражения всех пятен рентгенограм­

мы достаточно построить одну .узловую плоскость /третий индекс 
пятва будет определяться номером слоевой линии/, для построения 
узловой плоскости обратной решетки необходимо определить раз- 
м@щ элементарно! ячейку отчала прямой решетки(с£,V,~с, °£,_рг $)  
а затем -  обратно! (й * §* с *  по формулам табл. 6 Црк-
ложеиий к [ i]  . Джя кубической решетки эти формулы имеют вид;

а *=  6* = c * - 4/ a  t = ^ *=  jf * *  go° ( i i )

Затем графически сравниваются координаты | пятен рентгенограм­
мы а узлов обратной решетки /рис. 9/. Это сравнение можно про-

Рис. 9. йндицирование рентгенограмш вращения графическим 
способом /двойные квадратные скобки узлов опущены/

вести аналитически, вычисляя значения £ ж  ̂ для разных кк1 . 
В простейшем случае ортогональной решетки при вращенш вокруг 
оси С „

  ( К )
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Для кристаллов, ориентированных иначе т я  яривадавжадах к  гаяжой 
оишетрш. формулы усложняйся.

5 о Определение размеров элешнтарно! ячейка

Размера элементарной ячейки спрвдедшвтея в общем случае ао 
трем рентгенограммам, снятым при вращении кристалла эокруг каадо! 
из трех кристаллографических осей. Дня вубичеешх кристаллов дос­
таточно снять одну рентгенограшу. Для кристаллов тетрагональной 
и гексагональной еингонин нзобходаш дав рентгенограшш: _шша при 
вращения вокруг сеж 2  или £ , а другая -  вокруг ©си с .ш о в-
чательно выбор ячейки и установление размещения атомов в  ячейке 
производится при последующем ивднвдровашк. .

Для определения яша решетки Ераве оавдует сравню  ашжвию 
периода вдвнтнчности направления [ХОО] к  занравлений [н о ] и [ш ] . 

Соотношение иевду этими периодами для кубической оингошга' пряввде/ 
но ниже.

Периоды шейка
идентичности Примитивная Объамноцеит-

рированвая _
Хранвцент- 
гюоваавая ...

1110 хт о  У 2 h o o & х100 № '  2

1 ц х ххо о /2 1ш { 5 У 2 1100

Подобные соотношения легко получить и для других сш гоотй, если 
известны размеры элементарной ячейки кристалла.

Вывод о типе решетки Браве следует согласовать о определени­
ем числа частиц N /атомов или молекул/, содержащихся в адамевн 
тарной ячейке по формуле:

(13)
где У -  объем элементарной ячейки,  ̂ -  плотность аоеледушого
вещества, М -  молекулярный /атомный/ вес, т  -  I,6 5 * I£ f® *2  -  
масса I/ I6  чаете шссы атома кислорода. Отсюда

N = а3 ^ / ( М  • 1 , 6 5  ' 10~гН) 9 СИ)
где О. -  период решетки, см.

6 . Порядок выполнения работы
6 .1 . Определение периода идентичности

П



I /  Ознакомиться с списанием и подучать задание у новиодаватб--
ля

2/ Отъюстировать кристалл,
Для подучанкя хорошей рентгенограшн необходимо установи?5? 

кристам /образец/ так* чтобы ось его вращения совпадала с оп­
ределенным, заранее выбранным кристаллографическим направлением. 
Этими направлениями могут быть направления [OGl] ? [с10 \ , [100;* 
[ iio ]  , [ i l l ]  . Установка кристалла осуществляется о помощью го­
ниометрической головки оптическим /прк наличии правильной огран- 
ей/ шш рентгеновсжшш методами,,

В данной работе используется камера РКВ-86-А, позволяющая 
получать рентгенограмм вращения ж качаш я на цмйшдагаескую к 
плоскую кассеты. Подробно конструкция камеры описана в [ з ]  . Не­
которые сведения о ней приведены в приложении к данной работа.

3/ Зарядить камеру рентгеновской пленкой.
4/ Получить рентгенограмму в  нервввйтн ее на кальку.
5 / Записать исходные данные для расчета:

Образец  ..........., .
Камера    . ...........
Ось вращения . . . . . . . . . . .
Излучение . . . . . . . . . . . . . .  ic* ср, ~ t А "

6/ Выделить на рентгенограмме ОЛ- I .  Следует учитывать, что 
яри использовании белого излучения без фильтра народу о отражени­
ями -лучей на рентгенограмме будут отражения и -лучей, эта 
отражения также образуют слоевые линии, повторяющие"по положению 
пятен oL -слоевые линии. ко расположенные на другом уровне: таг:
как Ар < А,,с , то < I^  для одного N . только для нулевой 
CJH d -пятна г  J5 -пятна располагаются на одном уровне. Разде­
лясь их можно обычным способом по отношениям уравнений Вуль- 
фа-Врэггов для 9^, & и . кроме то го , необходимо учитывать, 
что интенсивность ^  -пятен приблизительно в 5 раз меньше интен­
сивности «к. -пятен»

Пронумеровать СЛ-1: N =0> - I »  - 2 . 1 3  и так далее.
7/ наложить рентгенограмму /кальку/ на сетку Бернала, соот­

ветствующую диаметру камеры. В Приложении 46 [ l  j  дана сетка для 
цилиндрической камеры с R =43,3 мм. Эту сетку можно использо­
ва ть для расчета рентгенограмм, получениях в камерах другого диа­
метра, применяя светояроекционное устройство /расстояние от точ­
ки £ =+2 до точки | = -2  должно быть равно 23Г R / .  совмес­
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ти тъ  линию сетки  ̂ = o o  нулевой слоевой линией, а точку |г =0 
с центром рентгенограммы.

8/ Определить доорданатн  ̂ всех ci -слоевых линий, рас­
считать значения периода идентичности по формуле (го ). результа- 
ты измерений и расчетов записать в табл. I .

Таблица I
Определение периода идентичности вдоль оси [тир]

т -  -1
+ 3

! +1
- I + 2 - 2

   _     _
'5 0 Р . ______________ _ _ _ _  _ _ _ _ ______________________________   _ _ _ _ _ ___________________________________

 I ______________________________ _________ ___________________________

1ср. _____________________________________________________ _

Период идентичности можно определить без сетки Бернала, ис­
пользуя формулу (5).  Для этого линейкой несколько раз промеряют 
2 ? м , то есть расстояние между симметричными CBI-I, вычисляют 
среднее значение , а затем I Wrtp . вое измерения заносятся в
таблицу типа табл. I .

6 .2 . йндацнрование рентгенограмма вращения 
т /  Пронумеровать пятна каждой слоевой линии , начиная от 

центрального пятна,вправе /со знаком +/ ж влево /со знаком - / .
2/ Определить координату % всех точек рентгенограммы, 

совмещая рентгенограмму с сеткой Бернала так, как это указано 
в п . 7 раздела 6 .1 . Значения координат для каждого пятна запи­
сать в табл. 2, которая составляется для каждой слоевой линии.

Таблица 2
Координаты % пятен /нулевая слоевая линия/

 ̂ j Номер пятна| т 2 3 ! 4 5

£ /влево/
| - /вправо/

| /средн./



3/ Определить размеры ребер ж углы между ребрами элементар- 
ной ячейки обратной решаем но соответствующим формулам /дрило- 
женив 6 [ i j  / ° Цри.ищшцнрованш рентгенограммы, снятой пра вра­
щении вокруг осе С_ а  следует определить л * Л *  ' У * ,  а щш вра­
щении вокруг оси CL -  найти S *  , С*, ы£/~ ж так далее, в слу­
чае кубической синто ней к  рентгенограммы, снятой вокруг осей ти­
па < 001 > -  а * = &*■ -  с *  = ^  ^ м / п  ,

4/ построить узловую плоскость обратной решетки /удобен 
масштаб a*xlOG ше, &к х100 т  или тоже % хЮО да/. д т  каж­
дого узла следует указать координаты . при ивдищрованин
рентгегограмш вращения достаточно построить один квадрат узло­
вой плоскости на листе миллиметровой бумаги с координатными oast- 
ми jstnax xI0Q=2x100 мк.

5/ ф оввстк вспомогательную радиальную линию \ [ООО]]- Q. /рже. 
9/ вне плоскости обратно! решетки ж отложить на ней значения £ ж 
100 мм каждого ih jsh s нулевой- СЛ-Х. Затем для каждого из этих зна- 
чешй 'f хЮО да s  помощью циркуля найти соответствующий узел 
обратно! решетки, координаты й к к этого узла записать в 
таблицу как индексы отражения данного пятна. Индекс I  , соглас­
но номеру слоевой лииш , равен нуда /рже. 9/.

6/ Таким же образом произвеотж индащрованиа пятен остальных 
СЛ-1 рентгенограммы /с. добавлением третьего индекса соответ­
ственно номеру слоевой лиш и/. Ваш ось С* обратной решетки ив 
нерпе ндакулярна координатной плоскости обратной решетки /для не­
ортогональных кристаллов/, то для нахождения узлов обратной ре­
шетки, соответствующих пятнам на N -ой ал- I  док съемке крис­
талла, вращающегося вокруг оси С , надо вместо величины % 
брать

Г  = £  "  , А Ы г'  ) *  (15)
HP -Ч? ̂

где V -  угол между осями С и С _ .
?/' Определить тип решетки Ерава.

7 , Контрольные воцросы ж задания
I/  Как разделяется <1 ж f  -пятна на G I-I ?
2/ Как определяется направление отражена! рентгеновских лу­

чей о помощью построена® сферы звалъда и обратно® решетки ? Как 
.связаны и б ?

3 / Вывести формулы (в ) , (9 ) , (13), (15).
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4/ осью вращения слетит шправление [320]« Какие ш ®  арое- 
4ейв*х аядежеов будут летает на душевой, ±1 СЙ-1 ?

5/ Как будв® выглядеть ревтгввограша вращения, веян рентге­
новский луч бете® задать ва ось вращевяа крнвтааяа йод у т я т  
немного меньшим, чем Ш ° ?

6/ 0 иогшщью форвд-д (13) и (14) доказать, что вывод о твие 
решетки ьраве кристалла дравжяен,,
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Некоторые данные рентгеновской камеры вращения 
ИШ-86-А

1 . Днаматр цилиндрической кассеты -  85.96 мм. '
2. Размеры пленки: длйна 253 ± 1  ми, ширина -  до 108 ш , диа­

метр торцевой пленки -  92 мм.
3 . Угол поворота кристалла вокруг оош -  360“ , точность от­

счета угла 6 . Величина интервала качаш я -  3 , 6 , 10, 15°.
4» цилиндрическая кассета позволяет регистрировать отраюш я 

по нулевой СЛ-1 под углами: от -4 8  до 4-40°. Торцевая кассета ншво?» 
ляет регистрировать СШ-1 под утлаш вше 54°.
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Техника безопасности при выполнении работы

1. Время юстировки камеры у окна рентгеновской трубки даш- 
но быть шгашалышм. юстировку камеры проводить только в при­
сутствии руководителя работ.

2 . Юотжровочшё работы проводить при максимальном использо­
вании защитных средств /экраны из свинца, стекла или резины, ту ­
бусы и т .д ./ .

3 . Категорически запрещается проводить юстировку оси враще­
ния кристалла оптическим методом у работающей рентгеновской ус­
тановки.

4 . У пульта работающей рентгеновской установки должно быть 
организовано постоянное дежурство,.
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