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ABSTRAKT

Bakal&ska prace ,Rentgenova strukturni analyza: Teopeaae studia polymét se za-
byva problematikou rentgenové strukturni analyzyiwédnicasti jsou popisovany vlast-
nosti a zdroj rentgenovéhoizai, princip rentgenové difrakce a pohlcenifenav hmot.
Cast bakalgské prace sednuje popisu metody Sirokouhlé difrakce (WAXD/WAX®)a-
lotuhlové difrakce (SAXS) a jejich vystupem, difragtamem.

Kli¢ova slova: rentgenoveé i, rentgenka, Sirokouhla difrakce (WAXD / WAX®)a-
lotuhlové difrakce (SAXS)

ABSTRACT

The Bachelor thesis "X-ray Structure Analysis: Tiyeand Practice study of polymers”
deals with X-ray diffraction analysis. In the indkectory part thesis describes the proper-
ties of x-ray and it's source., the principle ofa¢ diffraction and absorption of radiation
in matter. Part of the thesis is devoted to themd@son of methods widescreen diffraction
(WAXD / WAXS), small-angle diffraction (SAXS) antheir output diffraction.

Keywords: X-rays, X-rays tube, widescreen diffranti(WAXD / WAXS), small-angle
diffraction (SAXS)



Na tomto mist bych rada pagkovala vdem blizkym, ki€ m¢ podpdili jak béhem studia,
tak i kthem psani bakaigké prace. Zarowedékuji panu ing. Jakovi za jeho rady, if-

pominky a vsiicny gistup.
ProhlaSuji, Ze odevzdana verze baksité prace a verze elektronicka nahrana do IS/STAG

jsou totozné.
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UvoD

Rentgenové zéni od doby svého objevu W.C.Réntgen v roce 18%xtmarozlicna uplat-
néni jak v lékastvi, tak i pimyslu a dopra®. Krome obecr znamého vyuZziti k prost
leni predméti a zobrazeni jejich obsahu, |ze sestavitzami pro ndeni rozptylu a odhale-

ni vnitini struktury materiélu.

Rentgenové zéni je elektromagnetické vni s kratkymi vinovymi délkami, které vznika
pii premené energie rychle se pohybujicich elektitara energii elektromagnetickéha'ea

ni. Rentgenové #ani se &irychlosti s¥tla a je neviditelné. Ve hm&t kterou projde a
casténe v ni absorbuje, vyvola ionizaci a excitaci atorR¥i dopadu na material apobi
fotochemicky efekt, nebo-licernani materialu a zaraveryvola luminiscetini efekt, ne-
bo-li swtélkovani.

Rentgenové zéni clime na ngkké a tvrdé, dle vinové délky, kdy tvrdé ma vy3siovou
délku nez nikké. Podle zfisobu vzniku jej dlime na brzdné a charakteristické. Spektrum
brzdného zé&ni je spojité, kdezto u charakteristickéheend je spektrundarové. Difrakci
rentgenoveho Zani clime bulto na metodu malouhlovou SAXS a nebo na metodu Siro
kouhlovou WAXS/WAXD. SAXS pinaSi informaci o celkové velikosti a tvatastic,
kdezto WAXS/WAXD nas informuje o fazovych stavekhystalové symetrii a molekulo-

vé struktute. Vystupemdchto metod je difraktogram.

V ramci této bakai&ké prace budou uvedeny jak vlastnosti rentgenowagteni, jeho

zdroje, vyuziti, tak i metody analyzy latek s jajijpomoci.

Pfi zpracovani prace jsem pouZila, dle mého nazoijuhodrgjSi metodu analyticko-
syntetickou. Slogeni informaci ziznych zdroji je doplréno obrazky, pro lepSitpdstavi-

VOSt.



1 RENTGENOVE ZA RENI
Rentgenové paprsky byly objeveny roku 1895, kdwligké vydana prvniédecka zprava.

Rontgen, ktery byl objevitelem tohototeai, nazval objevené i&ni paprsky X. Rontge-
novi védeiti kolegové navrhli, aby byly paprsky nazvany jgménem. V dnesni déljsou
paprsky v Evrop ozna&ovany jako rentgenové i, v anglosaskych zemich se pouziva

ptvodni nazev X-ray.

Rentgenoveé paprsky nam uniiofi nahlédnout do struktury latek a krystalyznamné
uplatreni nasly v Iékéstvi, pimyslu afad® dalSich obal. Spolu s objevem radioaktivity
otevfelo rentgenové zani cestu ke vzniku moderni fyziky. [1]

1.1 Historie rentgenového zdéeni

Jednim z prvnichadci, ktery se podilel na vzniku rentgenovéhoend byl fyzik Johann
Wilhelm Hittorf. Hittorf pozoroval vakuovou trubiaciyzatujici z&eni na zaporné elektro-
d¢, coz zmsobovalo setélkovani. Eugene Goldstein jej roku 1876 pojmehdetodove
z&eni. Pozdji anglicky fyzik William Crookes zkonstruoval skignou trubici s elektro-
dami napldnou Zednym plynem, v 8mz @i piilozeni vysokého stejnosimého napti
dojde k vyboji doprovazenému ieadim. KdyZz umistil neexponované fotografické desky

nedaleko od trubice, na desce se objevily Smouhy.

Roku 1892 Heinrich Hertz ukazal, Ze katodovéenénuze prochazet velmi slabou kovo-
vou prekdzkou. Philip Lenard vyvinul vlastni verzi kateddrubice a zkoumal fichod

katodového z&ni tiznymi materialy. Resto nezjistil, Ze se jedna o rentgenové@za

8. listopadu 1895 Wilhelm Conrad Rentgen (Obrazekz&al provadt a zaznamenavat

experimenty s katodovym &nim ve vakuové trubici.

Toto z&eni po dopadu na kovovou elektrodu vyvolava vzmikého elektromagnetického,
rentgenoveho zani, které méa velkou energii a je proto schopnélpapet také nephled-

nymi predmnty. [2]

10. prosince 1901 byl Réntgen oéarNobelovou cenou za fyziku, za objev pajrsént-
genového zi@ni. Rontgen se stal prvnim nositelem této cengcki8y své objevy si ne-

chal patentovat, ale dal je k volnému vyuZivani.

Rontgen zeiel 10. anora 1923 v Mnichéwna rakovinu. [1]



Roku 1906 fyzik Charles Glover Barkla objevil rogptentgenového Zéni v plynech a
pouzil ho @ zkoumani vlastnosti latek. Mohl protociirpocet elektror v atomu uhliku.
Rovrez dokéazal polarizovat rentgenov&esdi, a tim potvrdil, Ze ma stejné vlastnosti jako

viditeIné swtlo. Za své objevy ziskal roku 1917 Nobelovu ceauyziku.

V roce 1914 obdrzel Max von Laue Nobelovu cenuyz#il za objev rozptylu rentgeno-
vého z&eni na krystalech. Laueho rovnice daly zaklad podlenni rentgenovou difrakto-
metrii. William Henry Bragg se svym synem Willidnawrence Braggem roku 1913 vy-
vinuli Braggovu metodu dovani krystalické struktury matertédlpomoci rentgenového

z&eni.

Lékarské vyuZiti rentgenoveho igni roziil John Hall-Edwards. V padesatych letech 20.

stoleti byl sestrojen rentgenovy mikroskop. [2]

Obrazek 1: Wilhelm Conrad Roéntgen [1]

1.2 Vznik rentgenového z&eni

Z&kladnim zdrojem rentgenovéhoregdi je vakuova elektroda, kterou nazyvame rentgen-
ka, rentgenova trubic& lampa. Jeden z drilrentgenky nizeme vidt na obrazku 2. [3]

V elektrod je anoda, kteraiftahuje elektrony vysilané Zhavenou katodou. Eteltrisou
zarovea urychlovany silnym elektrickym polem na kinetickenergii E = U.e, kdy nagi

U mezi katodou a anodou, je velmi vysokési® pred dopadem na anodu ziskaji elektro-
ny vysokou rychlost, jfiblizné¢ 150 000 km/s , coz je polavii rychlost s¥tla. Po dopadu

na anodu se prudce zabrzdast jejich kinetické energie séepeni na tvrdé elektromag-

netické zéeni. Rentgenové #éni rozalujeme na brzdné #éni a charakteristické &ni.



Toto rentgenové zéni opousti anodu a vyléta z trubice ven. [4] Ini@nrentgenového
z&eni zavisi na pu elektror, které dopadaji na anodu. &b dopadajicich elektrdn
regulujume zrnou proudu, kterym se Zhavi vlakno katody.¢hwu velikosti nagti mezi

~s w7

nagiti. Malo pronikavému zZ@nitikame n¢kké a velmi pronikavému ¥énitikame tvrdé.

[1]

ObrazekR&ntgenka [1]

1.2.1 Anoda

Anoda je tvéena kovovym materidlem. Pokud na ni dopadaji edektrdochazi k uvoka
ni velkého mnozstvi kinetické energie. Pouze 1 #éta@ uvolréné energie elektrdnse
pieneni na rentgenové réni.Zbyvajicich 99 % této energie séepeni na teplo a tim
dochazi k zatati anody. Aby se zabranilo jejimu tepelnémuceni, je pateba zvolit
vhodny material a zarowiedostaténé odvadt nepotebné teplo. Nepttbné teplo odva-
dime za pomoci chlazeni vodou (Obrazek 3), vzducherabo rotaci. Anoda je kaptji
vyrobena z wolframu, protoZe wolfram ma vysoky hadi a vySSi atomovéislo, diky
kterému se zvysSuje produkce fotorentgenového zani. [5] Anoda niZze byt pevna nebo

rotatni. [3]



Obrazek 3: Schéma vodou chlazené rentgenky [6]

1.2.1.1 Pevna anoda

Pevna anoda se ®kaptji sklada z wolframov&asti gipevrené na nddény blok, jak je
vidét na obrazku 4. MO’ zde slouZi jako opora wolframovéhodi&u a zarove velmi
vyznamr odvadi teplo z anody. Diky proudu urychlenych, aftagicich elektrainje nutné
dostaténé rychle odvadt teplo, aby nedoslo ke zmini tetiku. Tim je vyraz& omezen
maximalni pouzitelny proud rentgenky a zanowenozstvi produkovanych rentgenovych
fotonid. Pevnou anodu pouzivajékieré dentalni rentgenové systémy a takigkiené po-

jizdné rentgeny. [5]

Molybdenum

Focal track target
{ungsten-rhbenium
akoy)

Targe focus
{lungsten)

Obrazek 4: Pevné anoda a totanoda [5]



1.2.1.2 Rota’ni anoda

Rotani anoda se né&gstji sklada z tetiku ze slitiny wolframu a rhenia, ktery jeipev-
nén na molybdenovou podstavu s grafitovym zakladesa,mizeme vidt na obrazku 4 a
5. Cely tento tetik je molybdenovou osou spojen gaénym blokem, ktery tvid ¢ast ro-
toru rentgenky. Svazek elektiipdopada na ploSinku tdku, ktery vSak stale rotuje a teplo
je proto rozloZzeno na&si plochu. To umatuje WtSi zatizeni rentgenky. Rétd anody
jsou pouzivany ve &sSir¢ diagnostickych aplikaci, protoze efekt#yinodvackji teplo a
umoziuji tak produkci ¥tSiho mnozstvi fotain pottebnych pro prozé@ni WtSich objen,

aniz by doslo ke zaeni tetiku. [5]

Turgsten-rhenium
alloy

Obrazek 5rdclike rotatni anody. [5]

1.2.2 Katoda

Katoda ma tvar spirdly.iProzzhaveni katody dojde k uveimi elektrori a vzniku elektro-
nového mraku, jehoz hustota zavisi na Zhavicimdudwatody. Diky fipojenému vysoko
stejnosnmirného napti zatnou zapors nabité elektrony vylétavat z oblaku &m@am
k anod, kdy jsou sodastré urychlovany silnym elektrickym polem#iRzbrzdéni na anod

vznika RTG zé&eni pouze z 1 % pohybové energie elekirqg]



1.3 Vlastnosti rentgenového zéeni

Rentgenové #&ni je elektromagnetické vini s vinovou délkou v rozmezi 1baz 16° m,
které ionizuje vzduch a jiné plyny. Pronikavosteré zavisi na velikosti n&pd mezi ano-
dou a katodou rentgenky. V Zivych organismech vgvalgenetické zamy. [1] Pohlcovéa-
ni rentgenového #éni zavisi najiklad na protonovéndisle prvki, tlougce vrstvy. Jeho
fotochemické tinky zpisobuji Zernani fotografické desksi filmu. Luminiscergni (in-

ky, nebo-li s¥télkovani, vyvolava vznik viditelného &ni @i dopadu na ¢které materia-
ly. Rentgenové zéni se &i do prostoru na vSechny strany a intenzita ubp/&\wsercem
vzdalenosti. Jednou z vlastnosti je také rozptyemia ktery mé negativni vlastnost pro
diagnostiku, protoZze sniZuje kontrasti imterakci fotonu s elektronem dojde k vychyleni

paprsku a snizeni energie §&8i se vinova délka). [7]

1.4 Mechanismus vzniku rentgenového zé&ni

Elektron pronikajici elektronovymi vrstvami se srazlektronem ve vritti vrstw a greda
mu svou energii. Jestlize dojde tedani vysSi energie, nez je energie kriticka (food
vrstvu K,L atd.), elektron opousti svoji energetick/rstvu a zanechava po galiru. Nyni
je ionizovany atom v excitovaném stavu @z se vratit do zakladniho stavu, am¥ ma
nejnizsi energii, zaptmim diry elektronem zé&které vigjSi vrstvy. Elektron, ktery opousti
vngjSi vrstvu a zapiluje diru, ma ¥tSi energii, nez iislusna vrstva, ve které je dira. Tato
energie se fize vyzdit jako charakteristické rentgenovéredi. Rentgenové paprsky jsou
zna&eny podle toho, z které vrstvy do jakéeghazi elektronip zaphovani diry. Jestlize
zaplni elektron diru ve vrsiK z vrstvy L, vyz#i se rentgenove #éni K, , pokud ji zapl-
nime z vrstvy M, vyzé se rentgenoveé réni K. Bude li dira ve vrstvL a zaplni ji elek-
tron z vrstvy M, pak se vy#érentgenové z@ni L, atd.Cislem se oznaiji jednotlivé pod-
vrstvy. Nejvzdale§Si podvrstva je zrnina indexem 1. Nédjklad rentgenové zani je K,
aK,2, coz mizeme vidt na obrazku 6, kde jsou kapg|Si piipady RTG charakteristického

z&eni. [8]



Obrazek 6: Zn&eni rentgenového #ni pro hladiny K,L,M. [8]



2 SPEKTRUM RENTGENOVEHO ZA RENI

2.1 BRZDNE ZARENI

Rychle letici elektrony se po dopadu n& tenzdi a dojde ke zém¢ jejich drahy. Energie,
kterou elektrony ztratily i praichodu teéem, se vyzé ve forne tzv. brzdného rentgenova
z&eni. Brzdné rentgenovéiehi je charakteristické Sirokym, spojitym enerdefin spek-
trem.Cim je wtSi rychlost (energie) elektrontim tvrd3i z&eni vznika. Energie brzdného
rentgenoveho zéni zavisi na rychlosti elektropale nezavisi na materialu der Elektro-
ny mohou byt urychleny také v urychlaveh ¢astic nap. v tzv. linearnim urychlova-
¢i, betatronu, mikrotronu, u nichZz se dosahuje wazySSich energii neZz u rentgenovy
trubice. Energie z&ni se udava v elektronvoltech (eV). Brzdn&mrése pouziva v |€ka

ské diagnostice, v radioterapii a vapryslu v defektoskopii. [2]

2.2 CHARAKTERISTICKE ZA RENI

Energie charakteristického rentgenovehéena zavisi pouze na materialu anody, nikoliv
na nagti anody. Charakteristické rentgenovéera se pouziva v analytické chemii. Toto
rentgenove z&ni je charakteristické pro konkrétni prvek. Enemgeni je tim vysSi¢im
vySSi je protonovéislo materialu anody. Rychle letici elektron teméblodevzdava svou
kinetickou energii elektronu viiiti slupky atomoveho obalu materialu anody, az dé&jde
jeho excitaci nebo ionizaci. Nasledny navrat ddad#kiho energetického stavu je spojen s

vyzaenim fotonu charakteristického rentgenovéhenra [2]
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Obrazek 7: Charakteristické a brzdnéerda [9]



3 DIFRAKCE RENTGENOVEHO ZA RENI

Difraktové rentgenové #éni se pouZziva ipdevSim @ studiu struktury materidl

K difrakci nebo-li ohybu rentgenovéhoieai dochazi na elektronech, které jsou obsazeny
v atomovych obalech jednotlivych privistruktury. Difrakce rentgenovehoieai je fyzi-
kalni jev, ktery lze popsat jako konstruktivni ifiegenci rentgenovych vin po ohybu pri-
marniho rentgenova #ni na elektronech difraktujiciho atomu a dochaairku pouze f

splreni presre definovanych podminek podle Laueho nebo Braggovyice. [10]

3.1 Laueho rovnice

Laueho rovnice je nejstarsi rentgenometrickd methidg@roti vSem ostatnim pouzivanym
monokrystalovym metodam pouziva polychromatickéerza V dopadajicim paprsku je
proto @itomno spojité spektrum vinovych délek itgm intervalu €12>. Neohebny

vzorek je pak ozavan timto tzv. bilym z&nim.

V Laueho metod je krystal nehybny a fizova rovina tedy svird s dopadajicim paprskem
konstantni Uhel, na rozdil od ostatnich metod, Kdgva délka byla konstantni afthovou
rovinu bylo nutné natst tak, aby svirala s dopadajicim paprskem Béagghel ©.
Braggova rovnice je potom sgima pro uéitou vinovou délkuh. K difrakci na dané rovih
dojde, pokud lezi tato vinova délka v intervaluoxgich délek pitomnych v dopadajicim

paprsku.

Obraz difrakce se zaznamenava p&$regastji na film. Ze souboru lauegramvysled-
nych obra#, je mozZno ufit miizkové parametry krystalu a jeho symetrii na Urdvanieho
grup. Laueho metoda se dnes v praxi pouziva jemeyne, vyznamna byla spise

v historii, kdy diky ni byla poprvé dokazana ne#dagtavba hmoty a rozlugty prvni
krystalové struktury (NaCl a KCl - W.H. a W.L. Bgayé v letech 1912 a 1913). [11]
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Obrazek 8: Difraktované i&ni lezici na povrchu tzv. Laueho kuzele [10]

3.2 Braggova rovnice

Podle Braggovy rovnice popisujeme difrakci jakoamrentgenového #ni na struktur-
nich rovinach krystalu. Prorgdstavu, mame svazek roviahych paprsk rentgenového
z&eni o vinové délce, ktery dopada pod uhle® (theta) na osnovu tiZkovych rovin
vzdalenych od sebe o hodnotu d (Obrazek 9). Difredeté z&eni se odrdzi pod stejnym
Uuhlem® od osnovy rovin. K difrakci dojde v ten momentykdse paprsek odrazeny od
jedné roviny zpozdi i paprsku odrazenému od vedlejSi roviny o cely hakgeho vl-
nové délky I. To je spkno tehdy, kdyz plati Braggova rovnice:

2d.sir® = N\

kde:

d je mezirovinna vzdalenost (v A),

0 je difrakeni uhel (theta),

n je celécislo vyjadujici, o kolik nasobk vinové délky je jeden paprsekidr druhému
zpozdn (fad interference resp. difrakce),

A je vinova délka rentgenovéhoreai (v A).

Pri rentgenometrickém studiu krysiase obvykle pouzivAd monochromatickéerd, proto
A je konstanta. Mezirovinné vzdalenosti d ve streadh krystal jsou také konstantniiiP
ota’eni krystalem dochazi k difrakci na jednotlivyclulsorech strukturnich rovin podip
sluSsnym uhlen®. Zname-li tento Uhel, fiieme z Braggovy rovnice snadno vyfiat me-

zirovinnou vzdalenostifslusné osnovy rovin. [11]
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Obrazek 9: Odvozeni Braggovinice [12]



4 SIROKOUHLA DIFRAKCE WAXS/WAXD

Siroky uhel rentgenové difrakce (WAXD), nebo Sirakéy rentgenovy rozptyl (WAXS) je
technika, ktera se¢biré pouziva pro charakterizaci krystalické struktuplymeri a vla-
ken. Tato technika pouzivA monochromatické rentgérmdeni k vytvaeni genosu dif-
rakéniho vzoru vzorku, ktery sithabsorbuje rentgenovéigai. Sirokothla difrakce i roz-
ptyl se vztahuje na rentgenoveé difrakce v diérdkn Uhlu B > 5, ktera se liSi od techniky

malouhlového rozptylu rentgenovéhaed (SAXS) s 8 <5-.

Obréazek 10: Sirokouhla difrakce WAXD. Incident beaavazek dopadajicich
swtelnych paprsk, Sample — vzorek, Transmited beam - vyslany papi3e
ffracted beam — difrakce paprsku, Meridional plarrevina poledniku, Equatorial

plane — rovina rovniku , Film or Detector plandmfnebo detektor roviny[13]

Obrazek 10 znaznuje optické uspadani WAXD. Dopadajici svazek rentgenovych pa-
prski prochazi monochromatorem a kolimatorem, ktery meazorgn na obrazku. Vyso-
ce monochromatické, paralelni rentgenové paprskadaji na vzorek a vytyidodrazené
swtlo v Uhlu @ vysilaného paprsku. Difraktované paprsky jsou aammany jako obraz
na filmu nebo detektoru plochy, ktery je umistve vzdalenosti D od vzorku a je kolmy na
smer dopadu paprsku. Obvykle existuje doraz paprskuistiny v prednic¢asti filmu nebo

detektoru centra, aby se zabréanilo vysilaného gagi$mo na plochu.



Sirokouhla difrakce (WAXS) je povaZovana za vhodmmo posouzeni krystalické a
amorfni materiadly. WAXS je zvl&Stuziteina pro polymery, protoZze amorfni struktura je
spole&na pro ¥tSinu polymet, a to i pro krystalické polymery, protoZe nejsaela krys-
talické. Amorfni material ize generovat difranim spektrem v @rozsahu, jak je uvede-
no na schématickém obrazku 11. Pro amorfni polymabgypi ostré difrakni piky, pouze
ukazuji Siroky vrchol halo. Amorfni polymery mohaykazovat rozptyl zrény intenzity z
duvodu kolisani hustoty elektrarpres utité délky stupnice. [13]

-
- WAXS
5 Shiiminaie's
e 7
Amorphous
I halo

T
-

20 (degree)

Obrazek 11: Rentgenovy rozptyl amorfnich matérigéleré ukazuji rozdil v roz-
sahu malého uhlu a Siroky Uhel rozptylu. Intensiiptenzita, Degree — stufge

Amorphous halo — amorfni halo [13]

Difraktogramem pro polykrystalické praskové vzoikytzv. Debyegram, ktery je zazna-
menan na ploSném zobrazovacinizeni. Jedna se pak o soustavu gedstych krouzi,
bodovym detektorem, skenujici difead krouzky v rovig ,rovniku“, jak mizeme vidt
na obrazku 13. Vystupem z praskoveho difraktomietpak difraktogram jako na obrazku
14 a. Tento zjsob difraktovaného #éni gedpokladd homogenni raddni intenzity po
obvodu Debyeovych kroudk Takové rozdleni je gipadem ideélniho polykrystalu, kdy
vSechny roviny hkl jsou se stejnou prapddobnosti orientovany do vSeché&in [14]
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Obrazek 12: Vznik rentgenového praskoveho difratedom (Debyegramu ip
detekci na rovinny plosny detektor. [14]
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Obrazek 13: Schéma praskového difraktometru. [14]

Diky Sirokouhlé difrakci Ize ziskat tyto informace:

- uloZeni atom v zakladni krystalické bice a jeji rozrary (z poloh reflexnich stop)
- obsah krystalického podilu Xc (z intenzity krystieych a amorfnich reflexi)

- hustotu krystalické faze (z rozni z&kladni krystalické jednotky)



- velikost krystalifi (z rozSteni reflexnichtar), resp. jejich odhad

- stupeé orientace (ze 4fsobu rozloZeni intenzity rozptylenéhorerdi po obvodu reflex-
nich kruhi) [15]

Rozptylené rentgenové paprsky mohou byt zaznamewamyznych ahlech. Pouzitim
WAXS muzeme analyzovat struktury pod velikosti nanoihgttko atomy a meziatomoveé
vzdalenosti rozptylit na SirSi. V SAXSiareme analyzovat rozptyl vzarky malych ah-
lech, zkoumatcastice o nano-velikostech, v rozmezi velikosti odnih do 100

nm. Srovnani riizeme vigt na obrazku 15. [16]
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Obrazek 14: (a) 2D-WAXD vzor syndiotaktického payenu / toluen komplexu
a odpovidajici 1D vzorek ziskany kruhovym integ(@}i2D-SAXS vzor stejného
vzorku a odpovidajici 1D vzor. [17]



Obrazek 15: Porovnani metody SAXS a WAXS [18]



5 MALOUHLOVA DIFRAKCE SAXS

Malouhlova difrakce rentgenovehoreai, kterou zndme jako SAXS, je nedestruktivni
metoda pro analyzu vzaiko velikosti nanostruktur v rozsahu od 1nm do 2@ [i8]
Metoda SAXS je zaznamenaii pelmi nizkych ahlech (obvykle 0,1 az 10°). Dilgmuto
Uhlovému rozsahu zjistime informace o tvaru a wslikmakromolekul, charakteristické
vzdalenosticasténé uspdadanych materiél velikosti pofi a dalsi data. Malouhlova dif-
rakce je schopna dodavat informace o stitgktonakromolekul mezi §i a dvaceti-gti
nanometry, opakovanych vzdalenosteckiagteéné uspdaddanych systémech az do 150
nanometii. Ultra malothlova difrakce, kterou zZtime USAXS, niZze zanalyzovat i &Si
rozmery. [19]

5.1 Aplikace malouhlové difrakce SAXS

Malouhlova difrakce SAXS se pouZziva pro stanoveikrometitka nebo nanostruktury
casticovychsysténii, pokud jde o takové parametry, jako je velikosinmiru ¢astic, tvary,
distribuce a porr povrchu k objemu. Materialy mohou byt pevné nkbpalné a mohou
obsahovat pevné, kapalné nebo plytastice stejného nebo jiného materialu v libovolné
kombinaci. Tato metoda jefgsna, nedestruktivni &sto vyzaduje pouze minimalnfip
pravu vzorku. Aplikace je velmi Siroka a zahrnugddidy vSech tyfi, kovi, cementu, ole-
je, polymery, plasty, bilkoviny, potraviny,diga a Ize je nalézt v oblasti vyzkumu, stejn
jako v oblasti kontroly kvality. [19]

5.2 Nastroje malouhlové difrakce SAXS

V nastroji SAXSse monochromaticky paprsek rentgenoveéhierdagenese na vzorek.
Nekteré z rentgenovych papiske rozptyli,zatimco ¥tSina projde vzorkem bez interakce
se vzorkem. Rozptylené rentgenovéera tvai vzor rozptylu, ktery je pak detekovan
v detektoru. Detektor je typicky dvouroZmou plochou rentgenovych papiskteré se
nachazi za vzorkem kolmo ke &m primarniho svazku, ktery nejprve narazi na vzo-
rek. Rozptyl obsahuje informace o strultwzorku. Hlavnim problémem, ktery j&eba
piekonat u vybaveni SAXS, je o#ldni slabé intenzity rozptylenéhoieéi od silného
hlavniho svazkuCim mensi je pozadovany Ghel, tim obtjgnto bude. Proto nerozptyle-

né s¥tlo, které pouze prochazi vzorkem, musi byt zabléko, bez blokovani rozptylené-



ho z&eni. \ktSina dostupnych zdmbjrentgenového zéni produkuje rozdithz&eni, a to
zhorSuje problém. Problém by mohl bytiegen zaogenim paprsku, ale to neni snadné.
Laboratorni SAXS nastroje Ize ragil do dvou hlavnich skupin: bodové koligrd aca-
rové kolimani nastroje[19] Kolimace je proces, kdy jsou rentgenové papnaled roz-
ptylem transformovany do déddefinovanycttarow nebo bodo¥ uspdadanych paprsk
[17]

o . Scallering \
g Angle \
9 2%
£ 4
. . LAl e T .
Detector
X-Ray Collimation . Beam +
Source System sample SIp  Software

Obrazek 16: Komponenty pro nastroj SAXS [20]

5.2.1 Bodové kolimani nastroje

Bodové kolim&ni nastroje maji dirky, které formuji rentgenov@nsy na malé kruhové
nebo eliptické misto, které adluje vzorek. Proto je rozptyl symetricky ragein kolem
primarniho rentgenového paprsku a rozptyl vzorkdetekini roviné se sklada z kruh
kolem primarniho svazku. Vzhledem k malému&snému objemu vzorku a plytvani
kolimacniho procesu, mohou pouze tyto fotony létat vespFan sndru. Intenzita rozpty-
leni je mald, a proto dobadheni je viadu hodin nebo dnCas nizeme sniZit pouzitim
ohybanych zrcadelBodové kolim&ni nastroje umatuji orientaci neizotropnich systém

(vlakna, rozdilné kapaliny), které maiji byt stanowg19]



5.2.2 Céarové kolima¢ni nastroje

Carové kolim&ni néastroje omezuji paprsek pouze v jedné dimeaizi Ze profilem pa-
prsku je dlouhda, ale uzka linka. @feny objem vzorku je mnohemétéi v porovnani

s bodovymi kolima&nimi nastroji a rozptyleni intenzity v téZe husttiku je Ungrné vét-

Si. Proto miteni doby s linearnim kolindaim néstrojem je mnohem kratSi v porovnani s
bodovym kolim&nim nastrojem a jsou v rozsahu minut. Nevyhododgezaznamenany
vzor je v podstdt integrovana superpozice mnoha direk sousednidtowjich vzo-

ra. Vysledné rozmazani e byt snadno odstrémo s pouzitim modelu bez algorit-
mu. Linka kolimace je velkym ifnosem pro jakékoliv izotropni nano-materialy, jakou
proteiny, povrcho¥ aktivni latky,¢éstic disperze a emulze. [19]
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Obrazek 17: Zobrazeni bodavérové kolimace [20]



6 APLIKACE ZA RENI

6.1 MEDICINA

6.1.1 Diagnostika — klasicky rentgen

Principem rentgenu v medicife, Ze rentgenové &ni pohlcuje izné latky, éznou ne-
rou. Naproti paprakm, které prochazi lidskynglem, st&i postavit do cesty desku citlivou
na oz&eni. Ve skuténosti se jedna o podobny film jako u klasickéhafpafovani. Film
je uzaven v nepithledném obalu, protoZze nechceme, aby reagoval §tbo sale aby rea-

goval pouze na rentgenové paprsky.

Pfi ozaovani ¢asti €la zdrojem rentgenoveho ighi, je zéeni vzdycasténé utlumeno.
Kost utlumi pfichod z&eni mnohem vice nez sval nebo jinékka tka. Také mezi rek-
kymi tkaremi jsou rozdily. Rzny Utlum tedy zajisti, Ze na vysledném snimku louda-
nymi odstiny Sedi vyzrigny tizné tka®. Kosti jsou bilé, svaly Sedé, plice pak byvaji

velmi tmavé. [21]

Obrazek 18: Rentgen chodidla [1]



6.1.2 Diagnostika — pdita¢ovy tomograf CT

Jedna se o vySeni, kterémurikavame ,cété&o”. Zkratka CT pochéazi z anglického
~computed tomography“. Vnihi ¢ast p@itacového tomografu izeme vidt na obrazku
19. Toto vySdaeni dokaze zobrazit detadlwnitini stavbu lidskéheésla. Jde o rentgenovou
metodu, kdyiizné &lesné struktury se zobrazuji %znych stupnich Sedi na zakéastupré
zeslabeni prochazejiciho paprsku rentgenovébenzaNa rozdil od klasického rentgeno-
vého snimku zde hrajeailézitou roli vypaetni technika. Vysledkem vys$eni jsou obrazy
mnoha vrstev (skeén z vySefované oblasti o B5e 1 — 10 mm, které si lékgrohlizi a
zpracovava na gitaci. Princip p@itacového tomografu iiteme vidt na obrazku 20.
Nevyhodou vyséeni je nutnost pouZziti rentgenovéhdizani v daleko &sSi davce nez u
béZného rentgenu. Vydeni se provadi tak, ze se pacientaviyySeteni nepodava zadna
latka, anebo se provadi CT s kontrastem, kdy seem@avi podaroztok sloweniny jédu
[22]

Obrazek Vaitiek paitatového tomografu [23]
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Obrazek 20: Princigipatoveho tomografu [23]

6.2 PRUMYSL

6.2.1 Kontrolo materialu (defektoskopie)

Kontrola vyrobKki rentgenovym zZ@nim se vyuziva z tohaidodu, Ze nedochazi k jejich
poskozeni nebo poruSeni. Cilem kontroly je najiytékvnitni nebo povrchové vady, jak
muzeme vidt na obrazku 21. Po této zkouSdestava vyrobek ve stejném stavu jakeg

zkouskou. Defektoskopické metody jsou zaloZeny cteopnosti gkterych druth z&eni

(rentgenoveé, radioaktivni, ultrazvuk) pronikat zkmanymi materialy.

Pri vyskytu vnitni vady dochazi k zeslabeni nebogmtnstruktury prozéovaného materia-
lu. V takovém mist se znéni intenzita prochazejiciho i&ni. K indikaci se pouzivaji flu-

orescemini Stity, film nebo ionizéni detektory. Na filmu se po a&ni a vyvolani vnini
vada jevi jako tmavsi misto. [1]
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Obrazek 21: Z§ist vady za pomoci zéni [1]

Jako zdroje rentgenovéhoiedi se pouzivaji aparatury vymfci pronikavé (tvrdé) aéni
vznikajici @i napeti 60 az 450 kilovoli.

Rentgenovou defektoskopii pouzivame vSude tamj&kdgzadovana nejvyssi kvalita ma-
teridla a sva@ovanych spdj: plynovody, lopatky plynovych a parnich turbinstyispalova-
cich motot, tlakové nadoby jadernych reakiapod. Obsluha defektoskopickycltizeni
musi byt ochr&na ged Einky z&eni. Sodastky se kontroluji v odstnych kabinach
nebo kobkach. Uignosnych zidzeni se ochrana zaji§e dostaténou vzdalenosti obsluhy
od mista kontroly.
NejdokonalejSi kontrolu poskytuje §itacovy tomograf, ktery pracuje na stejném principu
jako lékasky tomograf. B technické kontrole se atvySetovany fgednmet mezi rentge-
novym zdrojem a detektory. K prapaani oceli tlousky vétSi nez 100 mm uzefiné rent-
genky nesté. Jako zdroj velmi pronikavého rentgenovéhienase v tomto ifjpads pou-

Ziva urychlova elektrori - betatron. [1]

Obrazek 22: Dalkové ovladakii¢i od automobilu [1]



6.2.2 Bezpe&nostni rentgeny

Bezpe&nostni rentgeny pouzivaméeoevsim na kontrolu zavazadel, zejména na letistich
Bezpe&nostni rentgeny maji podobnou konstrukci jako defgkopické pistroje. Pro de-
tekci se obvykle pouZiva polova@divy detektor. B bézné rentgenové kontrole se pouziva
predevsiméernobilé zobrazeni siznymi stupni Sedi. U bezpeostnich rentganmusi byt
piedevsim rozliSenyizné materialy. Proto se pouZzivaji barevné monitkdy miznym
stumam Sedé barvy jsouiffazeny barvy (pseudobarevné zobrazeni). Takeme rychle
rozpoznat naifklad kovové pedmety, nag. zbrarg. Zatizeni je mozno doplnit i alarmem,
ktery se  spusti v ifpac podezelych gedmétt v zavazadle.
Rentgeny pro kontrolu automobibouzivaji nejvykongsi zdroje s nagiim az 450 kV.
Cely automobil se neproizge najednou, ale je prazavan postup&ipo "vrstvach" a teprve
na monitoru se vytud jeho vysledny rentgenovy obraz. Také v tomitipads se pouziva

pseudobarevné zobrazefdi]

Obrazek 23: Pracowipto kontrolu zavazadel [1]



6.3 DALSI OBLASTI

6.3.1 Studium a struktura latek

Rentgenové Zéni ma mnoho spalaych vlastnosti s viditelnym &ttem (rychlost, odraz,
ohyb). Rozdil mezi vinovymi délkami je vSak takkje Ze se pro jejich spektroskopické
studium musi volit odliSné metody a pri@stky. Zatimco u viditeIného &tta se pouzivaji
optické ntizky, spektrum rentgenovéhoreai se ziskavaipprichodu nebo odrazu &ni

% krystalech.
MysSlenku vyuzit rentgenovych paptske studiu struktury krystalu poprvé formuloval v
roce 1912 Max von Laue. Na jejim zakiask podélo vyieSit dva problémy tehdejSi doby
a dokazat, Ze rentgenovéredi je elektromagnetické Wini velmi kratké vinové délky, a
Ze krystaly pevnych latek jsou temy ¢asticemi, uspi@danymi do pravidelné prostorove

miizky.

Ohybové (difrakni) obrazce umaiiji s vyuzitim moderni vypmtni techniky studovat
vnitini strukturu nejizrgjSich latek, od jednoduchych anorganickych &min aZz po
strukturu molekul DNA. Rentgenova difrakce se sfata krystalografii zakladni metodou

pro ukeni prostorového uspaadani atora pevnych latek. [1]

6.3.2 Uméni

Rentgenoveé zéni se pouziva také v @mi, kde je vyznamnym pomocnikem pro restaura-
tory a historiky. Diky rentgenovémuizai mohou odhalovat paéy uméleckych gedne-

tu, bez poSkozeni obrazjistovat pouzité maiské techniky a patrat po historickych sou-
vislostech jejich tvorby.

Ke zkoumani uréleckych dl se pouziva také rentgenovéedi, které nevznika v rentgen-

ce, ale dopadem urychlenych praiora material. Aplikace této metody vSak vyZzaduje

nara:né technické vybaveni (urychlaya[l]



Obrazek 24: Rentgenovy snimek portrétu od italskehlire Tintoretta (1518-1594) [1]



7 RENTGENOVE PRACOVISTE

e

Jednou z nejilezitéjSich sodasti rentgenu je zabezjmi obsluhy proti ozéni. N¢které
rentgenyjsou dodavanyiz s rentgenovou kabinou (odstfrim). Jde pedevSim o pmmys-
lové radioskopické a bezgmostni rentgeny. Pokud neni mozné zajistit odsfirzajifuje
se ochrana dosta&teou vzdalenosti

Rentgenové laborate a rentgenové kobky se staypodle velikosti energii. Kobky jsou

konstruovany tak, aby se minimalizovalo f&@ obsluhujiciho personalu.

Obsluha by idla byt v od@lené mistnosti. Rentgengt&ich energii jsou umisty v beto-
nové kobce, ktera ma dostété odstigni. Odstirtnim rozumime, Ze kroénzabezpé&eni
klasickym betonem, naneseme navic specialni bayyt@mitku. Pro kobky s mensimi
zdroji jsou dvée dewné s olovnatou vlozkou, pro velké energie ocelov@ownatou
vlozkou. Konstrukce musi byt takova, aby nedochazelothigu z&eni nap. v mistech
zamku a kliky, pipadré u podlahy.Dvere jsou zabezgeny kontakty, diky kterym sefip

oteveni dvéi rentgen automaticky vypne.

Pro nej¢tSi rentgeny od 320 kV do 450 kV se tlvdonstruuji zatSene, posuvné moto-

rem. VSechna pracovi&podIéhaji schvaleni Statninsaglem pro jadernou bezpmst.

N¢které rentgeny se untigi ve specialni kabi) ktera je z olovnatého plechitigiusné
tlou&’ky platované ocelovym plecherdlavni uplatini je predevSim v pimyslu, kde je
mozné rentgenovou kabinu umistitrpo v hale (nap slévarr). Pozdji je mozné rentgen
podle poteby gemistit. Pokud je nutné, aby bylo do mistnostirggenovym z#zenim

Mriviw s

stineni ve vztahu na tloti€u olova. [17]



ZAVER
Cilem mé prace bylofiblizit rentgenovou strukturni analyzu ve studidypeeni, coz je
metoda, ktera se zabyva studiem interakci krystadic vzorki s rentgenovym zZénim a

kterd nam umaiuje ukit strukturu analyzovanych molekul. Pokud nemandiskozici
monokrystal, mZeme tento problém obejit metodou praSkové difrakce

Ve své praci jsem senovala vzniku rentgenoveéhoiegai, které by se neobeslo bez zdro-
je. Zdrojem je rentgenka, jejiz s@sti je anoda, ijahujici elektrony vysilané katodou.
Mechanismus vzniku souvisi s pronikavosti elektrefektronovymi vrstvami, kde se vy-

srazi s elektronem ve vhif vrst& a g'eda mu svou energii. K difrakci rentgenového za-

feni dochazi pouze po spiri Laueho a Braggovy rovnice.

Malouhlova difrakce SAXS je zaznamenavaria yelmi malych uhlech. Analyzované
vzorky mohou byt pevné nebo kapalné a mohou obsahmwné, kapalné nebo plynné
castice. Metoda SAXS nam poskytuje informace o wslikpdfi, praiméru ¢astic, tvaru,
distribuci a pordru povrchu k objemu. fiprava vzorku byva zpravidla minimalni. Metoda
Sirokouhla difrakce WAXS se nigjstji pouziva ke stanoveni krystalické struktury poly-
mert. Informuje néds o velikosti krystal stupni orientace, hustokrystalické faze a v ne-
poslednitact o obsahu krystalického podilu.

Velkou vyhodou rentgenové strukturni analyzy je i jepjedestruktivni chovani
k analyzovanému vzorku a schopnositusbsolutni strukturu molekul, coz znamena polo-

hy atomi, vazebné délky a uhly v krystalovéitte.
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