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Dne 1. 3. 2001 se v Ustavu makromolekularni chemie AV
CR konaly jubilejni 250. Rozhovory o aktualnich otazkach
v rentgenové a neutronové strukturni analyze. Akce trvala
cely den, od rana az do vecernich hodin, probihala ve tfech
poslucharnéch tistavu a zcastnila se ji téméft stovka lidi z
Ceské republiky i ze Slovenska. Tyto Rozhovory byly
pojaty jako prehlidka vyznamné casti strukturné zamé-
fenych laboratofi v obou republikach, zejména téch, které
maji bohatou tradici. Samoziejmé, ze v omezeném ¢aso-
vém rozsahu se nedostalo na vSechny, které si to zaslouzi.
Pozvani tentokrat byli pfedevs§im zéstupci akademickych
instituci.

Prednasky tématicky pokryly velkou ¢ast soucasnych
aplikaci rtg a neutronové difrakce v CR a SR v chemii,
fyzice, biologii, mineralogii, nauce o materialech, ale byly
také kratkym ohlédnutim za historii jednotlivych skupin.

Kromé prednasek byla uspotfadana vystavka fotografii
z historie Krystalografické spolecnosti a jejich predchtidci,

a to z nejruznéjSich akci. Dale byla vystavena vétSina
tiskovin vydanych spole¢nosti v poslednich letech - knihy,
bulletiny, cirkulare, pozvanky apod.

V tomto a nasledujicim ¢isle ¢asopisu jsou publiko-
vany prispévky, které zaslali autofi referatt. Tyto pfis-
pévky nebyly recenzovany. K =zaslani obdobnych
prispévkl vyzyvame i zastupce pracovist, na které se v
nabitém programu nedostalo a nebo, ktefi nemohli pfijet.
Dle ohlast lze akci pokladat za vydafenou a urcité stoji za
uvahu obcas usporadat podobné pichlidkové zaméiené
akce, kromé¢ béznych specializovanych. 1 proto, aby se
podatilo krystalografickou komunitu udrzet pohromad¢ i v
dnesni dobé, kdy je nezbytna specializace a vsichni jsou
pod tlakem produkovat stale vice a vice publikaci, grant a
Zprav.

Doufejme, ze se do¢kame i 300. a ncktefi i dalSich
jubilejnich Rozhovord.

R. Kuzel

LABORATOR ROTAN VE FYZIKALNIM USTAVU AV CR

Zbynék Sourek
Fyzikélni ustav AV CR, Na Slovance 2, 182 21 Praha 8

Abstract

The past, present and future activity of the colleagues
working in the actual Laboratory Rotan in the Institute of
Physics, Academy of Sciences of the Czech Republic in
Praha, is mentioned. The laboratory is equipped with an
X-ray generator with rotating anode, powder diffrac-
tometer with Gobel mirror and triple axis diffractometer.
The majority of activity concentrates in the phase analysis
and thin layer characterisation of various materials.

Ve Fyzikilnim Gstavu Akademie véd CR je celkem 12
rentgenovych laboratofi s asi 18 zdroji zateni. U prilezitosti
konani jubilejnich 250. Rozhovordi se pokusime jejich
dnesni praci i kus historie piiblizit. Soustfedime se predev-
Sim na Laboratof Rotan (obr. 1) a nékolik laboratofi,
z nichz jeji dnesni pracovnici pfisli.

Fyzikalni astav, resp. jeden z jeho predchiidct, Ustav
technické fyziky CSAV, stal u zrodu konani prvnich
Rozhovorti o aktudlnich otazkach v mikrorentgenu a az do
jejich 26. reprizy byl jejich jedinym potadatelem. Uvodni
referat k zahdjeni Rozhovorti pfednesla tehdejsi nase
pracovnice A. Kochanovskd. Hlavni pfekazky v rozvoji
oboru v té dobé¢ vidéla zejména v nedostatku komunikace,
pristrojového vybaveni a vzdélani pracovnikli a snaha
o jejich pfekonani byla dana do vinku novym Rozhovordm.
Podle datovani tohoto referatu se prvni Rozhovory konaly
21. dubna 1954, druhé v ¢ervnu téhoz roku a po prazdni-
nach pak v pravidelnych mésicnich intervalech, zpocatku
vzdy v budové CSAV na Narodni t#id& v Praze. V poloviné
dosavadniho ¢islovani jsme byli v roce 1976, kdy se 27. ij-
na konaly 125. Rozhovory, to uz v Ustavu makromole-
kularni chemie CSAV v Praze na Petiinach a hybnou silou

byl piedevsim A. Linek. Historickd data jsem nacerpal
z archivu J. Cermaka, ktery peclivé stiezi M. Ceriansky.

Zaméfime se zhruba na tfi laboratore FZU. Nazvy
skupin se ménily, v povédomi vSak zlstavaji dobfe znamé
jejich vudci osobnosti. Shodou okolnosti se v prabéhu let
na jejich Cele sesly tii predni damy Ceské krystalografie:
A. Kochanovska, R. Bubakova a M. Polcarova.

Laboratof pro zkoumani polykrystalickych materiala
zalozila v nasem ustavu A. Kochanovska. Jeji vyznam pro
Ceskou krystalografii je nesporné obrovsky, necitim se
povolan jej znovu hodnotit, jeji jméno se jisté pfi této
prilezitosti jesté objevi. Ve fyzikdlné-vyzkumném oddé-
leni Skodovych zivodd, jehoz pracovnici mnohymi
reorganizacemi piesli az do naSeho ustavu, pracovala od
jeho zalozeni v roce 1935. Kdyz odesla na FIFI CVUT,
prevzal laboratof v roce 1968 J. Cermék [1], ktery zacal

Obr. 1. Laboratof Rotan je vybavena zdrojem s rotujici anodou
Rigaku, trojkrystalovym difraktometrem Bede a praskovym
difraktometrem HUBER
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Obr. 2. Magnetické domény na topogramu vzorku Fe- 6 at.% Si,
Langova metoda (Se svolenim M. Polcarové)

s vyzkumem vlivu tinavy na intenzity rentgenovych difrak-
¢nich car. Kromé konstrukce unavového stroje postavil
rentgenovy difraktometr, sestrojil achromatickou komtirku
a vysokouhlovy rentgenovy monochromator, dodnes
v laboratofi pouzivany. Ten vznikl na zaklad¢ hluboce
exaktniho teoretického rozboru funkce krystalovych
monochromatorti rentgenového zafeni. DalSim oborem
¢innosti J. Cermaka bylo potom studium difize vodiku
v kovech. Jeho nastupcem je M. Ceriansky [2], ktery se
zabyva studiem profild difrakénich linii, dekonvoluci,
vlivem koheren¢nich vlastnosti rentgenového zafeni na
jeho difrakei, kvantitativni fazovou analyzou povrchovych
vrstev pripravenych laserem na kovovych podlozkach,
krystalizujicich kovovych skel ap.

Jedinou dosud aktivni ze zminéného trojlistku je
M. Polcarova, mezinarodné uznavana odbornice v oboru
rentgenové difrakeni topografie. Jeji svétove prvni zobra-
zeni stén magnetickych domén (obr. 2) [3] se dostalo do
ucebnic, je vSak autorkou fady dalSich praci, experimen-
talnich i teoretickych (napf. [4]). Zabyvala se studiem
krystalovych poruch ptedevsim v kiemikovém zeleze, ale i
jinych materidlech (TGS, granatech, Si). Jejim vérnym
spolupracovnikem, autorem mnoha cennych napadu je
stale J. Bradler.

R. Bubdkova [5] podala prvni experimentalni dikaz
platnosti dynamické teorie rentgenové difrakce. Prace
Bubakova — Drahokoupil — Fingerland o teorii a uziti dvou-
krystalového a trojkrystalového rentgenového difrakto-
metru se staly pilifem oboru, jemuz dnes ftikame
rentgenova difraktometrie s vysokym rozliSenim, a jsou
stale citovany. R. Bubakova zac¢ala pracovat v laboratofi J.
Backovského, jejiz tradice opét saha az do fyzikalné-
vyzkumného oddéleni Skodovych zavodi. K jejim zakim
patii O. Pacherova [6], pfedni odbornice pro vicesvazkové
ptipady rentgenové difrakce, a Z. Sourek [7], jenz se
zabyval rentgenovou difrakéni topografii v Braggove

ptipadu a nyni rentgenovou difraktometrii polovodi¢ovych
heterostruktur a supermiizi.

Rada z vy$e jmenovanych pracuje v dne$ni Laboratofi
Rotan spolu s mlad$imi spolupracovniky J. Kubem [8], V.
Studni¢kou [9,10] a D. Simkem.

Laboratof je vybavena rentgenovym generatorem
Rigaku RU 300 s rotujici anodou o vykonu 18 kW.
K dispozici je nékolik anod od Ag po W, i nékolik velikosti
ohniska, i kdyz takika neustdle pouzivame Cu anodu a
&arové ohnisko 10 x 1 mm?. U zdroje z roku 1992 je od roku
1994 instalovan klasicky trojkrystalovy difraktometr Bede
200 ptevazné uzivany pro zkoumani monokrystali a od
podzimu 2000 dvoukruhovy difraktometr Huber 424
s parabolickym Gobelovym zrcadlem od firmy Osmic,
tedy usporadani s rovnob&znym svazkem, znamé jako par-
allel beam. Gobelovo zrcadlo, v nasem pripad¢ supermiiz
W/B4,C s proménnou periodicitou nanesena na 6 cm
dlouhou, do tvaru paraboly opracovanou podlozku, umoz-
nuje vyuziti daleko vétsi ¢ast zareni ze zdroje umisténého
do ohniska paraboly a odrazi ho do témét rovnobézného
svazku, v nasem pfipad¢ Sirokého asi 100”. Pracovnici
Laboratofe Rotan maji ve svych laboratofich jeste
k dispozici ¢tyfi Mikromety, zdroj IRIS a letos pfibude
druhy zdroj Seifert. U téchto generator jsou bézné
komurky a difraktometry.

Usporadani s rovnobéznym svazkem se zvlast hodi pro
zkoumani tenkych vrstev takika vSeho druhu a to jsou také
nejCastéjsi problémy, které se v laboratofi fesi.
Spolupracujeme na mnoha projektech, pfipomeneme jen
nekolik z nich. V pfipadé zkoumani polykrystalickych
materiald jde cCasto o zjistovani velikosti zrn, podil
krystalické faze, nynii piednostni orientace, ale zejména o
fazovou analyzu, nejcastéji ve spolupraci s technologii
ptipravy tenkych vrstev.

Jednou z technologii, jejiz vyrobky charakterizujeme,
je ablace excimerovym laserem, napf. nanaseni biokompa-
tibilnich hydroxylapatitovych vrstev na titanové zubni
nahrady, fazovou analyzou pfispivame k vyvoji techno-
logie vyroby karbonitridi CNy [9], které by teoreticky
mély byt tvrdsi nez diamant a mohly by se pouzit na pokryti
obrabécich néstroji.

Urcoval se podil amorfnich fazi rizné ptipravovanych
izostrukturnich ~ skel, krystald a sklokeramickych

Obr. 3. Znazornéni prednostni orientace ve vrstvé (TiW)N
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kompoziti pro optoelektronické aplikace, napi. LaBSiOs,
LaBG605, Pb5G€30] 1

Rentgenovou fazovou analyzou pomahame hledat
technologicky postup na vzdjemné oddéleni supra-
vodivych fazi v systému vysokoteplotnich supravodicl
Bi-Sr-Ca-Cu-O s Curieovou teplotou Tc 80 K a 110 K,
cilem je samoziejmé ptipravit Cistou 110 K fazi, kterd uz je
nad dusikovou teplotou. Nekteré analyzované vzorky jsou
uz velmi nadéjné.

V naSem ustavu se pfipravuji i1 polykrystalicka
feroelektrika a kompozitni nanokrystalické materialy fero-
elektrikum — paraelektrikum. Nejcastéji studovand smés
byla PbTiO;/ SiO, - makedonit / kifemenné sklo, u nas byla
provadéna fazova analyza a urCovany velikosti krystalitd.
Nyni se studuji tenké vrstvy z téchto materialt, tedy
feroelektrickeé filmy a kompozitni filmy feroelektrikum —
paraelektrikum. Nejvice se zkouma systém PbTiO;/ Al,O;
s riznym obsahem Al,O; [10]. K fazové analyze a stano-
vovani velikosti krystalith se do poptedi dostava i
sledovani pfednostni orientace krystaliti PbTiOs;. Vznik
vyrazné textury v piipadé systému amorfni substrat /
kfemenné sklo nebyl v kompozitnim filmu s amorfni
piimési dosud v literatufe popsan.

Studujeme vrstvy LiCoO, pro lithium — iontové sekun-
darni mikrobaterie vhodné do vétSiny vyrobki spotiebni
elektroniky. Jejich vysokd mérna energie zarucuje vysokou
kapacitu pii nizké hmotnosti. Vrstvy se nanaseji magnet-
ronovym naprasovanim a fazova struktura je kontrolovana
rentgenovou difrakei. M.j. byl sledovan i vliv teploty pfi
depozici na strukturu vrstvy.

Rentgenova fazova analyza mize v nasSi laboratofi
vydatné pomoci i pfi pfipravé nanokompozitnich vrstev
s vysokou tvrdosti, tentokrat metodou magnetronového
naprasovani [11]. NapraSovani je velmi nerovnovazny
proces, fazové slozeni nemusi vzdy presné¢ odpovidat
rovnovdznému fazovému diagramu. Navic byva
v takovych vrstvach vysoky stupen piednostni orientace
krystalovych zrn a vysoké pnuti. O tom vSak bézny »/20
scan mnoho nevypovi, navic v ném parazituji i maxima
piislusna ocelové podlozce. Zacali jsme proto méfit m
scany a rekonstruovat mapy reciprokého prostoru (obr. 3)
podobné jako u monokrystalickych vrstev. Tyto mapy
davaji daleko komplexnéjsi informaci a je napf. ihned
ziejmé, ze puvodni jediny ©/20 scan pro ® = 0 je pro
fazovou analyzu zcela nepostacujici.

V oblasti studia monokrystalickych vzorkd, pro néz je
pouzivan difraktometr Bede na druhém okné rentgenové
lampy, uzivame pfedevs§im metod rentgenové difrakce
s vysokym rozlisenim a rentgenovou reflektometrii.

Nesporna piednost rentgenové difraktometrie s vyso-
kym rozlisenim je v jeji mimotadné citlivosti na extrémné
malé deformace miize. Nejjednodussim zafizenim, které
pozadavkiim rentgenové difraktometrie s vysokym rozli-
Senim vyhovuje, je dvoukrystalovy difraktometr. Dnesni
»dabl“ muze ovSem mit prakticky desitky os, které
umoziuji ladit monochromator, sestavajici neztidka z vice
krystalti, na nichz dochazi k nékolika reflexim, a justovat
vzorek. Jesté podrobnéjsi informace lze ziskat vlozenim
tretiho krystalu — analyzatoru pied detektor. Pak mluvime o
trojkrystalovém difraktometru.
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Obr. 4. Mapa reciprokého prostoru v okoli reciprokého bodu
(000) supermtize AllnAs/GaAs na substratu GaAs odklonéném
od sméru [001] o 3°

Rentgenova reflektometrie se pouziva napt. k urovani
drsnosti povrchu a rozhrani, primérné hustoty multivrstvy
aj. Jedna se samoziejmé vzdy o méfeni v bezprostfednim
okoli thlu totalniho odrazu, tedy pro extrémné malé uhly
od 0° do nekolika malo stupni a reflexni kiivka na rozdil
od rentgenové difrakce je modulovéna pouze zménami
v elektronové hustoté rozptylujiciho materialu. Nejvyssiho
rozliSeni se dosdahne pfi malé divergenci dopadajiciho
svazku, $térbina pred vzorkem byva tadu desitek um, a
redukei piijmového thlu detektoru - opét tizkou Stérbinou
nebo, je-li intenzity dostatek, analyzatorem.

Meéfenim intenzity v okoli bodu reciproké mfize
s reciprokym vektorem q ziskdme mapu reciprokého pros-
toru. Soufadnice v této mapé odpovidaji slozkdm
difrakéniho vektoru kolmym a rovnobéznym s realnym
povrchem vzorku. Mapa reciprokého prostoru umoznuje
rozlisit difrak¢éni jevy zpusobené zménou mezirovinné
vzdalenosti a naklonu mfize a ziskat strukturni informace
obsazené v difizné rozptyleném zafeni. Mapy se zobra-
zuji vétsinou v logaritmickém méfitku jako grafy vrstevnic
téze difraktované intenzity v okoli dané¢ho bodu reciproké
miize.

Vztah mezi strukturnimi vlastnostmi rozhrani multi-
vrstev, krystalografickou orientaci substratu, chemickym
slozenim vrstev a podminkami ristu zajima technology a
designéry elektronickych a optoelektronickych prvku.
Studovali jsme systémy vytvofené rustem supermiizi na
substratech s povrchy umysiné odklonénymi od vyznam-
nych krystalografickych smérd. Za urcitych podminek
rustu supermiize se na takto ufiznutém substratu vytvori
lateraln¢ periodicka struktura mesoskopickych stupmu.
Z difrak¢énich méfeni lze urcit lateralni periodu téchto
stupnid, uhel dezorientace povrchu i smér maximalni
replikace polohy stupni od rozhrani k rozhrani.

Soustiedili jsme se na systém {AllnAs/GaAs} s riiz-
nymi koncentracemi In napéstovany na substratu GaAs
odklonéném od sméru [001] od 0° do 3°. Méfeni jsme
provadéli jak v difrakei, tak v reflektivité (obr. 4). Z map
reciprokého prostoru Ize rekonstruovat strukturu v realném
prostoru [12, 13].
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A¢ mame velmi intenzivni zdroj rentgenového zafeni,
vitame samoziejm¢ moznost pracovat u jesté vykonngjsich
zdrojii. Pracovnici laboratofe se ucastni experimentl
u synchrotront v Orsay, Terstu a Grenoblu.

M. Polcarovd se svymi spolupracovniky napf.
studovala v LURE, Orsay a ESRF v Grenoblu interakci
skluzovych dislokaci s hranicemi zrn v kiemikovém Zeleze
[14]. Hranice zrn zpomaluji pohyb skluzovych past pri
plastické deformaci. Bikrystaly Fe-Si s vhodnou orientaci
hranic, difrakénich vektorti a skluzovych systémia byly
namahany v tahu nebo tlaku na zafizeni umisténém na
goniometru a v prub&hu tohoto dynamického experimentu
byly snimany rentgenové topogramy. Na nich byl
pozorovan vznik skluzovych past, jejich postup smérem
k hranici zrna, zastaveni u ni, zvySovani elastické defor-
mace v okoli Cel skluzovych past a posléze prekroceni
past pres hranici do sousedniho zrna a jejich dalsi postup
v ném. Pozorovani potvrdila hypotézu, Ze je nutné doda-
tecné vnitini lokalni napéti nad to aplikované zvnéjsku, aby
dislokace ve skluzovém pasu piekonaly ve svém postupu
bariéru tvofenou hranici zrna.

Zavérem upifimne dékuji vsem svym kolegtim, ktefi mi
v pripravé tohoto ptispévku vydatné pomohli, v abecednim
pofadi to byli J. Bradler, M. Cernansky, J. Kub,
M. Polcarova a V. Studnicka.
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