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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 Göbel mirror and triple axis diffractometer.
The majority of activity concentrates in the phase analysis
and thin layer characterisation of various materials.

Ve Fyzikálním ústavu Akademie vìd ÈR je celkem 12
rentgenových laboratoøí s asi 18 zdroji záøení. U pøíle�itosti
konání jubilejních 250. Rozhovorù se pokusíme jejich
dnešní práci i kus historie pøiblí�it. Soustøedíme se pøedev-
ším na Laboratoø Rotan (obr. 1) a nìkolik laboratoøí,
z nich� její dnešní pracovníci pøišli.

Fyzikální ústav, resp. jeden z jeho pøedchùdcù, Ústav
technické fyziky ÈSAV, stál u zrodu konání prvních
Rozhovorù o aktuálních otázkách v mikrorentgenu a a� do
jejich 26. reprízy byl jejich jediným poøadatelem. Úvodní
referát k zahájení Rozhovorù pøednesla tehdejší naše
pracovnice A. Kochanovská. Hlavní pøeká�ky v rozvoji
oboru v té dobì vidìla zejména v nedostatku komunikace,
pøístrojového vybavení a vzdìlání pracovníkù a snaha
o jejich pøekonání byla dána do vínku novým Rozhovorùm.
Podle datování tohoto referátu se první Rozhovory konaly
21. dubna 1954, druhé v èervnu tého� roku a po prázdni-
nách pak v pravidelných mìsíèních intervalech, zpoèátku
v�dy v budovì ÈSAV na Národní tøídì v Praze. V polovinì
dosavadního èíslování jsme byli v roce 1976, kdy se 27. øíj-
na konaly 125. Rozhovory, to u� v Ústavu makromole-
kulární chemie ÈSAV v Praze na Petøinách a hybnou silou

byl pøedevším A. Línek. Historická data jsem naèerpal
z archivu J. Èermáka, který peèlivì støe�í M. Èeròanský.

Zamìøíme se zhruba na tøi laboratoøe FZÚ. Názvy
skupin se mìnily, v povìdomí však zùstávají dobøe známé
jejich vùdèí osobnosti. Shodou okolností se v prùbìhu let
na jejich èele sešly tøi pøední dámy èeské krystalografie:
A. Kochanovská, R. Bubáková a M. Polcarová.

Laboratoø pro zkoumání polykrystalických materiálù
zalo�ila v našem ústavu A. Kochanovská. Její význam pro
èeskou krystalografii je nespornì obrovský, necítím se
povolán jej znovu hodnotit, její jméno se jistì pøi této
pøíle�itosti ještì objeví. Ve fyzikálnì-výzkumném oddì-
lení Škodových závodù, jeho� pracovníci mnohými
reorganizacemi pøešli a� do našeho ústavu, pracovala od
jeho zalo�ení v roce 1935. Kdy� odešla na FJFI ÈVUT,
pøevzal laboratoø v roce 1968 J. Èermák [1], který zaèal
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Obr. 1. Laboratoø Rotan je vybavena zdrojem s rotující anodou
Rigaku, trojkrystalovým difraktometrem Bede a práškovým
difraktometrem HUBER

Dne 1. 3. 2001 se v Ústavu makromolekulární chemie AV
ÈR konaly jubilejní 250. Rozhovory o aktuálních otázkách
v rentgenové a neutronové strukturní analýze. Akce trvala
celý den, od rána a� do veèerních hodin, probíhala ve tøech
posluchárnách ústavu a zúèastnila se jí témìø stovka lidí z
Èeské republiky i ze Slovenska. Tyto Rozhovory byly
pojaty jako pøehlídka významné èásti strukturnì zamì-
øených laboratoøí v obou republikách, zejména tìch, které
mají bohatou tradici. Samozøejmì, �e v omezeném èaso-
vém rozsahu se nedostalo na všechny, které si to zaslou�í.
Pozváni tentokrát byli pøedevším zástupci akademických
institucí.

Pøednášky tématicky pokryly velkou èást souèasných
aplikací rtg a neutronové difrakce v ÈR a SR v chemii,
fyzice, biologii, mineralogii, nauce o materiálech, ale byly
také krátkým ohlédnutím za historií jednotlivých skupin.

Kromì pøednášek byla uspoøádána výstavka fotografií
z historie Krystalografické spoleènosti a jejich pøedchùdcù,

a to z nejrùznìjších akcí. Dále byla vystavena vìtšina
tiskovin vydaných spoleèností v posledních letech - knihy,
bulletiny, cirkuláøe, pozvánky apod.

V tomto a následujícím èísle èasopisu jsou publiko-
vány pøíspìvky, které zaslali autoøi referátù. Tyto pøís-
pìvky nebyly recenzovány. K zaslání obdobných
pøíspìvkù vyzýváme i zástupce pracoviš�, na které se v
nabitém programu nedostalo a nebo, kteøí nemohli pøijet.
Dle ohlasù lze akci pokládat za vydaøenou a urèitì stojí za
úvahu obèas uspoøádat podobnì pøehlídkovì zamìøené
akce, kromì bì�ných specializovaných. I proto, aby se
podaøilo krystalografickou komunitu udr�et pohromadì i v
dnešní dobì, kdy je nezbytná specializace a všichni jsou
pod tlakem produkovat stále více a více publikací, grantù a
zpráv.

Doufejme, �e se doèkáme i 300. a nìkteøí i dalších
jubilejních Rozhovorù.

R. Ku�el



s výzkumem vlivu únavy na intenzity rentgenových difrak-
èních èar. Kromì konstrukce únavového stroje postavil
rentgenový difraktometr, sestrojil achromatickou komùrku
a vysokoúhlový rentgenový monochromátor, dodnes
v laboratoøi pou�ívaný. Ten vznikl na základì hluboce
exaktního teoretického rozboru funkce krystalových
monochromátorù rentgenového záøení. Dalším oborem
èinnosti J. Èermáka bylo potom studium difúze vodíku
v kovech. Jeho nástupcem je M. Èeròanský [2], který se
zabývá studiem profilù difrakèních linií, dekonvolucí,
vlivem koherenèních vlastností rentgenového záøení na
jeho difrakci, kvantitativní fázovou analýzou povrchových
vrstev pøipravených laserem na kovových podlo�kách,
krystalizujících kovových skel ap.

Jedinou dosud aktivní ze zmínìného trojlístku je
M. Polcarová, mezinárodnì uznávaná odbornice v oboru
rentgenové difrakèní topografie. Její svìtovì první zobra-
zení stìn magnetických domén (obr. 2) [3] se dostalo do
uèebnic, je však autorkou øady dalších prací, experimen-
tálních i teoretických (napø. [4]). Zabývala se studiem
krystalových poruch pøedevším v køemíkovém �eleze, ale i
jiných materiálech (TGS, granátech, Si). Jejím vìrným
spolupracovníkem, autorem mnoha cenných nápadù je
stále J. Bradler.

R. Bubáková [5] podala první experimentální dùkaz
platnosti dynamické teorie rentgenové difrakce. Práce
Bubáková – Drahokoupil – Fingerland o teorii a u�ití dvou-
krystalového a trojkrystalového rentgenového difrakto-
metru se staly pilíøem oboru, jemu� dnes øíkáme
rentgenová difraktometrie s vysokým rozlišením, a jsou
stále citovány. R. Bubáková zaèala pracovat v laboratoøi J.
Baèkovského, její� tradice opìt sahá a� do fyzikálnì-
výzkumného oddìlení Škodových závodù. K jejím �ákùm
patøí O. Pacherová [6], pøední odbornice pro vícesvazkové
pøípady rentgenové difrakce, a Z. Šourek [7], jen� se
zabýval rentgenovou difrakèní topografií v Braggovì

pøípadu a nyní rentgenovou difraktometrií polovodièových
heterostruktur a supermøí�í.

Øada z výše jmenovaných pracuje v dnešní Laboratoøi
Rotan spolu s mladšími spolupracovníky J. Kubem [8], V.
Studnièkou [9,10] a D. Šimkem.

Laboratoø je vybavena rentgenovým generátorem
Rigaku RU 300 s rotující anodou o výkonu 18 kW.
K dispozici je nìkolik anod od Ag po W, i nìkolik velikostí
ohniska, i kdy� takøka neustále pou�íváme Cu anodu a
èárové ohnisko 10 x 1 mm2. U zdroje z roku 1992 je od roku
1994 instalován klasický trojkrystalový difraktometr Bede
200 pøevá�nì u�ívaný pro zkoumání monokrystalù a od
podzimu 2000 dvoukruhový difraktometr Huber 424
s parabolickým Göbelovým zrcadlem od firmy Osmic,
tedy uspoøádání s rovnobì�ným svazkem, známé jako par-
allel beam. Göbelovo zrcadlo, v našem pøípadì supermøí�
W/B4C s promìnnou periodicitou nanesená na 6 cm
dlouhou, do tvaru paraboly opracovanou podlo�ku, umo�-
òuje vyu�ití daleko vìtší èást záøení ze zdroje umístìného
do ohniska paraboly a odrá�í ho do témìø rovnobì�ného
svazku, v našem pøípadì širokého asi 100”. Pracovníci
Laboratoøe Rotan mají ve svých laboratoøích ještì
k dispozici ètyøi Mikromety, zdroj IRIS a letos pøibude
druhý zdroj Seifert. U tìchto generátorù jsou bì�né
komùrky a difraktometry.

Uspoøádání s rovnobì�ným svazkem se zvláš� hodí pro
zkoumání tenkých vrstev takøka všeho druhu a to jsou také
nejèastìjší problémy, které se v laboratoøi øeší.
Spolupracujeme na mnoha projektech, pøipomeneme jen
nìkolik z nich. V pøípadì zkoumání polykrystalických
materiálù jde èasto o zjiš�ování velikosti zrn, podíl
krystalické fáze, nyní i pøednostní orientace, ale zejména o
fázovou analýzu, nejèastìji ve spolupráci s technologií
pøípravy tenkých vrstev.

Jednou z technologií, její� výrobky charakterizujeme,
je ablace excimerovým laserem, napø. nanášení biokompa-
tibilních hydroxylapatitových vrstev na titanové zubní
náhrady, fázovou analýzou pøispíváme k vývoji techno-
logie výroby karbonitridù CNx [9], které by teoreticky
mìly být tvrdší ne� diamant a mohly by se pou�ít na pokrytí
obrábìcích nástrojù.

Urèoval se podíl amorfních fází rùznì pøipravovaných
izostrukturních skel, krystalù a sklokeramických
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Obr. 2. Magnetické domény na topogramu vzorku Fe- 6 at.% Si,
Langova metoda (Se svolením M. Polcarové)

Obr. 3. Znázornìní pøednostní orientace ve vrstvì (TiW)N



kompozitù pro optoelektronické aplikace, napø. LaBSiO5,
LaBGeO5, Pb5Ge3O11.

Rentgenovou fázovou analýzou pomáháme hledat
technologický postup na vzájemné oddìlení supra-
vodivých fází v systému vysokoteplotních supravodièù
Bi-Sr-Ca-Cu-O s Curieovou teplotou TC 80 K a 110 K,
cílem je samozøejmì pøipravit èistou 110 K fázi, která u� je
nad dusíkovou teplotou. Nìkteré analyzované vzorky jsou
u� velmi nadìjné.

V našem ústavu se pøipravují i polykrystalická
feroelektrika a kompozitní nanokrystalické materiály fero-
elektrikum – paraelektrikum. Nejèastìji studovaná smìs
byla PbTiO3 / SiO2 - makedonit / køemenné sklo, u nás byla
provádìna fázová analýza a urèovány velikosti krystalitù.
Nyní se studují tenké vrstvy z tìchto materiálù, tedy
feroelektrické filmy a kompozitní filmy feroelektrikum –
paraelektrikum. Nejvíce se zkoumá systém PbTiO3 / Al2O3

s rùzným obsahem Al2O3 [10]. K fázové analýze a stano-
vování velikosti krystalitù se do popøedí dostává i
sledování pøednostní orientace krystalitù PbTiO3. Vznik
výrazné textury v pøípadì systému amorfní substrát /
køemenné sklo nebyl v kompozitním filmu s amorfní
pøímìsí dosud v literatuøe popsán.

Studujeme vrstvy LiCoO2 pro lithium – iontové sekun-
dární mikrobaterie vhodné do vìtšiny výrobkù spotøební
elektroniky. Jejich vysoká mìrná energie zaruèuje vysokou
kapacitu pøi nízké hmotnosti. Vrstvy se nanášejí magnet-
ronovým naprašováním a fázová struktura je kontrolována
rentgenovou difrakcí. M.j. byl sledován i vliv teploty pøi
depozici na strukturu vrstvy.

Rentgenová fázová analýza mù�e v naší laboratoøi
vydatnì pomoci i pøi pøípravì nanokompozitních vrstev
s vysokou tvrdostí, tentokrát metodou magnetronového
naprašování [11]. Naprašování je velmi nerovnová�ný
proces, fázové slo�ení nemusí v�dy pøesnì odpovídat
rovnová�nému fázovému diagramu. Navíc bývá
v takových vrstvách vysoký stupeò pøednostní orientace
krystalových zrn a vysoké pnutí. O tom však bì�ný ����

scan mnoho nevypoví, navíc v nìm parazitují i maxima
pøíslušná ocelové podlo�ce. Zaèali jsme proto mìøit �

scany a rekonstruovat mapy reciprokého prostoru (obr. 3)
podobnì jako u monokrystalických vrstev. Tyto mapy
dávají daleko komplexnìjší informaci a je napø. ihned
zøejmé, �e pùvodní jediný ���� scan pro � � � je pro
fázovou analýzu zcela nepostaèující.

V oblasti studia monokrystalických vzorkù, pro nì� je
pou�íván difraktometr Bede na druhém oknì rentgenové
lampy, u�íváme pøedevším metod rentgenové difrakce
s vysokým rozlišením a rentgenovou reflektometrii.

Nesporná pøednost rentgenové difraktometrie s vyso-
kým rozlišením je v její mimoøádné citlivosti na extrémnì
malé deformace møí�e. Nejjednodušším zaøízením, které
po�adavkùm rentgenové difraktometrie s vysokým rozli-
šením vyhovuje, je dvoukrystalový difraktometr. Dnešní
„dabl“ mù�e ovšem mít prakticky desítky os, které
umo�òují ladit monochromátor, sestávající nezøídka z více
krystalù, na nich� dochází k nìkolika reflexím, a justovat
vzorek. Ještì podrobnìjší informace lze získat vlo�ením
tøetího krystalu – analyzátoru pøed detektor. Pak mluvíme o
trojkrystalovém difraktometru.

Rentgenová reflektometrie se pou�ívá napø. k urèování
drsností povrchu a rozhraní, prùmìrné hustoty multivrstvy
aj. Jedná se samozøejmì v�dy o mìøení v bezprostøedním
okolí úhlu totálního odrazu, tedy pro extrémnì malé úhly
od 0° do nìkolika málo stupòù a reflexní køivka na rozdíl
od rentgenové difrakce je modulována pouze zmìnami
v elektronové hustotì rozptylujícího materiálu. Nejvyššího
rozlišení se dosáhne pøi malé divergenci dopadajícího
svazku, štìrbina pøed vzorkem bývá øádu desítek �m, a
redukcí pøíjmového úhlu detektoru - opìt úzkou štìrbinou
nebo, je-li intenzity dostatek, analyzátorem.

Mìøením intenzity v okolí bodu reciproké møí�e
s reciprokým vektorem q získáme mapu reciprokého pros-
toru. Souøadnice v této mapì odpovídají slo�kám
difrakèního vektoru kolmým a rovnobì�ným s reálným
povrchem vzorku. Mapa reciprokého prostoru umo�òuje
rozlišit difrakèní jevy zpùsobené zmìnou mezirovinné
vzdálenosti a náklonu møí�e a získat strukturní informace
obsa�ené v difúznì rozptýleném záøení. Mapy se zobra-
zují vìtšinou v logaritmickém mìøítku jako grafy vrstevnic
té�e difraktované intenzity v okolí daného bodu reciproké
møí�e.

Vztah mezi strukturními vlastnostmi rozhraní multi-
vrstev, krystalografickou orientací substrátu, chemickým
slo�ením vrstev a podmínkami rùstu zajímá technology a
designéry elektronických a optoelektronických prvkù.
Studovali jsme systémy vytvoøené rùstem supermøí�í na
substrátech s povrchy úmyslnì odklonìnými od význam-
ných krystalografických smìrù. Za urèitých podmínek
rùstu supermøí�e se na takto uøíznutém substrátu vytvoøí
laterálnì periodická struktura mesoskopických stupòù.
Z difrakèních mìøení lze urèit laterální periodu tìchto
stupòù, úhel dezorientace povrchu i smìr maximální
replikace polohy stupòù od rozhraní k rozhraní.

Soustøedili jsme se na systém {AlInAs/GaAs} s rùz-
nými koncentracemi In napìstovaný na substrátu GaAs
odklonìném od smìru [001] od 0° do 3°. Mìøení jsme
provádìli jak v difrakci, tak v reflektivitì (obr. 4). Z map
reciprokého prostoru lze rekonstruovat strukturu v reálném
prostoru [12, 13].
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Obr. 4. Mapa reciprokého prostoru v okolí reciprokého bodu
(000) supermøí�e AlInAs/GaAs na substrátu GaAs odklonìném
od smìru [001] o 3°



Aè máme velmi intenzivní zdroj rentgenového záøení,
vítáme samozøejmì mo�nost pracovat u ještì výkonnìjších
zdrojù. Pracovníci laboratoøe se úèastní experimentù
u synchrotronù v Orsay, Terstu a Grenoblu.

M. Polcarová se svými spolupracovníky napø.
studovala v LURE, Orsay a ESRF v Grenoblu interakci
skluzových dislokací s hranicemi zrn v køemíkovém �eleze
[14]. Hranice zrn zpomalují pohyb skluzových pásù pøi
plastické deformaci. Bikrystaly Fe-Si s vhodnou orientací
hranic, difrakèních vektorù a skluzových systémù byly
namáhány v tahu nebo tlaku na zaøízení umístìném na
goniometru a v prùbìhu tohoto dynamického experimentu
byly snímány rentgenové topogramy. Na nich byl
pozorován vznik skluzových pásù, jejich postup smìrem
k hranici zrna, zastavení u ní, zvyšování elastické defor-
mace v okolí èel skluzových pásù a posléze pøekroèení
pásù pøes hranici do sousedního zrna a jejich další postup
v nìm. Pozorování potvrdila hypotézu, �e je nutné doda-
teèné vnitøní lokální napìtí nad to aplikované zvnìjšku, aby
dislokace ve skluzovém pásu pøekonaly ve svém postupu
bariéru tvoøenou hranicí zrna.

Závìrem upøímnì dìkuji všem svým kolegùm, kteøí mi
v pøípravì tohoto pøíspìvku vydatnì pomohli, v abecedním
poøadí to byli J. Bradler, M. Èeròanský, J. Kub,
M. Polcarová a V. Studnièka.
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