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１．概　　要

ＢＬ－１０Ａでは、水平分散型モノクロメータからの単色Ｘ線を用いて無機単結晶構造解析用回折強度データの収集を中心に無機構造解析を目的としたＸ線回折・散乱実験が行われている。ビームライン光学系と一体化した四軸回折計が設置されている。ビームラインは，モノクロメータ部，回折計調整架台部，垂直型四軸回折計，Ｘ線計数系，計算機制御系から構成される。モノクロメータはＳＲ発光点から１２．５ｍ、回折計の中心（試料位置）は，ＳＲ発光点から１５ｍである。モノクロメータ部には２種の分光結晶が設置されていて，目的・用途に応じて１個を任意に選んで使用することができる。通常，平板Si(111)及びQz(100)が同時に設置されていて，使用する分光結晶の回折角に応じた任意の波長で実験が可能である。 


２．光学系性能

	光学系
	水平横振り一結晶分光器[Si(111),Si(311),Qz(100)等］

	エネルギー領域
	５ｋｅＶ～２５ｋｅＶ（２．３４Ａ～０．５０Ａ）


   5keV -  6keV Qz(100)

   6keV - 20keV Si(111)（水平方向集光機能も有り）

  20keV - 25keV Si(311)

	エネルギー分解能
	１０-3～５×１０-4

	ビームサイズ
	０．０５ｍｍφ～１ｍｍφ（スリットによる）

	ビーム強度
	Ａｌ２Ｏ３１５０μｍφ単結晶の最強ブラッグ反射Ｓ．Ｃ．の測定で～１０７ｃｐｓ


 

[image: image1]
Fig.1 BL-10A optics and diffractometer

  



３．単結晶構造解析用垂直型四軸回折計

ＢＬ－１０Ａハッチ内に設置された回折計は，入射Ｘ線の波長に対応して可搬移動する調整架台上に置かれ，その光軸は調整架台制御ソフトにより，入射ビームの光軸と半自動的に一致させることが可能である。四軸回折計は，χサークル内径２８ｍｍのユーレリアンクレードルを持ち、回折赤道面が垂直で２θ及びω軸が垂直に回転する垂直型である。回折計の幾何学的配置は　W.R.Busing and H.A.Levy(1967),Acta. Cryst. 22, p457　によっている。ゴニオメータヘッド支持部はＩＵＣｒ規格であり、ゴニオメータヘッドに載せたときの試料高さが約６４ｍｍになるとき最適になるように調整されている。
ビームライン光学系を含む回折計は，ＧＰＩＢインターフェイスを通じて接続されたＭＳ－ＤＯＳをＯＳとする計算機上の、Ｃ言語によって作成された光学系調整－構造解析用回折強度データ自動収集プログラムにより統一的に制御されている。このプログラムでは構造解析用回折強度データ自動収集の他に、散漫散乱強度測定などを目的とした特殊なスキャン方法を実現するためにユーザーが独自のバッチプログラムを組むことも可能となっている。データ収集速度は垂直型のため比較的遅く、最大でも２５反射／時間程度である。データはＭＳ－ＤＯＳのＡＳＣＩＩファイルで出力される。
試料環境設定装置として、窒素吹き付け型の低温装置（Oxford社 Cryostream Cooler、温度範囲８０Ｋ～３７５Ｋ）窒素吹き付け型の高・低温装置（理学電機ＡＦＣ用高・低温装置改造型，温度範囲１００Ｋ～８００Ｋ）を備えている。


回折計性能

	架台調整部
	上下移動のための独立な三軸、
回転、並進（モノクロメータ回転角４．５～１６．５度に対応）

	四軸回折計
	角度範囲
２θ　　　　：－１１５～１５０度
　ω　　　　：　－５０～　６５度
　χ、φ　　：自由回転


角度設定精度
２θ、ω　　：０．００５度
１：１０ギヤリデューサー取り付け可能
　χ、φ　　：０．０１度



最高回転速度
２θ、χ、φ：約９００度／分
ω　　　　　：約５００度／分


付属品等

· ビームライン－回折計制御用計算機一式（PC-9801FA, 5inch & 3.5 inch FDD(1.2MB)）
光軸半自動調整ソフト、単結晶構造解析用回折強度データ自動収集ソフト
バッチジョブによるユーザープログラム実行も可能 

· Oxford社製クライオストリームクーラー低温装置（窒素吹きつけ式）
　温度設定範囲８０Ｋ～３７５Ｋ
　温度安定度±０．２Ｋ以内

· 理学電気製ＡＦＣ５用高低温装置改良型（窒素吹きつけ式）
低温装置
　温度設定範囲１１０Ｋ～３００Ｋ
　温度安定度±３．０Ｋ以内
高温装置
　温度設定範囲５０Ｋ～８００Ｋ
　温度安定度±３．０Ｋ以内 

· ４００ｍｍ×２５０ｍｍＩＰ用カセットホルダー

４．その他

取り扱い説明書有り（参考文献　３） 

５．参考文献

1. W.R.Busing and H.A.Levy(1967),Acta. Cryst. 22, p457 
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3. M.Tanaka and S.Sasaki, (1993) KEK Internal 93-4 



ＢＬ-１０Ａ四軸回折計操作法
１．立ち上げ
次の見取図をみて必要な装置の電源を入れる、すでに電源が入っているときは必要な装置の電源が全て入っているかを確認する。P4も参照。
四軸回折計コントロールシステム見取図



２．コンピュータが立ち上がったら
ＢＬ－１０Ａ四軸回折計のコントロールプログラムはＭＳ－ＤＯＳ上で走る１０Ａ．ＥＸＥというプログラムである。
コンピュータの電源を入れると、カレントドライブが自動的にドライブＢ、カレントディレクトリがＤＥＳＫとなり操作に必要なファイルをコピーしコマンド待ちになる。Ｂ＞というpromptが出ていることを確認する。プログラムの起動に最低限必要なファイルは
10A.EXE   10A_CND.ORG

の２つである。
３．上記のファイルがあることを確認（dir）したらまず、
[CTRL] と [P] を同時に押す。これで画面出力がプリンタに出力されるようになる。次に
B>10A
と入力する。
４．10A_CND.ORGから、パラメータを読み込み、
GPIB status : O.K.

10A operation conditions are obtained from file.

TEM TLT AZM MTR =      16.495   -5.310    0.000    0.000

LV1 LV2 LV3     =      -0.314    1.320    1.320

BTR BRO GTR     =     423.024   10.815   48.409

2θ ω χ φ  = 0.00 0.00 0.00 0.00

Actual time interval =   0.998 sec.

Discriminator Level  =   0.40 0.90 0.40 0.50

SL1 SHT HS1 SL2 ATT s SL3 HS2

  2 ---   3   1   7 |   2   3

Welcome to 10A: Photon Factory BL-10A 4-Circle Diffractometer System.

Mon Oct 24 20:01:40 1994

という現在のシステムの状況(数値は一例)出力のあと
dd/hh:mm>



という表示になる。これで測定を始める準備は終了である。
これ以降、本マニュアルではdd/hh:mm >という表記の代わりに > という表記を使用することにする。
もし以前に測定した測定条件がファイルに保存してあれば
>RPA filename
とすることでその条件を読み込むことができる。
１０Ａコントロールシステム概略図



ＢＬ－１０Ａ配置図（平面図）



四軸回折計コントロールシステム見取図



１０Ａ回折計のスリットシステム








SL1
ビームライン最上流に位置するスリット。手動の水冷四象限スリットである。強度が必要なときは3mm(v)×1mm(h)、エネルギー分解能が必要なときは0.5～0.3mm(v)とする。
SHT
Hutch 入ってすぐの場所にある回折計のshutter。

OPN, CLS

HS1
４象限スリットと100μmφピンホールからなるハーフスリット。光軸調整に使用。100μmφピンホールは架台の水平、垂直回転の中心にあり光軸調整の基準位置になる。10A 回折計の波長はこのピンホールの位置で定められる。

HS1 n


n : 0 = TOP OPEN  1 = BOTTOM OPEN  2 = LEFT OPEN  3,o = OPEN


    4 = RIGHT OPEN  7,p = 100μmφ pin hole

SL2
サンプル直前の円形スリット。

SL2 n


n : 0 = 300μmφ  1 = 500μmφ  2 = 1mmφ  3 = 3mmφ
ATT
attenuator  使用波長に応じて適正なattenuratorを設定する。

ATT n


n : 0 = 最も吸収の大きいもの～ 2吸収の少ないもの  7,o = OPEN

-----  SAMPLE ------------------------------------------------------

SL2
シンチレーションカウンタ直前の円形スリット。

SL3 n


n : 0 = 1mmφ  1 = 3mmφ  2 = 5mmφ  3 = 10mmφ
HS2
４象限スリットからなるハーフスリット。光軸調整、回折線の位置精密測定などで使用。10A 回折計の水平垂直回転による光学調整、２θの原点、回折線の精密な位置決定は全てこのハーフスリットで決定される。すなわち、垂直方向はTOP OPENで、水平方向はLEFT OPENで、全開の時の半分の位置にそれぞれ設定される。

HS1 n


n : 0 = TOP OPEN  1 = BOTTOM OPEN  2 = LEFT OPEN  3,o = OPEN


    4 = RIGHT OPEN

SL1
手動水冷四象限スリット3～0.2mm(v)×1mm(h)等
SHT
-----------------------------------------------------

HS1
TOP
BOTTOM
LEFT
OPEN
RIGHT
100μmφ
SL2
.3mmφ
.5mmφ
1mmφ
3mmφ
ATT
吸収大
吸収中
吸収小
OPEN

SAMPLE
-----------------------------------------------------

SL3
1mmφ
3mmφ
5mmφ
10mmφ
HS2
TOP
BOTTOM
LEFT
OPEN
RIGHT

波長の変更
０．
波長変更前の準備

ハッチの周辺、ガイドパスの周辺を点検してハッチ、ガイドパスの移動によってぶつかりそうなものを退避しておく。ハッチから出ているケーブル、温度コントローラのケーブルを引っかからない場所に片付ける。ハッチの扉は閉める。架台の平行移動レール、回転レールを拭いてゴミを取り除く。

ＢＢＳは閉じてＸ線が出ないようにする。

>TMP

として波長を変更する前のモノクロメータ、架台のパラメータを記録する。これは実験ノートに記録すること。
１．
波長に対応するモノクロメータ角度の計算

まず、使用するモノクロメータと波長に対応するモノクロメータの角度 θm を計算する。波長をλ（Å）、モノクロメータをSi(111)としたとき

>CAL λ 1

とすると

λ = #.####   Theta-m = ##.####   d = #.#####


と θm の値が計算される。1 はSi(111)の番号、表参照。
モノクロメータの種類と面間隔

番号
結晶
面間隔 d(Å)


 1
Si(111)
3.1356


 2
Gr(002)
3.351


 3
Ge(111)
3.26666


 4
Si(220)
1.920


 5
Si(311)
1.638


 6
Qz(100)
4.12


 7
Si(331)
1.246


 8
Si(422)
1.1083


 9
βAl2O3(002)
11.3


10
βAl2O3(004)
5.65


11
InSb(111)
3.7405


12
CaF2(111)
3.153


13
LiF(111)
2.0135

２．
モノクロメータ角度に対応した架台パラメータの計算

次に求めたモノクロメータ角θmに応じた架台の位置を計算する。 


>MON θm
  架台移動可能範囲
  BTR
-552.0 ～ 419.0 (mm)

  BRO
 -12.9 ～ 12.9 (°)

  GTR
 -50.0 ～ 50.0 (mm)

  LV1,LV2,LV3
 -10.0 ～ 13.0 (mm)


とすることにより、BTR、BRO、GTRの値が計算される。MON で計算される値は回折計の幾何学的な値からの計算値である。これを上記の架台移動可能範囲と比較し移動可能範囲に入っていたら実際の移動作業に入る。
３．
モノクロメータ架台の移動

２．の手順で架台が設定可能であることを確かめたら実際に移動を始める。移動は MO3で行う。

>MO3 θm go

移動にはかなり時間がかかる。

たとえば波長０．７Åの位置から１．７Åの位置までだいたい４０分ぐらいである。架台の移動中は架台、ガイドパスが何かにぶつからないか、ケーブル類が引っかからないか注意をしていること。またハッチの扉は閉めてめておくこと、ＢＢＳも閉じてＸ線が来ないようにしておくこと。最後に

>mo3 6.40879


Theta monochro.
   6.621


Base translation
-337.416 <- 272.026


Base rotation

  -8.633 <-   6.981


Guide pass trans.
 -30.078 <-  32.704


 TLT :
 0.431
<-
-5.320


 MTR :
-1.000
<-
-0.020


 LV1 :
-0.155
<-
-0.294


 LV2 :
 0.655
<-
 1.238


 LV3 :
 0.655
<-
 1.238


のようにパラメータを打ち出して移動終了となる。右が移動前、左が移動後のパラメータである。このパラメータは実験ノートに記録すること。

４．
架台の回転中心にＸ線を通す

10A 四軸回折計はハーフスリット１の100μmピンホールが架台の回転中心にあり、光学系調整の基準となる。波長はこのピンホールの位置によって規定されている。波長変えることすなわちこのピンホールの位置を変えることである。このピンホールにモノクロメータの調整を行ってＸ線を通さねばならない。操作手順は次の通りである。

コリメータをはずす

>HS1 7
ﾊｰﾌｽﾘｯﾄ1の位置に100μmピンホールを入れる

>DIS .1 2.4 .4 .5
全ｴﾈﾙｷﾞｰのＸ線を測定できるようにする

>TTH tth0
２θを零点に設定する

シンチレーションカウンタ前にAlの吸収板を貼る通常 5～6mm厚。

>OPN
シャッターを開ける

>TEM
同じ波長の以前の実験での値を参考にTEM


>TLT
TLTを移動、スキャンしてＸ線が来る所を捜す

  .


>STE
最も強度の安定した位置に設定するのが良い

>STL


  .


>SMT
TEM,TLTを最適位置に設定できたらモノクロの

>SAZ


平行移動とあおりを振って最適位置を捜す

調整の最終段階ではSL2=1,SL3=1等スリットを絞って調整することが望ましい。この段階で光学系の前半部、モノクロメータの調整終了である。
５．
ディスクリミネータレベルの決定、アッテネータの選択
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10A 四軸回折計は一枚振りのモノクロメータからの光（高調波が含まれる）を電気的にディスクリミネータで測定するＸ線のエネルギー位置にウインドウをかけて目的の波長のみを計測する。そのためには目的の波長に応じたディスクリミネータのレベルを決定しなければならない。その手順を以下に示す。

Alの吸収板を外す。

>TTH 0.5

2θを変えてダイレクト光の端で10000CPS


>MES


ぐらいの場所を捜す

  .


強すぎるＸ線をカウンターに入れないように




必要ならGAINを変える。

>MCA .1 2.4 0.1
エネルギースキャン

>MCA .1 2.4 .05
必要に応じて刻みを変える


MCAの結果から目的波長に対応するディスクリミネータの値を決める。

>DIS #.## #.## #.## #.##
決定したディスクリミネータレベル





を設定する。


通常モニターカウントにリング電流値を取り込むために
DIS #.# #.# .4 .5

と指定する。 　→DIS

次にアッテネータを設置する。

次ページの表を参考に使用波長にあわせてアッテネータを選び回折計のアッテネータボックスに設定する。
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アッテネータを入れた状態と入れない状態でＸ線の強度を比較しアッテネータファクターの分強度が下がれば正しく目的波長に光学系が調整されていることが確認できる。


アテネータファクターの自動測定


>ATM

でアテネータファクターの自動測定が行える。波長を変える実験では各波長でアテネータファクターが必要なので忘れないように。

主なアッテネータファクター
波長（Å)
0.56
0.7
0.9
1.0
1.2
1.54
1.7

フィルム４枚






3.95×10-1







(   1/2.5)

フィルム９枚






1.23×10-1







(     1/8)

ガラス１枚


3.91×10-1

1.95×10-1

4.41×10-2



(   1/2.5)

(     1/5)

(    1/23)

ガラス２枚






?
ガラス３枚






?
Ti  20μｍ





1.720×10-1






(      1/6)

Ti  40μｍ





?
Ti  50μｍ





8.838×10-3






(    1/113)

Ti  60μｍ





?
Ti  70μｍ





1.505×10-3






(    1/664)

Ti 100μｍ


1.24×10-1

8.99×10-3



(     1/8)

(   1/111)

Ti 150μｍ




8.67×10-4





(  1/1153)

Zr  60μｍ



1.80×10-1




(   1/5.6)
Zr 120μｍ



2.89×10-2




(  1/34.6)
Zr 180μｍ



5.40×10-3




(   1/185)
Mo  50μｍ


1.6×10-1

1.78×10-2



(     1/6)

(    1/56)

Mo 100μｍ

1.72×10-1
3.00×10-2

3.62×10-4


(     1/6)
(    1/33)

(   1/276)

Mo 150μｍ


4.9×10-3



(   1/202)
Mo 200μｍ

2.63×10-2
7.24×10-4


(    1/38)
(   1/1381)

Mo 300μｍ

4.40×10-3


(   1/227)

Ag 100μｍ
2.246×10-1

(      1/5)

Ag 200μｍ
5.282×10-2

(     1/19)

Ag 300μｍ
4.40×10-3


(    1/196)
波長（Å)
1.7

フィルム４枚
3.95×10-1

(   1/2.5)

フィルム９枚
1.23×10-1

(     1/8)

ガラス１枚
4.41×10-2

(    1/23)

ガラス２枚

ガラス３枚

Ti  20μｍ

Ti  40μｍ
Ti  50μｍ

Ti  60μｍ
Ti  70μｍ
Ti 100μｍ
Ti 150μｍ
Zr  60μｍ

Zr 120μｍ

Zr 180μｍ

Mo  50μｍ
Mo 100μｍ

Mo 150μｍ
Mo 200μｍ
Mo 300μｍ
Ag 100μｍ
Ag 200μｍ
Ag 300μｍ
６．
四軸回転中心にＸ線を通す

５．までの調整で回折計架台の回転中心にＸ線が通るようになった。次の段階では架台を回転させて四軸回折計の中心をＸ線が通るようにする。本来は回折計の回転中心にピンホールをおいてそこをＸ線が通るように調整すべきであるのだが、実際には、カウンタ直前のハーフスリット２の中心をＸ線が通れば回折計の中心も通るのでハーフスリット２の中心を通すように調整は行う。

再びカウンタの前に吸収板を貼る


>TTH tth0

2θをゼロ点に移動。

>SM2 b


架台を振ってﾊｰﾌｽﾘｯﾄ2の中心にＸ線を通す。

吸収板を貼ると波長によってはカウント数がほとんど無くなってしまうことがある。このようなときは

DIS .1 2.4 .4 .5のようにディスクリミネータレベルを変えてＸ線のウインドウを広げて(高調波を使用などして)調整する。

吸収板を外す。
７．
吸収端の観測、吸収端近傍波長への架台の設定

まず始めに吸収板を外す。

吸収端を測定したい物質の箔をカウンターの前に貼る。箔はなるべく薄いものを使用したほうが吸収端がうまく観測できる。主要な金属の箔は準備してあるがなるべくなら事前にビームライン担当者に問い合わせること。

吸収端を測定したい物質の箔をカウンターの前に貼る。

>TTH 0.6

2θを変えてダイレクト光の端で10000CPS





ぐらいの場所を捜す

>DIS .# .# #.# #.#
ﾃﾞｨｽｸﾘﾐﾈｰﾀを適正な値に設置する。
１．XFPによりパラメータを計算する方法。


>XFP wavelength(cal)ｗWw
XFP によりEXFのパラメータを求める。XFPに波長設定に使用したwavelengthを入力してθme,BTRe,BROe,GTReを計算する。これらの値はメモリに記憶され自動的にEXFコマンドで使用される。


>EXFθm1 θm2 Δθm 


θm1、θm2
測定開始、終了するθmの角度


Δθm

θmの刻み、0.0025～0.005程度

とすることで自動的にXFPで計算したθme,BTRe,BROe,GTReを使用してスキャンを行う。


２．計算によりパラメータを計算する方法。

>EXF θm1 θm2 Δθm θme BTRｅ BROe GTRe


EXF コマンドのパラメータの求めかた


θm1、θm2
測定開始、終了するθmの角度


Δθm

θmの刻み、0.0025～0.005程度


θme,BTRe,BROe,GTRe






TEM,BTR,BRO,GTRの観測値と計算値のずれ


θme = θmobs - θmcalc




θmobs
-> 光学調整の最終値



θmcalc-> cal λ k で得られる θmの値


BTRe = BTRobs - BTRcalc



BROe = BROobs - BROcalc



GTRe = GTRobs - GTRcalc




obs -> 光学調整の最終値。TMPで確認。



calc-> mon θmcalc で計算される値





CAL,MONなどで確認。
Si(111)モノクロメータで鉄の吸収端（λ=1.7346）の実験を行うときはθm2の値に注意。大きすぎるとBTRがリミッタに触れてしまう。
測定結果は画面の他に XAFS.DATというファイルに書き出されている。必要なら名前を変えて保存する。この結果は実験ノートに記録すること。
８．
光学調整の終了

光学調整が終わったら


TMPコマンドで架台パラメータを打ち出し記録する。また、設定波長、アンプのゲインの値、計測時間、HF2 で測定したＸ線強度と使用した吸収板の厚さ、その時のリングの電流値、MCAの測定結果とデイスクリミネータレベル、アッテネータの種類とアッテネータファクタ、架台に付いているBTR、BRO、の目盛りのよみ等を実験ノートに記録する。

もしXAFSスキャンを行ったときは、結果と使用した箔の種類、厚さを記録すし、XAFSスキャンの結果を実験ノートに張り付ける。

Ａｌ吸収板、金属箔をはずす。


>HF1 o


としてピンホールスリットをはずす。

結晶の方位決定
１．
準備

結晶をゴニオメータに載せ、望遠鏡を覗きながら、χ、φの回転によって結晶を四軸回折計回転中心にあわせる。回転中心に結晶が合ったら、必ず、ゴニオメータの高さ調整ネジ、ゴニオメーターヘッドの固定ネジは締めること。測定中に標準反射の強度が変動する原因の50％ぐらいはゴニオメータヘッド周りの締め付け不足である。

カウンター前にAlの吸収板が無いか確認し有ったら外しておく。
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望遠鏡をはずすのを忘れないように。

ダイレクトストッパーを取り付ける。

２．
オリエンテーションマトリックスを求める

BL-10A四軸回折計は基本的に

Busing & Levy (1967) Acta crystallographica, 22, 457


に基づいている。

ここでは次にあげる４種の場合について簡単にオリエンテーションマトリクスの求め方を説明する

１．オリエンテーションマトリックスがわかっているとき。

２．結晶の格子定数がわかっているとき


a.２反射のおよその位置がわかっているとき


b.写真法


c.カウンター法

操作を始める前に波長、格子定数、ディスクリミネータレベル、

２θ、ω、χの零点を正しく入力する。ディスクリミネータレベルについては波長変更を行っているなら決定した値を入力。そうでないときは実験ノートを参照して値を決めるあるいは１－５の手順で決定する。零点についても実験ノートを参照して値を入力する。

>WAV λ


単位Å

>CEL a b c α β γ

単位Å＆°

>DIS #.# #.# #.# #.#



>ZER 2θo ωo χo

２-１
オリエンテーションマトリックスがわかっているとき。

SUB コマンドによってオリエンテーションマトリックスを入力する

>SUB


と入力すると

#.### #.### #.###>


というpromptが出るので１行目から入力する。最後は[return]。

formatの指定は無い。

適当な反射を選び

>GO h k l


として反射の四軸角を計算し移動する。

もし計算位置にすぐに反射がでてくるなら以下の手順を省略してオリエンテーションマトリクスの精密化に移ってもよい。

>SOM


>SXI

2θ、ω、χを振って反射を捜す

>STH


反射が見つかったら

>CEN




でその反射のcenteringを行う。正常にcenteringが終了したら

>RF1

>RF1 h k l


としてその反射の指数と四軸角を登録する

同様の操作でもう１本反射を見つけ

>RF2

>RF2 h k l


でその反射も登録する

>GUB


とするとRF1,RF2を元にオリエンテーションマトリクスを計算する

このとき２本の反射間の角度を格子定数から求めた計算値と観測値を出力するが目安としてその差が０．２度以下ならただしいオリエンテーションマトリクスがもとまっていると考えてよい。
２．
結晶の格子定数がわかっているとき
２-２a
２反射のおよその位置がわかっているとき

>GO 2θ1 ω1 χ1 φ1


として反射の位置へ移動する

>SOM


>SXI

2θ、ω、χを振って反射を捜す

>STH


反射が見つかったら

>CEN




でその反射のcenteringを行う。正常にcenteringが終了したらその反射の指数を推測し

>RF1 h k l 2θ ω χ φ

で登録する

同様の操作でもう１本反射を見つけ

>RF2 h k l 2θ ω χ φ

でその反射も登録する

>GUB


とするとRF1,RF2を元にオリエンテーションマトリクスを計算する

このとき２本の反射間の角度を格子定数から求めた計算値と観測値を出力するがその差がだいたい０．２度以下ならただしいオリエンテーションマトリクスがもとまっていると考えてよい。
２-２b
写真法

>ANG  110. 0. 0. 0.


２θ ω χ φ

2θアームを振りあげポラロイドカメラを所定の位置にセットする。

結晶－filmの距離を記録する。
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注意：
ポラロイドカメラの支持台のネジ、フィルム位置固定ネジはしっかり締めること。写真に写る回折斑点の位置がずれて反射が見つからない事がある。

写真が左右非対称になる場合は結晶が回転中心にあっていない。

>OSC -180. 180. 3

振動開始角度 終了開始角度 振動回数

として回転写真を撮る。写真の撮り方は１９ページを参照。
注意：
１．BBSを開け忘れないこと。

２．ｱｯﾃﾈｰﾀｰもopenにすること。

写真が撮れたら現像を行い、写った回折斑点の位置からその２θ、χを計算しカウンターでφの値を確定する。



ORN たて よこ ｆ

たて よこ 結晶-film距離(単位mm)
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とすることで回折斑点の２θ、χが計算できる。

>ANG ２θ 0.0 χ φ

>OPN


>PHI φ

φを60°ぐらいずつ移動させペンレコーダー


の針の振れを見ながら回折線を探す。

反射が見つかったら後は２-２aと同じ手順でUBを決める。
２-２c
カウンター法

カウンターでピークを２本さがしそのピークに指数を付けることによってオリエンテーションマトリクスを求める。
>CND min_cnt(i) h_width(d) v_width(d) ω_width(d) ω_step(d)


ピークと見なす最低カウント数(min_cnt)を設定する

>PKH 2θ s2θ e2θd χs χe χd φs φe φd


φ、χ、2θの順にs～eまでd刻みでステップスキャンをして、ピークと見なせるカウント数が出た位置を出力する。ピークのcenteringは行わない。

反射が見つかったら後は２-２aと同じ手順でUBを決める。
写真の撮り方（ポラロイドフィルムカセットの操作法）
１．Lord/Process切り替レバーをLordにする。
２．EXPOSEレバーを押し下げる。
３．This side toward lensマークが同じ方向を向くように合わせてフィルムを入れ、止まるまで押しこむ。
４．フィルムの上部を止まるまで引き出す。このときフィルムの親指マーク付近を軽く触ってみて膨らみがあるようならフィルムが一緒にあがってしまっておりうまく撮影できない。
５．EXPOSEレバーを引き上げる。
６．カセットをセットし露光する。
７．EXPOSEレバーを押し下げる。
８．フィルム上部を止まるまで押し込む。このときカセットの上面とフィルムの上端が同じ高さになる。
９．Lord/Process切り替レバーをProcessにする。
10．フィルムをゆっくり引き出す。もし引っかかって抜けなかったら、Lord/Process切り替レバーをLordにしてカセット下端の金属ノブを押しながらフィルムを引き出す。
11．現像時間が経ったら写真を取り出す。
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最小自乗法によるＵＢマトリックスの精密化
大体のオリエンテーションマトリクスが求められたら、多くの反射の位置をcenteringし最小自乗法によってオリエンテーションマトリクスを精密化する。
１．精密化する反射の指数テーブルファイルを作る

>VZ filename


指数テーブルファイルの適当なファイル名を指定してエディタを起動する。

h1 k1 l1

h2 k2 l2

   .


hn kn ln

と指数を入力してゆく。指数は浮動小数点数も可。反射の数は１００個までである。入力し終わったらファイルを記録して終了。
２．
連続ピークセンタリングを始める

>EQ2 filename [-q]

１．で作製した指数テーブルファイルを指定して連続ピークセンタリングを開始する。終了すると結果をメモリに記憶すると共にEQ2.REFというファイルに書き出す。このときうまくセンタリングできなかった反射は強度がマイナスカウントになっていてLSTなどでは使用されない。

-q はquick modeオプションであり、ピークセンタリングのサイクルを１回のみ行う。あとでIDXコマンド等でチェックすれば、通常はこのモードで十分である。
３．
オリエンテーションマトリクスの計算

>LST

として最小自乗法によりオリエンテーションマトリクスの計算を行う。オリエンテーションマトリクスは自動的に新しいものに置き換えられる。またそのマトリクスに基づいた格子定数も求められる。強度がマイナスカウントになってる反射は計算に使用されない。
４．
オリエンテーションマトリクスの精密化

>IDX


とすることで、求めたオリエンテーションマトリクスに基づいてセンタリングした反射に指数を付ける。

ここで指数が大きく整数から離れた反射は中心位置が正しく求められていないので反射指数テーブルから削除する。

>OMT n


>LST


>IDX


残った反射でLSTを行い、再びIDXを行う。そして満足の行く結果になるまでこれを繰り返す。
オリエンテーションマトリクスの精密化に役立つコマンド
ARE     反射位置テーブルに反射を付け加える
OMT     反射位置テーブルから反射を削除する

IDX
指数を計算する

RIX
UBに基づいて反射テーブルの反射を再指数付けする

PRT     反射位置テーブルを画面、ファイル（ﾃﾞﾌｫﾙﾄ,10A．REF）に出力する
RRT     反射位置テーブルファイルを読み込む
CEN     反射のセンタリングを行う

CRT
反射テーブルをメモリから消去する

各コマンドの詳細についてはコマンドリファレンスを参照のこと
連続回折強度測定
オリエンテーションマトリックスが決まったら以下の手順で連続測定用のパラメータを入力し連続測定を行う。
PAR filename
回折計制御用のパラメータをfilename に書き出す。
VZ filename 
パラメータファイルをエディタで編集する。パラメータの詳細は２５ページを参照。

編集が終わったら [ECS] [Q] でエディタを終了する。

データの格納にはハードディスクのA:\USER\を使用してください。
RPA filename 
編集したパラメータをメモリに読み込む。
VZでパラメータファイルを書き変えただけではプログラム中のパラメータは書き変わりません。必ずパラメータファイルをRPAで読み込んでください。
PAR
入力したパラメータを確認する。
SDC
連続測定の開始
もし測定する反射を確認したければ RPAのあと以下のように操作する。
MKR
測定する反射テーブルファイル REF.TBL を作る。
VZ REF.TBL
生成した反射テーブルファイルを確認/編集する。編集が終わったら [ECS] [Q] でエディタを終了する。
SDC 1
連続測定の開始。
連続測定の中断
測定中に[ESC]を押して測定中の反射の測定が終わるまでまつ。終了すると
Quit y/n

ときいてくるので、中断したい時は [y] を入力する。すると
Do you want measure standard reflections ? (y/n)

ときいてくるので、標準反射を測りたいときは [y] 、必要無いときは [n] を入力する。[y]なら標準反射を測ってから測定を終了する、[n]なら測らずに終了する。
中断したくなくなった時は
Quit y/n

に [n] とするとやはり標準反射を測るかどうかきいてくるので [y] あるいは [n] を入力する。終了すると測定を再開する。
連続測定の再開
>SDC 1 h k l

h k l は測定を再開したい反射の指数。
とすれば良い。
入射、ビームダンプの時
１．自動停止した場合
入射のためチャンネルクローズされると測定強度、モニター強度が設定した限界以下になり、自動的に測定を中断して
Quit y/n

となる。入射終了して実験モードになったら Quit y/n に [n] とすれば続けて測定を行うことができる。ただしこの場合はチャンネルクローズ直前の１あるいは２反射は正常に測定できない。
２．自動停止による反射測定のロスを防ぐ場合
入射５分ぐらい前に[ESC]で測定を中断する。
Quit y/n

の状態で入射が終わり実験モードになるまで待ち、なったら [n] として測定を再開する。この場合は測定できない反射は無い。
３．一旦中断してしまう場合（入射の間に測定条件の書き換えをしたい時）
Quit y/n に [y]として連続測定を終了する。
入射が終わり実験モードになったら
>SDC 1 h k l

とする。h k lは測定を再開したい反射の指数である。この場合は入射の間にパラメータ（特にデータ記録用ファイルの名前）の書き換え、データの転送などが行える。
４．ビームダンプの時は１．と全く同じである。
入射、ビームダンプなどでBBSが閉まったあとは、測定再開する前にBBSを開けてモノクロの温度が安定するまで５分程待つこと。（ビームサイズによる）
パラメータ変更に良く使うコマンド
波長
WAV

格子定数
CEL

UB-matrix
SUB

discriminator level
DIS

計測時間
TIM

attenuation level
ATL

4-circle setting mode
MOD

2θ,ω,χ零点
ZER

格子type
LAT

四軸角範囲
RAG

指数範囲
RHK

data file name
DFILE

scan mode
SMD

scan width
SWD

delta omega
DOM

standard reflection
STD
測定タイトル
TITLE

アテネータファクター入力
ATF

パラメータファイルの説明
An example of parameter file                     ; title

0.7000                                           ; wave_length

4.784783 4.787051 13.064977 90.009795 90.016705 120.00009 ;lattice constants

  0.0888237522  -0.1184083043  -0.0388138392     ; UB matrix

  0.2182513419   0.1982170940   0.0000815380

  0.0521129889  -0.0698085328   0.0659694353

0.4 1.0 0.4 0.5                                  ; discriminator level

10000. 3.                                        ; timer constants

990000  25000  25000  25000                      ; attenuation level, 0 1 2 3

-60. -30. -360. -360.                            ; tth omg chi phi -L softwear

120.  60.  360.  360.                            ; tth omg chi phi -H limitter

 -1. -18. -18. -3.65                             ; softwear

-10. -10. -10. -552. -12.9 -50.                  ; limiter     minimum

 20.  9.2  18.  26.45                            ; monochro &

 13.  13.  13.  434.5 11.33 50.4                 ; base        maximum

 0                                               ; prompt

  4    4   10   10                               ; pulse miss 'kyoyou-hanni'

0                                                ; setting mode

0.0                                              ; phi_offset

0.11  0.43 -0.02                                 ; tth omg chi zero-point

   6.693    -5.360    -1.000    0.350            ; mono.  &   base

  -0.952     0.732     0.732                     ; 

-337.417    -8.672   -27.003                     ;     position

0.0 0.0 0.0 0.0                                  ; tth omg chi phi

2  0  3 1 7 2 3                                  ; slit position

 -4   0   8   47.293 24.603 16.268 -127.868      ; rf1

  0   4   8   47.291 24.375 12.608  134.224      ; rf2

500 3                 ; min.peak omg_centering_weight

2. 2. 0.25 0.05       ; h(chi) v(tth) ω_w ω_step peak_centering_conditions

0                     ; drive mode

0                     ; datum mode in SDC : 0 no datum,  1 befor std. ref.

0.02                  ; delta theta of monochrometer

3.1356                ; d value of monochromator

0 ; lat. type:0=P,1=A,2=B,3=C,4=I,5=Orth.F,6=Cub,7=H(-h+k+l=3n),8=H(h-k+l=3n)

   1. 118. ;tth

range    

   0.5 58. ;omg

  of     

-180. 180. ;chi
       4-circle  

-180. 180. ;phi

angles   

 0.0       ;maximum of | 2θ-ω |

 -6.  -6. -12. ; minimum of h k l

  6.   6.  12. ; maximum of h k l

1. 1. 1.   ;Intervals of hkl skip

4          ;Scan mode ( 1=omg-tth 2=omg-the ) 3=peak 4=profile omg-tth

0.4  0.0   ;Scan width(ω), a + b * tan(θ) | <- width -> ω <- width -> |

0.2        ;Scan step(ω)

1 2 3      ;Skip order of hkl

1          ;Output mode  0:display  1:file+display

a:\user\10a.dat    ;filename( with in 80 chatacters )

200. 500.  ;lower_limit_detector, lower_limit_monitor

0          ;std. ref. scan mode change flag

10000. 3. 0.4 0.0 0.1 ;std. time_a time_b swd_a swd_b step

4 4        ;std. att scan_mode

10         ;Standard reflection interval

1          ;Number of satndard reflection

0  0  3    ;Standard reflection - 1 : h k l

10A.EXE ファイルシステム概略
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＊をつけたファイルのファイル名は図に示したもの以外に変更が可能である。それ以外のものは変更は不可能である。
参照 BAT,EQ2,EXF,MCA,MKR,MRF,PAR,PRT,RPA,RRT,SDC

表記の規則
TTH 2θ(double)
コマンドとパラメータをBOLD体で表記します。
(double)
パラメーターの後ろにカッコ付きでパラメーターの型を示します。
double,d
倍精度浮動小数点型を示します。
int,i
整数型を示します。
long,l
倍精度整数型を示します。
string;80
文字列を示します、後ろの数字は文字列の長さの制限です。
[ filename ]
角カッコで囲まれたパラメーターは省略可能なことを示します。
[]
┐
[ESC]
│
[SPACE]
├それぞれ、対応するキーを示します。
[CTRL]
│
[F1]
┘
ANG
4-circle angles
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸を指定の四軸角に設定する。

ANG [ 2θ(double) ω(double) χ(double) φ(double) ]

2θ ω χ φ
移動する目的四軸角
解説
四軸回折計の各軸を移動し指定の四軸角に移動する。角度範囲はソフトウエアリミッタに指定した値に従う。GOコマンドでパラメーターを４個指定したときと同じ。パラメータを省略すると現在の角度を表示する。
エラー
参照
GO, LIM

ARE





Add reflection 

━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
refined peak table に反射を付け加える

ARE

ARE n(i) h(i) k(i) l(i)

ARE h(i) k(i) l(i) 2θ(d) ω(d) χ(d) φ(d) att(i) counts(d)

h k l
指数



2θ ω χ φ
四軸角

att
attenuatorの番号

counts
count数
解説
refined peak table に反射を付け加える。AREのみの時は直前のCENの結果と直前に行ったHKLあるいはGOのパラメータを取り込む。パラメータを指定したときはその値を取り込む。n,h,k,lを指定したときはn番目の反射の指数をh,k,lとする。反射数の制限は100個。
エラー
参照
OMT, PRT, RRT

ATF





Attenuator Factors 

━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
attenuator factorを入力する。

ATL atf0(d) atf1(d) atf2(d) atf3(d)

atf0
attenuator-0のattenuator factor


atf1
attenuator-1のattenuator factor


atf2
attenuator-2のattenuator factor


atf3
attenuator-7のattenuator factor = 1

解説
attenuator factorを入力する。
エラー
参照
ATL, ATM, NOATT

ATL





Attenuator level 

━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
attenuator を入れるカウント数を入力する。

ATL atl0(d) atl1(d) atl2(d) atl3(d)

atl0
通常 990,000


atl1
attenuator-0を入れるカウント数

atl2
attenuator-1を入れるカウント数

atl3
attenuator-2を入れるカウント数
解説
attenuatorを入れるカウント数を指定する。attenuatorは 2 -> 1 -> 0 の順に吸収が大きくなり０が最大。atl0の値によって入るattenuatorは実際には無いがプログラムの都合上ダミー変数として必ず990,000を入れておくこと。
エラー
参照
ATF, ATM, NOATT

ATM




   Attenuator Factor Measurement

━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
attenuator factorを自動測定する。

ATM

解説
attenuator factor を自動測定する。7,2,1,0,0,1,2,7の順にattenuatorをかえそれぞれ３０secづつ強度測定をする。測定結果はプリンタに打ち出すとともに自動的にメモリに記憶される。測定前に目的波長にディスクリミネータをあわせるのとダイレクトビームの端で１００００cpsくらいの位置に設定しておくのを忘れないように。
エラー
参照
ATF, ATL, DIS, NOATT
ASTOP





Auto Stop

━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
auto stop

ATM auto_stop(int)
解説
auto_stop = 1 で有効にしておくと午前８時５２分～５８分（入射前）で連続測定を停止する。停止後は通常の中断処理と同じルーチンに入る。


defaultは無効(=0)となっている。
エラー
参照
BAT
Batch job
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
Batchファイルからコマンドを読み込み実行する。

BAT filename
解説
fileからコマンドを読み込んで次々に実行する。Batchファイルはあらかじめeditorで作成しておく。現在のところ以下のBatchファイルが準備されている。

・アッテネータファクターの測定のための自動強度測定

・２θ零点決定用２θスキャン
エラー
指定したBatch file が無いとメッセージを出力しコマンドは実行されない。
参照


BIS
Set bisecting mode
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のsetting mode をbisecting にする。

BIS
解説
四軸回折計のsetting_modeをbisectingにする。
参照
ANG, MOD, HKL

CAL
Calculation of θm and λ
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
波長からモノクロメータ角を、また、モノクロメータ角から波長を計算する。

CEL n(int) value(double)


n
モノクロメータの種類の指定

value
モノクロメータ角または波長
解説
波長からモノクロメータ角を、また、モノクロメータ角から波長を計算する。valueの値が2.5以上ならモノクロメータ角とみなし2.5以下なら波長とみなし計算を行う。
エラー


参照
CEL
Cell parameters
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
格子定数を入力する。

CEL a(d) b(d) c(d) α(d) β(d) γ(d)


a b c α β γ 格子定数：単位Å、゜
解説
格子定数を入力する。単位は長さはÅ、角度は゜である。
エラー


参照
TCL

CEN
Peak centering
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
ピーク最適位置の四軸角を求める

CEN [att(int)]


att CENを始めるattenuator の番号
解説
２θ、ω、χのscanによってピークの最適位置の四軸角を求める。まずはじめにωでscanを行う。scan結果から重心解析でωの最適値を求める。次に２θのscanを行う。２θの最適値はハーフスリット２のtop openで最強値の半分となる位置とする。最後にχscanを行う。χはハーフスリット２のleft open で最強値の半分となる位置である。終了はωの最適位置のずれが0.01度以下になったときか５回上記のscanを繰り返した時である。ピークセンタリングの条件は CNDで指定する。att を省略するとattenuator open から開始する。
エラー
２θ、χscanで最適位置が見つからないときNo centeringとなる。２θ、χの値を変えてみる、あるいはCNDのパラメータをかえてみる。
参照
ARE CND EQ2 MCE

CHI
Chai axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のχ軸を移動する。

CHI χ(double)


χ 移動する目的角度
解説
四軸回折計のχ軸を移動する。角度範囲はソフトウエアリミッタに指定した値に従う。範囲外の値を指定したときはエラーメッセージを出力し移動は行わない。また、高角から低角への移動を行ったときはバックラッシュ取りを行う。なおχ、φ軸のギアが独立でないためχ軸移動時にφをもとの位置に固定しておくためにφ軸も移動する。
参照
OME, OMG, PHI, TTH, LIM

CLK
CLOCK
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
現在の時間を出力する。

CLK
解説
現在の時間を出力する。TIMEでも時間を出力できるがCLKでは入力する必要が無い。
参照
DATE, TIME

CND
Peak centering conditions
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
Peak centering の各種条件を入力する。
CND min_cnt(i) h_width(d) v_width(d) ω_width(d) ω_step(d)


min_cnt

peakとみなす最小カウント数

h_width

水平方向（χ）のスキャン巾（゜）

v_width

垂直方向（2θ）のスキャン巾（゜）

ω_width
ωのスキャン巾（゜）

ω_step

ωのスキャンステップ（゜）
解説
Peak centering の各種条件を入力する。peakとみなす最小カウント数はPKHでも使用される。各スキャン巾とステップはcenteringの一回目に使用され、２回目以降は自動決定される。
エラー
パラメータにエラーがあるとデフォルト値として

CND 500 2.0 2.0 0.1 0.02 が入力される。
参照
CEN PKH

DIS
Set discriminator
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
discriminator の値を設定する。

DIS [low_1(d) high_1(d) low_2(d) high_2(d)]

low_1  discriminator 1番のlow  voltage側

high_1 discriminator 1番のhigh voltage側

low_2  discriminator 2番のlow  voltage側

high_2 discriminator 2番のhigh voltage側
解説
discriminator の値を設定する。それぞれの値の範囲は0.0～2.5（V）である。また当然、High > lowでなければならない。パラメータを省略すると現在の設定値を出力する。
エラー
値が上記の条件から外れると設定は行われずそれまでの値が保持される。
参照
MCA

DOM
Delta omega
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
MRF, SDC のスキャンでのωの刻みを設定する。

DOM delta_omega(double)


delta_omega ωの刻み巾
解説
MRF, SDC のスキャンでのωの刻みを設定する。
エラー

参照
MRF, SDC, SWD

DRV
Datum setting
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
パルスミスが検出されたとき原点検出するかを指定する。

DRV [mode(int)]


mode datum_setting指定のためのパラメータ
解説
連続測定中にパルスミスを発見したときに原点検出を行うかどうかを設定する。低音装置などを使用しているときは原点検出しないように設定する必要がある。

mode
= 0
datumあり


= 他
なし
エラー
参照
EQ2
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
MCEを見よ。
EXF
XAFS scan
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
波長依存性を測定する。

EXF start(d) end(d) step(d) [teme(d) btre(d) broe(d) gtre(d)]

start
測定を始めるθmの値（実際のTEMの値ではなくλに対応した値）

end
測定を終えるθmの値（実際のTEMの値ではなくλに対応した値）

step
θmの刻み

teme
θmの計算値からのずれ

btre
BTRの計算値からのずれ

broe
BROの計算値からのずれ

gtre
GTRの計算値からのずれ
解説
波長依存性を測定する。計測結果は画面の他にXAFS.DAT というファイルに出力される。この結果にはIoを10000countsとした時のln(I/Io)も計算/出力されている。XFPコマンドでteme(d) btre(d) broe(d) gtre(d)を計算したときは、start,end,stepのみの入力でよい。


パラメータの求め方（この手順を自動的に行うのがXFPコマンドである。）

TMP or PARで光学調整済みのモノクロメータ、架台のパラメータを出力する。

TEMobs( θmobs ) BROobs BTRobs GTRobs


が出力される。

計算値は以下のコマンドで求められる。

CAL λ n      ->      TEMcal( θmcal )


MON θmcal



BTRcal



BROcal



GTRcal


よって


teme = TEMobs - TEMcal



btre = BTRobs - BTRcal



broe = BROobs - BROcal



gtre = GTRobs – GTRcal
エラー

参照
CAL MON PAR PXA

EXP
EXAFS parameters
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
XAFSスキャンに必要なパラメータを計算する。

EXP wavelength_cal(double)

wavelength_cal 波長設定に使用した波長。

解説
波長設定に使用した波長の計算値と現在の設定終了した架台の位置からXAFSスキャンに必要なパラメータを計算する。計算したパラメータはメモリに記憶されEXFコマンドに自動的に使用される。EXFコマンドに必要なteme(d) btre(d) broe(d) gtre(d)を自動計算するコマンドである。

エラー
参照
EXF
EXT
Extinction Rule
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
消滅則を指定する（格子タイプによるもの以外の）

EXT i1 i2 i3 i4 i5 i6 i7 i8
解説
連続データ測定の時に測定する反射を指定するために消滅則を入力する。このコマンドによって指定されるのは格子タイプによって決まる以外の消滅則である。
エラー
上記以外の数値を指定したときは消滅則は指定されない。
参照
EXIV LAT

EXIV
Extinction Rule Inverse
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
EXTコマンドの指定の論理否定を取る

EXIV
解説
EXT及びLATコマンドで指定された消滅則の論理否定をとる。消滅するはずの反射のみ測定したいときなどにこのコマンドを使用する。
エラー
なし
参照
EXT LAT

EZE
Electrical zero
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
4-circle を機械的zero点に設定する。

EZE
解説
4-circle を機械的zero点に設定する。設定は、まず軸をマイナス数度に移動し原点近傍センサーが働くまでプラス方向に移動、センサーが働きだしたらAbsorute encoderを監視しencoderが 0になるまで軸をステップスキャン、これを２θ、ω、χ、φの順で行う、という出順をふむ。

各軸を独立にzero点に設定したいときは ttz(２θ),omz(ω),chz(χ),phz(φ)コマンドで行う。
エラー

参照
CHZ OMZ PHZ TTZ

GHK
Get index
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸角から反射指数を計算する。

GHK [２θ(d) ω(d) χ(d) φ(d)]

２θ,ω,χ,φ 四軸角
解説
四軸角から反射指数を計算する。パラメータを省略すると現在の四軸の位置を読み込んで指数を計算する。
エラー

参照
HKL

GAB
Get angle 
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
二つの指数で指定される反射間の角度を求める。

GAB h1(i) k1(i) l1(i) h2(i) k2(i) l2(i)


h1 k1 l1 h2 k2 l2 反射の指数
解説
指数で指定された反射の間の角度を求める。計算されるのは格子定数から計算される理論値である。
エラー

参照
GAR

GAR
Get angle 
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
二つの四軸角間の角度を計算する。

GAR ２θ(d) ω(d) χ(d) φ(d) ２θ(d) ω(d) χ(d) φ

２θ ω χ φ
四軸角
解説
二つの四軸角間の角度を計算する。
エラー

参照
GAB

GDT
Get d & 2θ value
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
指定した反射の面間隔と２θ角を計算する。

GAR h(i) k(i) l(i)


h k l
反射の指数
解説
格子定数と波長を基に指定した反射の面間隔 d と２θの値を計算する。
エラー

参照
GO
Go
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸を移動させる。

GO ２θ(d) ω(d) χ(d) φ(d)



or


GO H(d) K(d) L(d)

２θ,ω,χ,φ
四軸角

h k l

反射指数
解説
四軸を移動させる。四軸角を指定したときは直接その角度に移動する。指数を指定したときは入力されているオリエンテーションマトリックス、各軸の零点、4-circle setting modeから四軸角を計算して移動する。四軸角を指定した時はANGと同じ動きをする。指数の四軸角の計算のみする場合はHKLを使用する。
エラー

参照
ANG HKL MOD ZER

GUB
Get UB matrix
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
２反射の指数、四軸角と格子定数からUB-matrixを求める。

GUB
解説
RF1,RF2で入力された２反射の指数、四軸角、CELで入力された格子定数からUB-matrixを計算する。計算方法は busing & Levy(19??) Acta crystallographicaによる。UB-matrixは自動的に記憶される。UB-matrixの他にRF1,RF2の反射間の角度の計算値と観測値も求められる。１０Ａの回折計では、結晶にもよるが、この角度のずれがだいたい０．４゜以下なら正しい指数が指定されているといえる。
エラー
RF1,RF2で指定する反射は独立でなければならない。もし独立でない反射を入力しても計算はしてしまう。この場合求められたUB-matrixは全くでたらめなものである。
参照
CEL RF1 RF2 TRF

HF1,HF2
Half slit 1 , 2
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
Half slit 1, 2 の各組で強度を測定する。

HF1


HF2
解説
Half slit 1, 2 の各組で強度を測定する。
エラー

参照
HKL
4-circle angle of H K L
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
反射 h k l の四軸角を計算する。

HKL h(d) k(d) l(d)

h k l 反射の指数
解説
指数 h k lの四軸角を波長、UB-matrix、格子定数、4-circle setting mode、各軸の零点、をもとに計算する。このコマンドは計算のみ行う。実際に移動するには GO または ANG を使用する。指数は整数に限らない。
エラー

参照
ANG CEL GO GUB LST MOD SUB WAV ZER

IDX
Index
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
centering した peak table にUB-matrixを基に指数を付ける

IDX

解説
centering された peak の四軸角とUB-matrixから反射データに指数を付ける。
エラー

参照
ARE CEN EQ2 LST MCE OMT 

LAT
Lattice type
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
結晶の格子タイプを設定する。

LAT [lattice_type(d)]

Lattice_type 格子タイプ指定のためのパラメータ
解説
結晶の格子タイプを指定する。パラメータを省略すると現在の設定を出力する。ここで指定された格子タイプに従って測定する反射指数に消滅則が適用される。

lattice_type
= 0
P



= 1
A


= 2
B


= 3
C


= 4
I



= 5
Ortho.F


= 6
Cubic



= 7
H(-h+k+l=3n)


= 8
H(h-k+l=3n)

エラー


参照
LIM
Set software limitter
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のソフトウエアリミッターの値を設定する。

LIM ２θL(D) ２θH(D) ωL(D) ωH(D) χL(D) χH(D) φL(D) φH(D)

解説
四軸回折計のソフトウエアリミッターの値を設定する。この設定値は四軸の移動、scanコマンドに影響する。設定された値を越えては軸は移動しない。
エラー


参照
LST
Least squares refinement
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
最小自乗法によりUB-matrixの精密化をする。

LST
解説
最小自乗法によりUB-matrixの精密化をする。精密化されたUB-matrixから格子定数も求める。EQ2でセンタリングできなかった反射は強度が負の値で格納されているが、そのようなデータは無視して計算を行う。
エラー
少なくとも３本の一平面上に無い反射の指数と四軸角のデータが peak position table に無いと計算は行われない。
参照
ARE CEN EQ2 IDX MCE OMT PRT RRT

MCA
Multi-channel analyser
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
discriminator のlow,high レベルをスキップさせながらＸ線のエネルギーに対する強度分布を測定する。

MCA [low(double) high(double) step(double)]

low
scanの出発値

high
scanの最終値

step
scanの刻み
解説
discriminator のlow,high レベルをスキップさせながらＸ線のエネルギーに対する強度分布を測定する。パラメータの範囲は 0.0 < low, high < 2.5 である。結果はscan.datに格納されplotで表示することができる。parameterを省略すると MCA .1 2.4 .1が指定される。
エラー
参照
dis, plot

MCE
Multi peak centering
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
peak index file から指数を次々に読み込んでcentering する。

MCE filename [-q]

filename
peak index filename

解説
peak index file から指数を次々に読み込んでcentering する。開始attenuatorの指定はできない。peak index file は以下の形式である。


h1(d) k1(d) l1(d)



h2(d) k2(d) l2(d)



  .



hn(d) kn(d) ln(d)


結果は peak position tableに付け加えられるとともに10A.REFに出力される。peak centering の途中経過はEQ2.LOGに出力される。EQ2とは全く同じ動作をする。centeringの条件はCNDで指定する。測定を中断するときは[ESC]を２回押して待つ。


-qはquick modeである。通常はω最適値のずれが一定値以下になるまで最適化サイクルを繰り返すがこのモードでは最適化サイクルは１サイクルに限定される。
エラー
参照
CND EQ2 OMT PRT

MES
Measure
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
現在位置で指定された時間だけ強度測定を行う。

MES [n(int)]

n 繰り返し回数

解説
現在位置でTIMで指定された時間だけn回強度測定を行う。スリット、attenuator,discriminator などもその時の値が使用される。n を省略すると１回のみ測定。
エラー
参照
TIM
MKR
Make reflection table
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
連続回折強度測定のための反射データファイルを作成する。

MKR
解説
指定された測定条件から連続回折強度測定のための反射データファイルを作成する。このコマンドはデータファイルを作成するだけで、測定は行わない。測定される反射を確認したいときなどに用いる。
エラー
参照
SDC PAR RPA

MOD
4-circle setting mode
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のsetting mode を指定する。

MOD [setting_mode(int)]


setting_mode setting_mode指定のためのパラメータ
解説
四軸回折計のsetting_modeを指定する。パラメータ無しのときは現在の設定を出力する。パラメータは次の通り。offsetはOPHコマンドで指定する。

setting_mode
= 0
bisecting mode



= 1
χ =  90゜mode



= 2
χ = -90゜mode



= 3
φ =   0゜mode



= 4
φ = 180゜mode



= 5
φ = offset゜mode

エラー
参照
ANG, BIS, HKL, OPH
MON
Monochromator position
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
monochoromator, baseのθmに対する値を幾何学的に計算する。

MON θm(double)


θm モノクロメータ角度（゜）
解説
monochoromator, baseのθmに対する値を幾何学的に計算する。このコマンドでは計算だけをおこなう。実際にモノクロメータ、架台を移動させるには MO2,MO3を使用する。ある波長に対するモノクロメータ角、θmを計算するには CALコマンドを使用する。
エラー
参照
CAL, MO2, MO3

MO2
Monochromator position 2
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
monochoromator, baseのθmに対する値を幾何学的に計算しその位置に移動する。

MO2 θm(double)


θm モノクロメータ角度（゜）
解説
monochoromator, baseのθmに対する値を幾何学的に計算しその位置に移動する。ある波長に対するモノクロメータ角、θmを計算するには CALコマンドを使用する。幾何学的な計算値ではなく実験値を使って移動するときには MO3コマンドを使用する。
エラー
参照
CAL, MON, MO3

MO3
Monochromator position 3
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
monochoromator, baseのθmに対する値を実験値から計算しそこへ移動する。

MO3 θm(double)


θm モノクロメータ角度（゜）
解説
monochoromator, baseのθmに対する値を実験値から計算しそこへ移動する。このコマンドでは計算だけをおこなう。θmを計算するには CALコマンドを使用する。
エラー
参照
CAL, MON, MO2

MRF
Measure a reflection
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
一反射の強度測定をする。

MRF h(d) k(d) l(d)

解説
h k l で指定した反射の強度測定を行う。測定条件はSDCと共通。
エラー


参照
SDC 

MROCK
Rock mono. & base
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
モノクロ、架台コントローラを動かないようにする。

MROCK
解説
モノクロ、架台のコントローラをローカルモードにしコンピュータから制御できないようにしてしまう。光軸調整後に誤操作でモノクロ、架台を動かしてしまわないように、調整が終わった段階でこのコマンドを実行しておくことを推奨する。再びコンピュータから制御できるようにするにはコントローラのパネル面のスイッチを直接切り替る。
OME, OMG
Omega axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のω軸を移動する。

OME ω(double)


OMG ω(double)


ω 移動する目的角度
解説
四軸回折計のω軸を移動する。角度範囲はソフトウエアリミッタに指定した値に従う。範囲外の値を指定したときはエラーメッセージを出力し移動は行わない。また、高角から低角への移動を行ったときはバックラッシュ取りを行う。
エラー


参照
CHI, PHI, TTH, LIM

OMT
Omit a peak position data
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
peak position table から指定した反射を削除する。

OME n(i)


n 削除する反射の番号
解説
peak position table から指定した反射を削除する。
エラー


参照
ARE PRT RRT

OPH
Offset phi
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
φのoffset値を設定する。

OPH offset(double)


offset
φのoffset値
解説
φのoffset値を設定する。この値は MOD = 5 の四軸のsetting mode = offset


で有効となる。
エラー


参照
MOD

OPN
Open shatter
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
シャッターを開ける。

OPN
解説
シャッターを開ける。
エラー


参照
CLS, FIX

ORN
Orientation
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
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要約
振動／回転写真の４個の同価な反射の回折斑点の位置から2θ、χの角度を計算する。

OSC たて(double) よこ(double) ｆ(double)


たて
回折斑点間の垂直方向間の距離（mm）

よこ
回折斑点間の水平方向間の距離（mm）

ｆ
結晶－フィルム間の距離（mm）
解説
振動／回転写真の４個の同価な反射の回折斑点の位置から2θ、χの角度を計算する。
エラー


参照
OSC, GDT

OSC
Osciration photo
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のω軸を移動する。

OSC start(double) end(double) ｎ(int)


start
振動開始角度

end
振動終了角度

n
振動回数
解説
φ軸の振動による振動写真をとる。 -180. 180. 3 というパラメータ指定でほぼ４分間の露出時間となる。振動写真から回折斑点の四軸角を求めるには ORNコマンドを使う。
エラー


参照
ORN

PAR
Parameter
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
プログラム１０Ａの動作条件をfileに書き出す。

PAR [ filename ]

解説
プログラム１０Ａの動作条件をfileに書き出す。filenameを省略するとdefault として10A.CNDというファイルに書き出す。
エラー


参照
RPA

PHI
Phai axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のφ軸を移動する。

PHI φ(double)


φ 移動する目的角度
解説
四軸回折計のφ軸を移動する。角度範囲はソフトウエアリミッタに指定した値に従う。範囲外の値を指定したときはエラーメッセージを出力し移動は行わない。また、移動を行ったときはバックラッシュ取りを行う。
参照
CHI, OME, OMG, TTH, LIM

PKH
Peak hunting
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
χ、φ、2θ軸で走査しながらピークを見つける。

PKH 2θs(d) 2θe(d) 2θd(d) χs(d) χe(d) χd(d) φs(d) φe(d) φd(d)


2θs 2θe 2θd
2θの走査開始、終了、ステップ角度

 χs  χe  χd
 χの走査開始、終了、ステップ角度

 φs  φe  φd
 ωの走査開始、終了、ステップ角度
解説
四軸回折計のφ軸、χ軸、2θ軸の順に走査しながら回折線のでる位置を探す。回折線とみなす最小カウント数 min_peak_countsは CNDコマンドで指定する。min_peak_counts以上のカウント数の場所が見つかったらそのときの四軸角をファイル10A.PKHに２θ,ω,χ,φ,カウント数を出力する。このコマンドではピーク位置の精密化はしない。[ESC]で中断する。
参照
CND

PLOT
Plot scaned data
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
scan結果をプロットする。

PLOT
解説
直前に行った各種scanの結果をキャラクタ利用の簡易グラフィックで表示する。

表示できるのは架台、モノクロ、四軸、ディスクリミネータのスキャン結果である。スケール等は全て自動設定される。
参照


POS
Position of 4-circle
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
現在の四軸角を入力する。

POS ２θ(d) ω(d) χ(d) φ(d)

解説
現在の四軸角の値を入力する。
参照


POW
Powder diffraction data
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
２θscanで粉末回折図形を収集する。

POS start(double) end(double) step(double)


start
開始角度（°）

end
終了角度（°）

step
刻み角度（°）
解説
キャピラリーなどに入れた粉末試料からの回折を２θスキャンによって強度測定する。attenuatorは自動設定。結果はpowdar.datに出力される。出力フォーマットは巻末参照。
参照


PROMPT
Prompt
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
プログラムの実行時のプロンプトを指定する。

PROMPT ｎ(int)


n プロンプトの番号
解説
プログラム実行時のプロンプトの指定。

n = 0  COMMAND>


  = 1  10A>

          = 2  HH:MM:SS>

エラー
nの値が範囲から外れると n = 0 となる。
参照
PRM
Position read monochromator
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
monochromator, baseの位置を読み取る。

PRM

解説
monochromator, baseの現在位置を読み込み、出力する。
エラー


参照
PSM

PRT
Print peak position table
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
centering された peak position table を出力する。

PRT

解説
CEN,EQ2,MCEなどで centering され作られた peak position table を出力する。画面の他に10A.REFというファイルにも出力されている。
エラー


参照
ARE CEN EQ2 MCE OMT RRT

PSM
Position set monochromator
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
monochromator, baseの位置を指定する。

PSM
解説
monochromator, baseの位置を指定する。 PSMを実行すると

TEM TLT AZM MTR


LV1 LV2 LV3


BTR BRO GTR


の順に入力をうながすのでdoubleの数値を入力する。

このコマンド実行以降はシステムはモノクロ架台の位置が入力された値であるとして動作する。実際の位置とかけ離れた値を入力すると機械的に無理がかかり故障の原因になるのでこのコマンドの実行及び実行時の入力ミスなどには十分注意すること。できれば実行前のモノクロ架台の位置を記録しておくこと。
エラー


参照
PRM

RF1,RF2
Reflection 1, 2
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
orientation matrix を求めるための２反射を入力する。

RF1


RF1 n(int)

RF1 h(int) k(int) l(int)

RF1 h(int) k(int) l(int) 2θ(double) ω(double) χ(double) φ(double)


n
反射指数テーブルの番号

h k l
指数



2θ ω χ φ
四軸角

RF2についても上記の書式は同じである。
解説
格子定数と２反射から orientation matrix を求める GUBコマンドのため２反射の指数／四軸角を指定する。パラメータの数によって動作が異なる。

０個：
直前に HKL,GO,で指定した指数とCENコマンドの結果を入力する。

１個：
PRTで打ち出される反射指数テーブルの指定番号のデータをcopyする。

３個：
すでに入っている指数／四軸角のうち指数を指定のもので置き換える。

７個：
指数／四軸角を指定通りに入力する。
エラー
参照
GUB, HKL, GO, PRT, TRF

RIX
Re-indexing
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
反射テーブルの再indexing

RIX
解説

メモリにある反射テーブルを現在のＵＢマトリックスに基づいて再指数付けする。IDXは小数点以下まで指数を求めるがRIXはこれを四捨五入して整数に丸めて指数付けする。
エラー

参照
IDX

RPA
Read parameter
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
プログラム１０Ａの動作条件を読み込む。

RPA [ filename ]

解説
プログラム１０Ａの動作条件を読み込む。filenameを省略するとdefault として10A.CNDというファイルを読み込む。
エラー
指定したファイルが無いとエラー
参照
PAR

RRT
Read peak position table
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
centering された peak position table を読み込むする。

RRT [ filename ]

解説
EQ2,MCEなどで centering され作られた peak position table file、PRTで出力された peak position table file を読み込む。filenameを省略すると defaultの 10A.REF を読み込む。
エラー
指定したファイルが無いとエラー
参照
EQ2 MCE PRT

SDC
Start data collection
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
連続回折強度測定を開始する。

SDC


SDC 1


SDC 1 h(d) k(d) l(d)

h k l 測定を再開する反射の指数
解説
連続回折強度測定を開始する。パラメータによって動作が多少違う。パラメータ無しの時は、まず測定条件より測定する指数を発生しREF.TBLというファイルを作りこれを参照しながら測定を行う。パラメータに１のみを指定したときはすでにあるREF.TBLを参照しながら測定を行う。測定はREF.TBLの最初からおこなう。パラメータに 1 h k lを指定するとその指数から測定を再開する。この場合もREF.TBLはすでに作られていることが必要である。REF.TBLはSDCでも作られるがMKRでも作ることができる。測定の中断は[ESC]を押せば良い。測定中の反射の測定が終わったらQuit? [y/n]と聞いてくるので画面の指示に従えば良い。
エラー
REF.TBLが無いのに SDC 1 [h k l] を実行しようとするとエラーとなる。
参照
MKR MRF PAR RPA

SM2
Set base 2
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
光学系後半部を自動調整する。

SM2 -n

n 調整する回転方向

解説
光学系後半部を自動調整する。half slit 2 と BRO による水平scan、LV1, LV2, LV3による垂直スキャンで光学系を最適位置に設定する。最適位置とはhalf slit 2の上下及び左右で強度が等しくなる位置である。このコマンド実行以前にBTRの値が確定しモノクロ結晶の調整が完了していること。

n
h = 水平方向



v = 垂直方向



b = 水平・垂直両方向

エラー
参照
HF2, SBR, SRL

SMD
Scan mode
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
回折強度測定時のscan方法を指定する。

SMD mode


mode(int)

解説
回折強度測定時のscan方法を指定する。

mode = 3

ピーク位置のみで強度測定

       4

ω-２θ scan


       5

ω scan

エラー
参照
SOM
Scan omega axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のω軸でscanを行う。

SOM start(double) end(double) step(double)

SOM width(double) step(double)


start
scanを開始する角度（°）

end
scanを終了する角度（°）

step
scanの刻み角度    （°）

width
scanを行う角度幅  （°）
解説
四軸回折計のφ軸でscanを行う。範囲の指定は

１．開始角度、終了角度、刻み角度を指定する。

２．現在値からの前後の角度幅、刻み角度を指定する。

の２通りがある。１．の型の指定で終了角度が開始角度をより小さい時は自動的に開始角度と終了角度を入れ替える。scanの方向は常に角度の大きくなる方向である。scanデータは画面とともにscan.datというファイルにも出力されている。さらにピークの中心を重心解析により計算し出力する。結果はウエイトをかけないものと、カウントを三乗したウエイトのかかったものの２通りを出力する。scan結果はPLOTコマンドにより簡易グラフィックで画面出力することができる。scan終了後は元の位置に戻る。
参照
SOT, SPH, STH, SXI, PLOT

SOT
Scan omega twice-theta
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
ω-２θscanを行う。

SOT start(double) end(double) step(double)

SOT width(double) step(double)


start
scanを開始する角度（°）

end
scanを終了する角度（°）

step
scanの刻み角度    （°）

width
scanを行う角度幅  （°）

step
scanの刻み角度    （°）

width
scanを行う角度幅  （°）

角度は全てωの角度で指定する。
解説
四軸回折計のφ軸でscanを行う。範囲の指定は

１．開始角度、終了角度、刻み角度を指定する。

２．現在値からの前後の角度幅、刻み角度を指定する。

の２通りがある。１．の型の指定で終了角度が開始角度をより小さい時は自動的に開始角度と終了角度を入れ替える。scanの方向は常に角度の大きくなる方向である。scanデータは画面とともにscan.datというファイルにも出力されている。さらにピークの中心を重心解析により計算し出力する。結果はウエイトをかけないものと、カウントを三乗したウエイトのかかったものの２通りを出力する。scan結果はPLOTコマンドにより簡易グラフィックで画面出力することができる。scan終了後は元の位置に戻る。
参照
SOM, SPH, STH, SXI, PLOT

SPH
Scan phai axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のφ軸でscanを行う。

SPH start(double) end(double) step(double)

SPH width(double) step(double)


start
scanを開始する角度（°）

end
scanを終了する角度（°）

step
scanの刻み角度    （°）

width
scanを行う角度幅  （°）
解説
四軸回折計のφ軸でscanを行う。範囲の指定は

１．開始角度、終了角度、刻み角度を指定する。

２．現在値からの前後の角度幅、刻み角度を指定する。

の２通りがある。１．の型の指定で終了角度が開始角度をより小さい時は自動的に開始角度と終了角度を入れ替える。scanの方向は常に角度の大きくなる方向である。scanデータは画面とともにscan.datというファイルにも出力されている。さらにピークの中心を重心解析により計算し出力する。結果はウエイトをかけないものと、カウントを三乗したウエイトのかかったものの２通りを出力する。scan結果はPLOTコマンドにより簡易グラフィックで画面出力することができる。scan終了後は元の位置に戻る。
参照
SOM, SOT, STH, SXI, PLOT

SRS
Scan in Reciprocal Space
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
逆格子空間内で一定の指数刻み幅でスキャンを行う。

SRS h1(d) k1(d) l1(d) h2(d) k2(d) l2(d) d(d) n(i)


h1 k1 l1
scanを開始する指数

h2 k2 l2
scanする方向

d

scanの刻み

n

ステップ数
解説
逆格子空間内で一定の指数刻み幅でスキャンを行う。

h1 k1 l1 から h2 k2 l2 で指定される方向へ d刻みで n点ステップスキャンをおこなう。例えば

SRS 1 0 0 1 1 1 0.01 100


と指定すると、１００から２１１まで
１．開始角度、終了角度、刻み角度を指定する。

２．現在値からの前後の角度幅、刻み角度を指定する。

の２通りがある。１．の型の指定で終了角度が開始角度をより小さい時は自動的に開始角度と終了角度を入れ替える。scanの方向は常に角度の大きくなる方向である。scanデータは画面とともにscan.datというファイルにも出力されている。さらにピークの中心を重心解析により計算し出力する。結果はウエイトをかけないものと、カウントを三乗したウエイトのかかったものの２通りを出力する。scan結果はPLOTコマンドにより簡易グラフィックで画面出力することができる。scan終了後は元の位置に戻る。
参照
SOM, SOT, STH, SXI, PLOT

STC
Standard reflection condition
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
標準反射測定条件の入力。

STC flag(i) tim_a(d) tim_b(d) width_a(d) width_b(d) step(d) att(i) smd(i)

flag
測定方法変更フラグ、=0なら他の反射と同じ、




    =1なら以下に指定する標準反射用測定条件

tim_a
標準反射用測定時間の指定（指定方法はTIM参照）

tim_b
標準反射用測定時間の指定（指定方法はTIM参照）

width_a
標準反射用 scan widthの指定（°）

width_b
標準反射用 scan widthの指定（°）

step
標準反射用 scan stepの指定（°）

att
標準反射用測定開始時の attenuatorの指定

smd
標準反射用scan方法の指定
解説
標準反射測定条件の入力。連続測定時の標準反射の測定条件の指定をする。通常の反射と異なった条件で標準反射の測定を行いたいときはflagに１を指定し、さらに測定条件を指定する。通常の反射と同じ条件で構わない時はflagに０を指定する。測定時間の指定方法は TIMコマンドを参照。スキャン幅/ステップ幅の指定はωの角度で指定する、詳しくは SWD/DOMコマンドを参照。スキャン方法の指定は SMDコマンドを参照。
参照
DOM SMD STD SWD TIM

STD
Standard reflections
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
連続測定時に測定する標準反射の指数を指定する。

STD interval(i) n(i) h(double) k(double) l(double) ......

interval反射何本おきに標準反射を測定するか

n
標準反射の本数

h k l
標準反射の指数
解説
連続測定時に測定する標準反射の数、指数、何本おきに測定するか、を指定する。指数は標準反射の数だけ入力する。
エラー
必要な数のパラメータが入力されていないとエラーとなる。
参照
STC

STH
Scan twice-theta axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計の２θ軸でscanを行う。

STH start(double) end(double) step(double)

STH width(double) step(double)


start
scanを開始する角度（°）

end
scanを終了する角度（°）

step
scanの刻み角度    （°）

width
scanを行う角度幅  （°）
解説
四軸回折計の２θ軸でscanを行う。範囲の指定は

１．開始角度、終了角度、刻み角度を指定する。

２．現在値からの前後の角度幅、刻み角度を指定する。

の２通りがある。１．の型の指定で終了角度が開始角度をより小さい時は自動的に開始角度と終了角度を入れ替える。scanの方向は常に角度の大きくなる方向である。scanデータは画面とともにscan.datというファイルにも出力されている。さらにピークの中心を重心解析により計算し出力する。結果はウエイトをかけないものと、カウントを三乗したウエイトのかかったものの２通りを出力する。scan結果はPLOTコマンドにより簡易グラフィックで画面出力することができる。scan終了後は元の位置に戻る。
参照
SOM, SOT, SPH, SXI, PLOT

SUB
Set UB matrix
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
UB-matrix を入力する。

SUB

解説
UB-matrix をキーボードから入力する。SUBとすると入力を促してくるので第１行目から３個づつ数値を入力する。
参照
TUB

SWD
Scan width of omega
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
スキャン巾の指定

SWD swd_a(double) swd_b(double)

swd_a
scan巾を指定するパラメータ１

swd_b
scan巾を指定するパラメータ２

角度はωの角度で指定する。
解説
sdc あるいは mrf でのスキャン時のでスキャン巾の指定を行う。角度はωの角度である。スキャン巾はswd_a,swd_bより

scan_width = swd_a + swd_b × tan θ

で計算される。
参照
DOM, MRF, SDC

SXI
Scan chai axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計のχ軸でscanを行う。

SXI start(double) end(double) step(double)

SXI width(double) step(double)


start
scanを開始する角度（°）

end
scanを終了する角度（°）

step
scanの刻み角度    （°）

width
scanを行う角度幅  （°）
解説
四軸回折計のφ軸でscanを行う。範囲の指定は

１．開始角度、終了角度、刻み角度を指定する。

２．現在値からの前後の角度幅、刻み角度を指定する。

の２通りがある。１．の型の指定で終了角度が開始角度をより小さい時は自動的に開始角度と終了角度を入れ替える。scanの方向は常に角度の大きくなる方向である。scanデータは画面とともにscan.datというファイルにも出力されている。さらにピークの中心を重心解析により計算し出力する。結果はウエイトをかけないものと、カウントを三乗したウエイトのかかったものの２通りを出力する。scan結果はPLOTコマンドにより簡易グラフィックで画面出力することができる。scan終了後は元の位置に戻る。
参照
SOM, SOT, SPH, STH, PLOT

TCL
Type cell parameters
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
格子定数を出力する。

TCL

解説
格子定数を出力する。単位は長さはÅ、角度は゜。
エラー
参照
CEL

TIM
Measurement time
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
測定時間を指定する。

TIM t(d)

TIM a(d) b(d)

解説
測定時間を指定する。t = １、２、３、４、５、１０、１５、２０、３０、６０(sec)の時はその時間を直接指定できる。その他の時間を指定するときは a 時間の長さ、b 時間の単位、の二つのパラメータを使って指定する。

測定時間: t = a × b


時間長さ: a


時間単位: b = 
1:1μsec 2:10μsec  3:100μsec 4:1msec 　



5:10msec 6:100msec  7:1sec     8:10sec

エラー
a,bの組み合わせで測定時間を指定したときa,bで指定した時間とハードウエアに設定できた実際の測定時間の差が３%を越えるときエラーとなる。エラーメッセージを出力し時間設定は行われない。
参照
EXF MCA MES MRF SDC 各種SCAN

TRC
Type ring current
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
ring current を出力する。

TRC

解説
ring current を出力する。
エラー
参照
TRF
Type reflection
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
orientation matrix を求めるための２反射を出力する。

TRF

解説
格子定数と２反射から orientation matrix を求める GUBコマンドのため２反射の指数／四軸角を出力する。
エラー
参照
GUB, HKL, GO, RF1, RF2

TTH
Twice-theta axis
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
四軸回折計の２θ軸を移動する。

TTH ２θ(double)


２θ 移動する目的角度
解説
四軸回折計の２θ軸を移動する。角度範囲はソフトウエアリミッタに指定した値に従う。範囲外の値を指定したときはエラーメッセージを出力し移動は行わない。また、高角から低角への移動を行ったときはバックラッシュ取りを行う。
参照
CHI, OME, OMG, PHI, LIM

TUB
Type UB matrix
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
UB-matrix を出力する。

TUB

解説
現在のUB-matrix を出力する。
参照
SUB

TWV
Type wave length
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
波長を出力する。

TWV

解説
現在の波長の値を出力する。単位はÅ。
参照
WAV

WAV
Wave length
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
波長を入力する

WAV wave_length(d)

wave_length
波長。単位は（Å）
解説
現在使用している波長を入力する。
エラー
参照
TWV

ZER
Zero correction
━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━━
要約
２θ、ω、χの零点補正値を入力する。

ZER [２θo(d) ωo(d) χo(d)]

解説
２θ、ω、χの零点補正値を入力する。パラメータを省略すると現在の設定値を出力する。
エラー
参照
付録 A
ファイルの構造
1.
10A.CND


連続データ測定の項参照（ｐ??）
2.
SCAN.DAT


angle0    counts0


angle1    counts1


   .          .


anglen    countsn
angle, countsいずれも double

3.
XAFS.DAT

TEMcalc (  λ ) TEMobs BTRobs BROobs GTRobs counts ln(I/Io)

#.###   (#.###) #.###  #.###  #.###  #.###  #.###  #.###

#.###   (#.###) #.###  #.###  #.###  #.###  #.###  #.###

                               .

#.###   (#.###) #.###  #.###  #.###  #.###  #.###  #.###

注） ln(I/Io)の値は  Io = １００００として計算
4.
INDEX.TBL


h0 k0 l0


h1 k1 l1


   .


hn kn ln

h k l いずれも double

5.
EQ2.REF


h k l 2θ ω χ φ att counts


h k l 2θ ω χ φ att counts

         .                 .


att counts は integer


h k l 2θ ω χ φ att counts
h k l 2θ ω χ φ は double

6.
10A.REF


EQ2.REFと同じ
7.
REF.TBL


h k l 2θ ω χ φ

h k l 2θ ω χ φ
              .


h k l 2θ ω χ φ

h k l 2θ ω χ φ は double






先頭のh k l のみ有効　 

8.
連続強度測定結果FILE

8.1
SCAN MODE = 3

h k l 2θ ω χ φ att 1 Itotal Imon hh:mm:ss flag

                    .

                    .

8.2
SCAN MODE = 4,5

h k l 2θ ω χ φ att n Itotal Imon hh:mm:ss flag

#.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.###

#.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.###

#.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.###

#.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.###

#.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.### #.###

#.### の数は n と同じ、１行に１０個づつ。この形式で繰り返す。
9.
SRS.DAT

h k l 2θ ω χ φ att I (Imon) hh:mm:ss

                    .

                    .

10.
POWDER.DAT

2θ counts ( monitor ) att hh:mm:ss

                    .

                    .
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