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Abstract

It has been 35 years since the first neutron difractometer
SPN-100 was installed at the research reactor VVR-S, Rez.
The article is the author’s a honest view of the history of
the neutron diffraction group, its growth, its expansion of
the scope of research, as well as a look at the present exper-
imental capabilities and future research potential.

Abstrakt

V tomto roce uplynulo praveé 35 let od uvedeni do provozu
prvniho  neutronového difraktometru SPN-100 u
vyzkumného reaktoru VVR-S v Rez. Clanek je subjek-
tivnim ohlédnutim se autora do historie skupiny neutro-
nové difrakce, jejiho ristu, rozSifovani vyzkumné
problematiky a také na soucasny stav experimentalniho
vybaveni a vyzkumnych aktivit s perspektivou do
budoucnosti.

1. Uvod

Teoreticky a experimentalni vyzkum v oblasti difrakce a
spektrometrie termalnich neutronti (obecné neutronového
rozptylu) byl zahajen ve svété po roce 1946, kdy byly k
dispozici prvni intenzivni zdroje - jaderné reaktory. Siroké
pouziti metod neutronového rozptylu zptsobilo, ze u
kazdého vyzkumného reaktoru nebo pulsniho neutrono-
vého zdroje je instalovano nékolik (dokonce desitky)

Obr. 1. Prvni neutronovy difraktometr SPN-100 vybudovany
vlastnimi silami pro experimenty s polarizovanymi tak i
nepolarizovanymi termalnimi neutrony ktery je instalovany u
horizontalniho kanalu HK-4.

experimentalnich zafizeni. Kromé spusténi provozu
vyzkumného reaktoru VVR-S v r. 1957, jako nezbytného
neutronového zdroje, k nejvyznamnéjSim meznikim v
rozvoji neutronové difrakce v UJF lze pifadit:

1.1 Vybudovani a uvedeni do provozu
difraktometru SPN-100

Asi po tiiletém budovani, v r. 1965 uvedli kolegové R.
Michalec, B. Chalupa, J. Vaviin a J. Vavra do provozu
prvni dvouosy difraktometr SPN-100 [1], ktery byl na svou
dobu na vynikajici mechanické trovni a vétSina mecha-
nickych c¢asti zlstala nezménéna do soucasné doby (viz.
obr. 1). SPN je zkratkou nazvu Spektrometr polarizova-
nych neutronit. Vzhledem k tomu, Ze dvouusé provedeni
Ize vyuzivat pouze k pruznému rozptylu, vzl se pozdéji
nazev Dvouosy difraktometr SPN-100. Difrakéni experi-
menty je na ném mozné provadét jak s polarizovanymi, tak
nepolarizovanymi neutrony o vinové délce A = (0.08-0.25)
nm.

Puvodné byly na difraktometru planovany experimen-
ty s polarizovanymi neutrony. Kratce po zahajeni progra-
mu Difrakce na feromagnetickych dokonalych mono-
krystalech [2, 3], byla navazana spoluprace s profesorem
V. Petrzilkou, ktery inicioval zahdjeni zcela nového
vyzkumného programu Difrakce neutronit na ultrazvukem
buzenych kmitajicich monokrystalech [4]. Ke spolupraci se
pridavaji doc. J. Zelenka a doc. J. Tichy z VSST v Liberci,
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Obr. 2. Prof. V. PetrZlka, R. Michalec, B. Chalupa u tfiosého
spektrometru  TKSN-400 zakoupeného v r. 1971 tehdejsi
Ceskoslovenskou komisi pro atomovou energii v Polsku pro KJF
MFF UK, ktery je instalovany u HK-9.
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doc. O. Taraba z FE CVUT Praha a ing. D. Galociové z FS
CVUT Praha. V r. 1969 nastoupil do skupiny P. Mikula na
aspiranturu a v r. 1971 se po navratu z SUJV Dubna ke
skuping piidali ing. L. Sedlakova a ing. J. Cech. Umrtim
prof. Petrzilky spolupace s fakultami prakticky konci.
Koncem 70-tych let do skupiny ptichazeji kolegové M.
Vrana (v r. 1979) a J. Kulda na aspiranturu (v r. 1980).

1.2 Zakoupeni a instalace spektrometru
TKSN-400

Experimentalni ¢as na difraktometru SPN-100 nestacil na
mnozstvi planovanych experimentd pomérné velkého
spolupracujiciho tvirciho kolektivu a v r. 1971 byl tehdejsi
CSKAE zakoupen v Polsku pro katedru jaderné fyziky
MFF UK spektrometr TKSN-400 (viz. obr. 2), na némz
méla skupina neutronové difrakce v Rezi padesatiprocentni
podil méficiho casu [5]. Spektrometr TKSN-400 byl
nékolik let hojné vyuzivan pracovniky Katedry kovii MFF
UK (Z. Smetana, V. Sechovsky, V. Menovsky. V. Sima aj.)
k neutronodifrakénim studiim strukturnich a magnetickych
vlastnosti uranovych sloucenin a ziskané vysledky byly
zahrnuty do jejich kandidatskych a doktorskych disertaci.
V r. 1988 byl spektrometr TKSN-400 pieveden do
vlastnictvi UJF AV CR.

1.3 Vybudovani a uvedeni do provozu
jednoucelového difraktometru pro
malouhlovy rozptyl neutronii DN-2

S vyuzitim prvnich zkuSenosti v oblasti neutronové optiky
byly v r. 1983 zahdjeny prvni experimenty malouhlového
rozptylu neutront (SANS) na difraktometru SPN-100 v
dvoukrystalovém uspofadani se dvéma elasticky ohnutymi
monokrystaly. Rozlisenim a oblast pfenosu impulsu
difraktometr vypliloval oblast nedostupnou konvencénimi
kolimatorovymi zafizenimi na jedné strané a tzv. Bonse-
Hart difratometry vysokého rozliseni na druhé strané [6].
Diky prudkému rozvoji neutronové optiky byly u nas
navrzeny dal$i alternativy [7-9] a v r. 1991 byl uveden do
provozu nekonvencni difraktometr malothlového rozptylu
s analyzatorem v uplné asymetrické difrakéni geometrii v
kombinaci s linedrnim polohové citlivym detektorem (viz.
obr. 3) [10], ktery byl postupné zdokonalovan [11] az ke
konecné verzi pouzivané v soucasné dobe [12].
Difraktometr tohoto druhu byl prvnim na svété vitbec. Pro
zajimavost lze uvést, ze difraktometr pracujici na stejném
principu byl s nasi pomoci vybudovan také v HMI Berlin.
V soucasné dob¢ maji zajem o vybudovani takovychto
difraktometri s nasi spoluucasti v JAERI Tokai (Japonsko)
a v PINSTECH (Pakistan). Stavajici zatizeni v UJF Rez,
dvoukrystalovy difraktometr DN-2, umoziuje tudiz SANS
méfeni s vysokym rozliSenim a tim studium vétSich
nehomogenit. Na rozdil od konvenénich aparatur proto
nachazi nase metoda nejvice aplikaci v materialovém vyz-
kumu, zejména pii studiu morfologie velkych precipitati a
porozity.

1.4 Vybudovani a uvedeni do provozu
neutronového interferometru

Vlastni aparatura pro neutronovou interferometrii véetné
interferometrické¢ho krystalu typu LLL byla vyvinuta v
UJF v Rez v letech 1986-87 [13]. V létech 1987-1989
probihala rekonstrukce fezského vyzkumného reaktoru a
tézisté experimentalnich aktivit skupiny se presunulo do
SUJIV Dubna, kde byli na dlouhodobych pobytech R. Mi-
chalec, M. Vrana, L. Sedlakové a J. Kulda. V SUJV vybu-
dovala nase skupina u impulsniho reaktoru IBR-2 dvouosy
difraktometr DIFRAN pro experimenty z oblasti neutro-
nové optiky. Program byl zaméfen na neutronograficka
studia dynamické difrakce elasticky deformovanych
monokrystald [14] a neutronovou interferometrii ve spolu-
praci s IJI Gatc¢ina a Atominstitutem ve Vidni [15, 16]. V
SUIV byly poprvé pozorovany interferogramy priletovou
metodou . Po ukonéeni rekonstrukce reaktoru VVR-S (s
novym nazvem LVR-15) pocatkem 90-tych let ukoncili
¢lenové skupiny dlouhodobé pobyty v SUJV a za pomoci
grantu AV CR byla interferometricka aparatura vybudo-
véana v ReZ a uvedena do provozu vr. 1991 [10, 17]. T kdyz
neutronovy interferometr je difrakéni zafizeni, které pra-
cuje na bazi dynamické difrakce na dokonalych krystalech,
je jeho vyuzitelnost v soucasné dob¢ zejména v oblasti fun-
damentalni fyziky, v oblasti studia interakce neutroni
s jinymi casticemi nebo poli, nebo pro ovétovani pred-
povédi kvantové mechaniky. Vzhledem k tomu, Zze se u
experimentl s neutronovym interferometrem jedna o inter-
ferenci koherentnich Amotnych vin (ve svété je v provozu
celkem asi 5 neutronovych interferometrtl) interferomet-
ricka aparatura slouz jako unikatni zafizeni pro demon-
straci jevl kvantové mechaniky na makroskopické trovni
k védecké vychové mnohych studentd, mladych védec-
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Obr. 3. Schematické zobrazeni dvoukrystalového difraktometru
malothlového rozptylu DN-2 a zafizeni pro neutronovou
interferometrii, které jsou instalovany spole¢né u HK-8.
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kych pracovniki, jakoZ i védeckych pracovnikii jinych
obort [18].

1.5 Instalace texturniho difraktometru TEXDIFF

V r. 1991 byl definitivné ukoncen provoz vyzkumného
reaktoru typu VVR v ZfK Rossendorf (reaktor in ZfK byl
stejného typu jako LVR-15 v Rez). Skupina neutronové
difrakce v ZfK, jejimz hlavnim programem bylo teoretické
a experimentalni studium textur polykrystalickych materi-
alt se rozhodla instalovat dvouosy difraktometer (vybave-
ny Eulerovym goniometrem znacky Huber) pro méfeni
textur u reaktoru v Rezi [19]. Difraktometr je instalovan pro
méfeni s konstantni vinovou délkou (0.144 nm, Zn-mono-
chromator) s moznosti méteni rozptylovych uhli na vzorku
az do 115°. Difraktometr byl vyuZivan nejdiive kolegy
z Rossendorfu a po reorganizaci ZfK (nova struktura
ustavu a jiné vyzkumné priority) presel difraktometr pod
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Obr. 4. Schematické znazornéni difrakce na podélné kmitajici
destiCce v geometrii symetrické transmise a relativni vzrust
integralni reflektivity v zavislosti na proudu piezoelektricky
buzené kiemenné desticky pro A =0.106 nm a tlou§Zky 3 mm (1),
14 mm (2) aA=0.154 nm

TU Freiberg a po nékolik let byl pravidelné vyuzivan
studenty prof. P. Klimanka. S odchodem prof. P. Klimanka
do diichodu byl difraktometr pieveden do vlastnictvi UJF.
Difraktometr byl a je také vyuZivan pracovniky UJF
k texturnim méfenim. V soucasné dob¢ se po mnohaletém
bezporuchovém provozu ptipravuje rozsahla rekonstrukce
difraktometru, ktera se tyka jak mechanickych ¢asti,
detekeni trasy (vybaveni polohové citlivym detektorem) a
také moderni elektroniky pro fizeni difraktometru a sbér
experimentalnich dat.

2. Vyzkumné programy

2.1 Difrakce neutronu na kmitajicich
monokrystalech

V ramci programu Difrakce neutronii na ultrazvukem
buzenych kmitajicich dokonalych monokrystalech lze
opravneéné fici, Zze v 70-tych letech tvirci kolektiv vypro-
dukoval desitky publikaci v renomovanych ¢asopisech a
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Obr. 5. Schematické znazornéni difrakce na ohybovée kmitajici
desticce v geometrii asymetrické transmise a relativni vzrust
integralni reflektivity v zavislosti na budicim napéti pro rizné
reflexni roviny s odpovidajici thlovou odchylkou y od roviny
pro symetrickou transmisi; A = 0.106 nm, v = 1170 Hz.

© Krystalograficka spole¢nost



NEUTRONOVA DIFRAKCE V UJF AV CR V REZI.... 55
6000
1 s} 5, e 2w, BBV INCIDENT BEAM
= B -._. ./,..-_' . s :.. I | o
Lp : B . ; s N A
3000 ER- ’ AZ/ / 12)
2000 + ) (Qﬁ)

1000

3000
ik . S
= K 5 s K o 5
mof N K ol
= r .'._ ;S - = S
1000 s F o F N £
o R N "~
” 1 i 1 1
T 2000 +
I - 4
'\-\,_..‘wm,,-,,‘-_»"'\ “""'s.,_.«_,#'*-“-m\\w../'" y e
9 . L L .
T 1500
=0 ) ov
500 b T B d AL St B
” 1 1 1 1
7 00 50 200 250

Channel number —=

Obr. 6. Casovd modulace intenzity neutronového svazku
difraktovaného ohybové kmitajici kifemennou destickou pro
rtizné hodnoty budiciho napéti. Sitka kanalu - 8 ps, A = 0.106
nm, v= 1170 Hz.
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Obr. 7. Schema buzeni dvojnasobnych reflexi v jednom podélné
kmitajicim kfemikovém monokrystalu a pulsni charakter spektra
dvakrat odraZenych monochromatickych neutrond.

bezesporu patiil v ptislusné vyzkumné oblasti k nejlepsim
ve svété (v seznamu literarury je uveden jen vybér
nékterych typickych praci).

Vyzkumna ¢innost zahrnovala: studium reflexnich viast-
nosti a casové modulace difraktovanych neutronit vliivem
Dopplerova a aberacniho jevu pro rizné typy kmiti
krystalit [20-24), pro rizné oblasti rezonancnich frekvenci
ve frekvencnim pasmu 1-5000 kHz [25, 26] a pro riizné
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Obr. 8.. Schema geometrického usporadani pro pozorovani jevu
vicenasobnych reflexi (Renningertiv nebo také Umweganregung
jev) simulujiciho zakézanou reflexi Si(222) a pozorovany efekt v
zavislosti na azimutalnim thlu otaceni krystalu @ kolem vektoru
[222] pro nekmitajici (1) a ohybové kmitajici desticku (2).
Hlavni maximum odpovida procesim znazornénym v horni
casti.

krystalické materialy [27] (viz. obr. 4 - 06), studium
elektrickych a elektromechanickych viastnosti kmitajicich
resondtoru [28, 29], experimenty difrakce neutronit na
dvou synchronné kmitajicich monokrystalech, pulsovani
neutronového svazku jednim a dvema kmitajicimi
monokrystaly (FWHM, = 1-100 ps, v = 2-80 kHz) [30 - 34]
(viz obr. 7), studium vicenasobnych reflexi v jednom
kmitajicim monokrystalu [35 - 38] (viz obr. 8), studium
nekterych jevii (anomdlni absorpce a “preskoky’mezi
dispersnimi plochami) plynouci z dynamické teorie
difrakce [39-42] (viz. obr. 9).

Jak jiz bylo zminéno, tvurci kolektiv nemél v této
oblasti vyzkumu vaznou konkurenci ve svété. Bylo dosaze-
no fady vynikajicich vysledkt zédkladniho a metodického
charakteru. Napf. nékteré parametry neutronovych pulst
(FWHM, =1 ps a opakovaci frekvence v = 80 kHz) [34]
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Obr. 9. Schematické znazornéni experimentu a casova
modulace neutronového svazku difraktovaného podélné
kmitajicim siln¢ absorbujicim monokrystalem InSb pro rizné
amplitudy kmitl, kdy béhem jedné pulperiody kmitd je buzena
jedna vétev dispersni plochy (velka absorpce) a béhem druhé
pulperiody druhd vétev (mala absorpce). 1 - krystal, 2,3 - uchytné
body, 4,5 - budici a snimaci piezokeramicka desticka.

ziskané pomoci ultrazvukem buzeného krystalového
prerusovace nebyly dosud piekonany. Predpoklada se, ze
by mohly byt vyuzity v oblasti neutronové spektrometrie
po vybudovani novych vysoce vykonnych spalacnich
neutronovych zdroji.

Od poloviny 70-tych let se tvlrci kolektiv vénuje také
problematice studia difrakce na staticky deformovanych
(dokonalych) monokrystalech [43 - 46], coz byl pocatek
pfechodu na novou oblast studia Difrakce neutronii
cylindricky ohnutymi dokonalymi monokrystaly. Vysledky
programu Difrakce neutronii na kmitajicich monokrysta-
lech byly souhrnné publikovany v nékolika ¢lancich [46 -
48], jsou soucasti n¢kolika kandidatskych disertaci [49 -
52] a jedné doktorské disertace [53].

2.2 Difrakce neutroni na elasticky deformovanych
dokonalych monokrystalech

V 70-tych 1étech byly z iniciativy prof. Meier-Leibnitze
rozvijeny v ILL Grenoble metodické studie moznosti
vyuziti fokusacnich technik zalozenych na Braggovée
difrakéni optice s cylindricky a sféricky ohnutymi
krystalickymi destickami v neutronové difraktometrii a
spektrometrii. Urcitého vyuzti se dockaly pouze
horizontalné¢ a verikalné fokusujici monochromatory s
ohnutymi mozaikovymi krystaly. Z dGvodu urcitého
nedotazeni vyzkumné Cinnosti nedoslo tehdy k
praktickému vyuziti elasticky ohnutych dokonalych
monokrystali. VyfeSenim nékterych problémt (napf.
upfesnéni vypoctu pikové a integralni reflektivity [54 - 56],
optimalizace tlousZky a poloméru ohybu krystalu [54, 55],
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Obr. 10. Upln& asymetricka difrakéni geometrie cylindricky
ohnuté¢ho dokonalého monokrystalu kfemiku jako neutronového
monochromatoru.
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Obr. 11. Dvoukrystalovy monochromator na bazi cylindricky
ohnutych kiemikovych desti¢ek v uplné asymetrické difrakéni
geometrii.

moznost vyuziti asymetrické difrakéni geometrie [57, 58])
se nam podafilo problematiku Difrakce neutronii cylin-
dricky ohnutymi dokonalymi monokrystaly dostat zacat-
kem 80-tych let do popiedi zajmu evropskych laboratofi.
Tento program zahrnoval: studium dynamickych jevii [59]
a vicenasobnych reflexi [60, 61] pri difrakci elasticky
deformovanymi monokrystaly, vyvoj a testy novych
nekonvencnich neutronooptickych prvkii (fokusujicich
monochromdtorii a analyzatorit) na bazi cylidricky
ohnutych dokonalych monokrystalii [62 - 65] (viz obr. 10 az
12), navrh a praktické aplikace nového extinkcniho modelu
redlnych krystalii [66] aj.

Dle nasich informaci, efekty vicenasobnych reflexi
byly studovany a experimentalné pozorovany v neutrono-
difrak¢énich experimentech pouze C.G. Shullem na mosai-
kovych krystalech a nasi skupinou na kmitajicich a
elasticky ohnutych monokrystalech. Vysledkim naSich
studii je vénovana samostatna kapitola knihy Shih-Lin
Changa [67]. Velkého ocenéni skupiny se také dostalo na
mezinarodnim pracovnim setkani specialisti v oblasti
neutronové optiky v Braunschweigu v r. 1993 [68]. Tam,
v zavérecném hodnoceni bylo konstatovano, ze to byla
pravé ,cCeska skola“, ktera ukazala moznosti a vyhody
pouziti fokusujicich monochromatort a analyzatorti na bazi
cylidricky ohnutych dokonalych monokrystald v
neutronodifrakénich experimentech. V soucasné dobé je
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Obr. 12. Casové fokusujici dvoukrystalovy monochrométor na
bazi cylindricky ohnutych kfemikovych desticek.

program omezen praveé na vyvoj a testy novych fokusujicich
monochromatorit a analyzatorii pro difraktometry
(spektrometry) instalované jak u zdroji s konstantnim
tokem (reaktory), tak u pulsnich zdroji pro experimety
provadéné praletovou metodou TOF [69-75]. Nejnovejsi
pionyrské experimenty provedeny na pulsnim zdroji
v KEK Tsukuba ukazaly, Zze vyuziti Braggovy difrakeni
optiky v priletovych difrakénich metodach méa velkou
budoucnost zejména v souvislosti s planovanym budova-
nim novych spalacnich zdroja. Vysledky programu Difrak-
ce neutronii na elasticky deformovanych dokonalych
monokrystalech byly souhrnné¢ publikovany v nékolika
¢lancich [76 - 80], byly také soucasti nékolika kandidat-
skych praci [81 - 83] a jedné doktorské disertace [84].

2.3 Malouhlovy rozptyl neutroni

Malouhlovy rozptyl neutrond (SANS) patii k
experimentalnim technikam ¢asto vyuzivanym k vyzkumu
nehomogenit o rozmérech od 10 A do 10 pm a ma $iroké
uplatnéni v chemii, biologii a fyzice pevnych latek. Jeho
hlavni pfednosti je moznost nedestruktivni kvantitativni
analyzy parametr mikrostruktury, pramérovanych ptes
makroskopicky objem vzorku a tudiz neovlivnénych povr-
chovymi artefakty a lokalnimi fluktuacemi. Vyzkumna
¢innost v UJF je prakticky vyhradné orientovana na mate-
rialovy vyzkum, kde se nase metoda ukazala jako velmi
ucinna a diky oboru rozliSeni ¢asto nenahraditelna. Je to
zejména: studium porozity plasmové nandsSenych keramic-
kych materialu, které jsou charakteristické pritomnosti
Sirokého spektra péri a trhlin velikosti fadu od 100 A do 10
wm a které do znacné miry urcuji jejich unikatni fyzikani a
chemické viastnosti, studium mikrostruktury superslitin na
bazi niklu, které jsou charakteristické pritomnosti
precipitati pomerné velkych rozméri, jejichz existence a
morfologie ma velky vliv na jejich mechanické viastnosti,
mimo jiné také pri vysokych teplotach.

2.3.1 Studium porozity v keramickych materialech
Diky svému oboru rozliseni se méfeni SANS na dvoukrys-
talovém difraktometru osvédcilo zejména jako alternativni
metoda pro studium porozity. Poprvé byla vyzkousena pti
studiu porozity v plasmové nanaSeném korundu ve
spolupraci s UFP AVCR. Prvni experimenty byly pievazné
metodického zaméfeni, neboZ vyhodnoceni rozptylu na
téchto matridlech vyzaduje zahrnuti silné¢ho vicenasobného
rozptylu. Proto byla vyvinuta metoda spolu se softwarem,
umoziujici fitovat parametry riznych modeli mikro-
struktury ptimo na SANS data métfend na dvoukrystalovém
difraktometru, a to i v pfipadech, kdy stfedni volna draha
neutronu je nékolikanasobné kratsi, nez tlousZka vzorku
[85]. Tato metoda byla s ispéchem vyuZita pfi studiu zmén
porozity ve vzorcich Al,Os, vyvolanych fazovymi pie-
chody pfi tepelném zpracovani, kdy zihani pfi teplotach
nad 1200°C vede u téchto materidlt k fAzovému prechodu
doprovazenému zna¢nym zvySenim hustoty a tim k
vytvofeni nové populace péri a trhlin. Méfeni v UJF Rez
umoznilo stanovit rozloZeni velikosti pord, objemové
frakce a dalSich parametrti v zavislosti na tepelném zpra-
covani v sirokém rozsahu od 0.01 do 2 um a rozlisit nékolik
typti port podle jejich velikosti [86, 87] (viz obr. 13 a 14).
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Obr. 13. Data z malouhlového rozptylu neutronti na plasmové
stitkané keramice Al,O; pro rizné rozliSeni a tlousZky vzorku
[86, 87].
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Obr. 14. Distribuce velikosti porti v plasmové stiikané keramice

Al,O5 ziskana z malothlového rozptylu neutront.
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Obr. 15. Data a odpovidajici fit malothlového rozptylu neutronti
na precipitatech v superslitiné EI698VD po tepelném namahani a
ziskana objemova distribuce precipitatd.

Na difraktometru DN-2 byly poprvé studovany vzorky
superplastické keramiky Y-stabilizovaného ZrO,, kde byly
naméfeny objemy a velikosti mikrotrhlin generovanych pfi
superplastické deformaci v zavislosti na stupni deformace.
Tato méfeni pfinesla zajimavé udaje o korelacich mezi
mechanismem superplastické deformace a parametry mi-
krotrhlin a stala se zakladem slibné se rozvijejici spolu-
prace s Ibaraki University v Japonsku na vyvoji téchto
technologicky zajimavych materialt.

2.3.2 Superslitiny na bazi niklu

V ramci tohoto programu (spoluprace s HMI Berlin) byla
studovana nejdiive morfologie precipitatll v superslitinach
7526 [88]. Pozoruhodného tispéchu bylo pak dosazeno pii
studiu superslitiny SC16, kdy vedle kuboidalnich precipi-
tatt faze y’ provedena meéteni odhalila pfitomnost druhého
typu rozptylujicich center faze o, ktera nebyla v SC16
diive detekovana a kterd neni mozno efektivné charakteri-
zovat jinymi metodami [89,90]. Vyzkum nového druhu Ni
superslitiny SCA, byl zase zaméfen na studium vlivu
rozdilnych postupti tepelného zpracovani (procesy
“starnuti”’) na vyslednou mikrostrukturu. Relativné mensi
precipitaty fadze y’ umozily komplexni charakterizaci
-velikost, tvar a frak¢éni objem- kuboidalnich precipitatd v
zévislosti na jejich tepelné piipravé [91]. Ve spolupraci s
TU Kosice byl na vzorcich CMSX3 a EI698VD provedeny
uspésné metodologické experimenty studia vlivu
vysokoteplotni creepové expozice a starnuti zptsobujici
zménu morfologie precipitatt [92] (viz obr. 15).

2.3.3 Metody zpracovani dat

V pribéhu poslednich let bylo téZ dotvafeno programové
vybaveni pro zpracovani dat, které je nezbytné pro inter-
pretaci vysledkii méfeni. Byly vyvinuty vyhodnocovaci
metody pro malothlovy rozptyl jak s vysokym rozliSenim,
tak i s nizkym rozliSenim kolimatorovych systémi. V prv-
nim piipadé experimenty ukazaly nutnost zahrnout do
zpracovani vicenasobny rozptyl a také anisotropii systému,
pfipadn¢ magnetickou slozku ucinného prufezu [93].
V druhém ptipadé¢ byly do nové vyvinutych programu vy-
hodnocovani zahrnuty nové modely mikrostruktury, moz-
nost fitovani ¢astic nékolika typt ve studovaném materialu

soucasné a také mozost libovolné orientace
modelovanych ¢astic a modelovani vlivu jejich prostorové
rozorientace na méfena data [94 - 96].

Kromé téchto hlavnich smérd jsme se podileli téz na
vyzkumu mikrostruktury polymert (spoluprace s KFKI
BudapeiZ) a hydratace cementil (spoluprace s ANSTO,
Australie). S UJV Rez jsme téZ zacali spolupracovat na
studiu mikrostruktury radiaén¢ poskozenych oceli reaktord
typu VVER, kde jsou pozorovany vyrazné zmeény
mikrostruktury v zavislosti na fluenci. Malouhlovy rozptyl
zde umoziuje stanovit primérné rozméry a objem
precipitatt a  diky pozorovanym zméndm v podilu
jaderného a magnetického rozptylu rozlisit i precipitaty
ruzného chemického slozeni.

2.4 Studium m#izkovych deformaci v
polykrystalickych materialech

V 1. 1991 byly provedeny prvni testovaci experimenty z
oblasti praskové difraktometrie, ve kterych bylo
nekonvenéné pouzito tiiosé usporadani spektrometru
TKSN-400 s fokusujicim monochromatorem a fokusuji-
cim analyzatorem. Vyuzti neutronové optiky a zcela ne-
konvencni pouziti analyzatoru v standartni praskové
difraktometrii pfineslo nové vysledky metodického
charakteru [97-100]. Byla to zejména moznost méteni
relativnich zmén mfizkového parametru (z méfeni zmén
uhlovych poloh difrakénich maxim) vlivem elastické
deformace s piesnosti 10 a také mozost studia mikro-
deformaci z analyzy zmén profilti difrakénich maxim. Na
rozdil od klasickych praskovych difraktometrti, méfeni na
fokusujicich difraktometrech je provadéno bez Solle-
rovych kolimatort, jejichz pouziti siln¢ omezuje svételnost
experimentalnich aparatur. V nasledujicich letech byly
navrzeny a otestovany dalsi alternativy fokusujicich difrak-
tometrd a nejefektivnéjsi varianta zndzornénd na obr. 16
[101, 102] je nejvice pouzZivana v soucasné dobé, jak na
SPN-100 tak i na TKSN-400. Rok 1991 byl také nastarto-
studia mikro- a makrodeformaci v polykrystalickych mate-
ridlech ve spolupraci s mnoha institucemi v CR a v zahra-
ni¢i. Skupina neutronové difrakce provedla v poslednich
letech rozsahlé experimentalni studie v oblasti zakladniho
materidlového vyzkumu pri mereni miiZzkovych deformaci
a deformacnich vlastnosti novych krystalickych materialu.
Byly studovany zejména ruzné typy oceli - studie super-

monochromator

slits
PSD detector

sample

Obr. 16. Schematické znazornéni fokusujiciho difraktometru pro
méfeni relativnich zmén miiZkového parametru polykrystalic-
kych latek.

© Krystalograficka spole¢nost



NEUTRONOVA DIFRAKCE V UJF AV CR V REZI.... 59

specimen

force

diffraction profile

Obr. 17. Geometrie uloZeni vzorku v trhadce a v neutronovém

svazku pro méfeni In-Situ.

pevnych UHC (Ultra High Carbon) nanokrystalickych
oceli, IF (Intersticial Free) oceli, ULC (Ultra Low Carbon)
oceli, austeniticko feritickych a oceli [103] (viz. obr. 17 a
18) a také komponent dvousloZkovych monokrystalickych
kompositi na bazi Al,O; [104, 105]. V piipadé vice-
fazovych a kompozitnich materialti 1ze mikrostrukturni
parametry (elasticka m¥iZkova deformace, stfedni hodnota
mikrodeformaci a velikost koherentnich difrakénich blo-
ki) urit pro kaZdou komponentu zv1asZ Jinou tématickou
skupinou experimentu predstavuji difrakéni studie in situ
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Obr. 18. Kiivky o—¢ jednotlivych fazi y a a ziskané z
neutronodifrakéniho experimentu na vzorku austeniticko-
martensitické oceli, mechanicka kiivka c—¢ a zavislosti hustot
dislokaci pro faze y a a na vné&j$im napéti, které byly nasledné
ziskané z analyzy difrakénich profilt.

martenzitické transformace probihajici v termomechanic-
ky namadahanych slitinach s tvarovou paméti (SMA)
[106,107]. V ramci rozsahlé spoluprace jsou zkoumany
ruzné materialy na bazi slitin NiTi, Cu (CuAlMnZn) a Fe
(FeMnSi). Ve vétsin¢ pfipadd se vyzkum soustfed’uje
zejména na studium strukturnich zmén v prabéhu plastické
deformace. Tyto experimenty, provadéné in sifu na neutro-
novych svazcich s pomoci trhacky (pfi naloZeni vnéjsi sily
v tahu a tlaku) mohou vyznamné piispét k objasnéni defor-
macnich mechanismu v téchto materialech. V poslednim
obdobi bylo dosaZeno také vyznamného pokroku pii inter-
pretaci vysledku ziskanych z neutronovych difrakénich
experimentl. Byly vytvofeny vlastni programy pro vyhod-
noceni mikrostrukturnich parametrt difrakénich profilti
tak, aby  vystihovaly  deforma¢ni  mechanismy
v polykrystalickych materialech [108, 109].

2.5 Texturni méfeni textur polykrystalickych
materiala

Anizotropie fyzikalnich a mechanickych vlastnosti poly-
krystalickych materidld silné souvisi s anizotropii
distribuce sméru zrn (textura) vzhledem k vybranému
soufadnicovému systému. Proto u¢elem texturnich studii je
hledani souvislosti mezi texturou a makroskopickymi
vlastnostmi vzorku a také pochopeni mechanismu tvofeni
textur a jejich transformace pomoci vhodnych modeld.

-
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Obr. 19. Polové obrazce textur valcovanych materialti oceli (90
% redukce), médi (90 % redukce) a alektrolytického niklu (56 %
redukce).
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Obr. 20. Schema monolitického kfemikového interferometru
typu LLL se vzorkem a méni¢em faze a schema dispersniho a
bezdispersniho umistnéni vzorku v interferometru.
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Obr. 21. Neutronové interference ve svazku O v zavislosti na
thlu nato¢eni ménice faze ziskané soucasné na dvou tfadech
reflexe (220) na impulsnim svazku reaktoru IBR-2 v SUJV
Dubna.

Omezime-li se pouze na vyzkumnou ¢innost s Gcasti
UJF, prvni texturni mé&feni byla zahajena ve spolupraci
s VSz Kosice v ramci programu Neutronovd texturni
analyza valcovanych materialii. Byly studovany textury
ocelovych (struktura BCC, textura charakterizovana
vlakny typu o a y) a médénych a niklovych plecht
(struktura FCC, textura charakterizovana vlakny typu b)
valcovanych za studena (viz. obr. 19) [110,111]. V
nedavné dobé byla ve skuping téz zavedena nova metodika
méfeni  textury  in-situ  béhem  kombinovaného
termomechanického namahani. Na texturni difraktometr
TEXDIF byla nainstalovana miniaturni trhacka a systém
pro horkovzdusny ohfev vzorku. Tato nova metodika byla
prakticky odzkouSena na slitiné s tvarovou paméti typu
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Obr. 22. Neutronové interference s kontrastem 65 % ve svazcich
O a H v zavislosti na uhlu nato¢eni ménice faze (kfemikova
planparalelni desticka) méfené bez vloZeného vzorku.

CuAIMnZn [112]. Zavedeni této ojedin¢lé metody
vyznamné rozSifuje okruh experimentalnich informaci,
které je mozné o deformované SMA slitin¢ ziskat na nasem
pracovisti.

2.6 Neutronova interferometrie

Neutronova interferometrie je povazovana za jednu z
nejjemnéj$ich experimentalnich technik. Podstata spociva
v koherentnim rozstépeni neutronové viny, prostorovém
oddéleni slozek a jejich nasledném slozeni. Rozstépeni a
opétovné sloZeni vin se provadi trojnasobnou Laueho dif-
rakci na tfech planparalelnich monokrystalickych kiemi-
kovych destickach (viz obr. 20). Pomérné velka prostorova
separace svazkidl jiz dovoluje pomoci interakce zavést
relativni zménu faze koherentnich vin. Dokonce velmi
malé zmény relativni faze koherentnich slozek vyvolaji
dobfe pozorovatelné interferencni jevy. Extrémné vysoka
citlivost metody ¢ini z neutronového interferometru
unikatni experimentalni nastroj pro studium zakladt nere-
lativistické kvantové mechaniky. Zména relativni faze pfi
prichodu vzorkem umoziuje vysoce piesnd méfeni
koherentni jaderné a magnetické amplitudy rozptylu
prvki, izotopi, roztoku, atd. Citlivost faze k naruseni
vyvolaném riiznymi nehomogenitami v matrici miZe byt
uspésné vyuzita ve fyzice pevnych latek (precipitacni
procesy, fluktuace ptfi fazovych ptechodech, porozita
materialu, atd).

Skupina doséhla vyznamného metodického vysledku
jiz béhem provozu interferometru v SUJV Dubna, kdy
priletovou metodou byly poprvé pozorovany interference
koherentnich vIn sou¢asné¢ na dvou fadech reflexe (viz obr.
21). K vyznamnym vysledkiim interferometrickych méteni
provedenych v ramci spoluprace na dvou nezavislych
aparaturach v UJF Rez a HMI Berlin patii zméfeni
koherentni délky rozptylu neutronti na izotopech Pb-208
[113], Pb-204 a Pb-207 [114]. V piipadé Pb-204 se jedna o
prvni pfimé meéfeni této veliCiny. Upiesnéni koherentni
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rozptylové délky na izotopu Pb-208 je vyznamné v
souvislosti s upfesnénim amplitudy neutron-elektronové
interakce na zékladé studia rozptylu neutront na jadrech
téZkych prvkl. Vyznamnym tspéchem poslednich let bylo
navrzeni, experimentalni ovéfeni a zavedeni nové (bezdis-
persni) metody uréovani neutronové koherentni rozptylové
délky z neutronooptickych experimentii s piesnosti 107
(viz. obr. 20 a 22). V porovnani s diivejsi bézné pouzivanou
dispersni metodou 1ze dosdhnout zvysSeni presnosti azo dva
fady [115]. Vysoka piesnost této metody souvisi s tim, Ze
jsou pfi ni zcela vylouceny systematické chyby spojené s
uréenim vlnové délky neutronti (bezdispersni metoda) a
nejsou kladeny extrémné vysoké pozadavky na vzajemnou
orientaci vzorku a rovin interferometru. Tato metoda byla
pouzita k uptesnéni koherentni rozptylové délky neutront
na jadrech kifemiku. Experimenty byly provedeny ve
spolupraci s HMI Berlin a NIST Gaithersburg na raznych
vilnovych délkach neutronti a na riznych interferometrech
[116-119]. Hodnota koherentni rozptylové délky ziskana v
téchto experimentech ma pétkrat vys$i presnost ve
srovnani s dosud vSeobecné akceptovanou nejpiesnéjsi
hodnotou experimentalné¢ urc¢enou C.G. Shullem na zak-
ladé méfeni Pendellosung-efektu.

V souc¢asné dobé probihaji na interferometru v Rezi ve
spolupraci s RIKEN (Japonsko) experimentalni studie de-
koherence neutronovych vin pfi prichodu nehomogenim
prostfedim. Prvni experimenty byly provedeny na prasko-
vych vzorcich Ni/Ti s riznym stupném slinuti dvou fazi.
Jedna se o novou oblast studia koherentnich vlastnosti
hmotnych vin. Ve spolupraci s PTB Braunschweig probiha
metodicka priprava k zahajeni experimentd méfeni
koherentni délky rozptylu neutronii na germaniu.

3. Spoluprace

V 70-tych letech byla doméaci spoluprace s FS CVUT, FE
CVUT, MFF UK, VSST (Liberec) soustfedéna na plnéni
programu Difrakce neutronii na kmitajicich monokrys-
talech. Zahrani¢ni spoluprace byla orientovana vyhradné
na SUJV Dubna v ramci spoleéného programu studia
interakace neutron-elektron [15, 120 - 123]. V 80-tych
letech se spoluprace skupiny rozsifuje také na ZfK
Rossendorf (u Drazd’an). Zde pracovnici skupiny provedli
nékolik vyznamnych experimentii v oblasti neutronové
optiky. Byly to zejména uspésné testy prvniho neutro-
nového interferometru a nové difrakéni metody meéreni
malothlového rozptylu neutrontt [8]. Rovnéz byli
kazdoro¢né zvani némeckymi kolegy k prednaskam na jimi
organizovanych Skoldch neutronové fyziky. V 80-tych
letech byl spektrometr TKSN-400 také casto vyuZivan
bulharskymi kolegy z INRNE Sofia k strukturnim méfenim
amorfnich skel na bazi teluru [124 - 126]. Koncem 80-tych
let za¢inaji vyznamné spoluprace s Universitou v Anconé v
oblasti materidlového vyzkumu [127, 128], dlouhodoba
spoluprace s PTB Braunschweig v oblasti neutronové
optiky [54, 65, 69, 77, 78, 80] a prvni kontakty s ILL
Grenoble [40] (v r. 1991 odjizdi J. Kulda k dlouhodobému
pobytu do ILL). V 90-tych letech bylo navazano nékolik
novych spolupraci s domacimi a zahrani¢nimi laboratote-
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HMI Berlin (studium mikrostruktury materialtt metodou

malothlového rozptylu neutront), FS CVUT, FzU AV
CR, University Loughborough, TU Kosice, Ibaraki Uni-
versity Hitachi, LLB Saclay (studium mfiZkovych
deformaci v polykrystalickych latkach), KURRI Kumatori
a JAERI Tokai, ILL Grenoble (fokusujici monochroma-
tory a analyzatory), HMI Berlin, NIST, PTB Braunschweig
a Atominstitut Viden (neutronova interferometrie), TU
Freiberg a VSz KoSice (méfeni textur polykrystalickych
materiald).

4. Zavér

Vsoucasné dobé je skupina neutronové difrakce v Rez
poctem nevelkd a od r. 1991 po odchodu J. Kuldy do ILL
Grenoble, pracuje jiz 10 let v nezménéné sestave. Z diivodu
dobfe znamych obecnych pfi¢in, nebylo omlazovani
skupiny a tim i jeji rozSifovani snadné a zacalo se dafit az
docela nedavno. V soucasné dobé se védecké Cinnosti ve
skuping vénuji:

RNDr. P. Mikula, DrSc. (od r. 1968) v oblasti difrakce
neutrond na ultrazvukem buzenych kmitajicich monokrys-
talech, studia vicenasobnych reflexi v elasticky deformo-
vanych monokrystalech, Braggova diffrakéni optika, vyvoj
a testovani novych fokusacnich technik v difrakénich
experimentech,

RNDr. M. Vrana, CSc. (od r. 1975) v oblasti interpretace
vysledku na bazi dynamické teorie difrakce, interferomet-
rie, méfeni miizkovych deformaci poly- a monokrystalic-
kych vzorkl, neutronové optiky,

RNDr. P. Lukas, CSc. (od r. 1983) v oblasti dynamické
difrakce na slab¢é deformovanych monokrystalech, neutro-
nové interferometrie, materidlového vyzkumu neutrono-
difrakénimi metodami (zejména studia miizkovych
deformaci poly- a monokrystalickych vzorku pfi aplikaci
vnéjsi sily v kombinaci s teplotou),

RNDr. J. Saroun, CSc. (od . 1987) v oblasti malotihlového
rozptylu neutrontl, pfi vyvoji programt pro vyhodnoceni
dat z meéfeni malothlového rozptylu se zapoctenim
vicenasobného rozptylu, Monte Carlo simulaci parametrii
a optimalizace neutronovych difraktometrt a spektromet-
ru,

RNDr. P. Strunz, CSc. (od r. 1988) v oblasti malouhlového
rozptylu neutronti, pfi vyvoji programi pro 3-D modely
pro vyhodnocovani slozitych experimentalnich dat malo-
uhlového rozptylu a také programt pro vyhodnoceni dat
z méteni miizkovych deformaci poly- a monokrystalickych
vzorkd,

Mgr. D. Neov (doktorand, od r.1998) v oblasti studium
miiZkovych deformaci poly- a monokrystalickych vzorki a
textur polykrystalickych latek,

Mgr. V. Ryukhtin a D. Lugovyy (doktorandi, od r. 2000) v
oblasti malouhlového rozptylu neutroni a studia
miiZkovych deformaci poly- a monokrystalickych vzorkt a
textur polykrystalickych latek.

Nosnymi vyzkumnymi programy skupiny neutronové
difrakce jsou: studium mrizkovych deformaci v poly- a
monokrystalickych materidalech v kombinaci s texturnimi
meérenimi, malouhlovy rozptyl neutronii, neutronova
interferometrie, Braggova difrakcni optika.

Podrobnéjsi informace o experimentalnim vybavenim,
aktivitach, mezinarodni, domaci spolupraci a publikacni
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¢innosti skupiny neutronové difrakce lze najit na
webovskych strankach na adrese http://omega.ujf.cas.cz/.

Zavérem pokladam za nutné ptipomenout, ze kromé
vyzkumného kolektivu v UJF v ReZ, vyuzivaji v soucasné
dobé& neutronového rozptylu (v Rezi nebo v zahrani¢nich
laboratotich) ke studiu strukturnich a fyzikalnich vlastnosti
kondenzovanych latek také dalsi skupiny. Jsou to zejména
FIFI CVUT (skupina prof. S. Vratislava), MFF UK
(skupina prof. V. Sechovského), UMCH AV CR (skupina
ing. J. Plestila, CSc.), FU AV CR (oddéleni dielektrik a
odd¢leni magnetizmu a supravodici).

Vyzkumnd ¢innost skupiny neutronové difrakce
spole¢né s Cinnosti dalSich skupin provadéjicich experi-
mentalni aktivity na reaktoru LVR-15 je finan¢né podporo-
vana Grantovou agenturou CR v ramci schvalené
Komplexniho projektu 202/97/K038.
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LABORATOR RENTGENOVE DIFRAKCE CESKEHO GEOLOGICKEHO USTAVU:
HISTORIE A SOUCASNOST

Karel Melka1, Petr Ondrus? a Roman Skala?

1Geologicky ustav AV CR, Rozvojovéa 135, 165 02 Praha 6 — Lysolaje,
2 Cesky geologicky tstav, Geologické 6, 152 00 Praha 5, ondrus@cgu.cz, tel. 51085210

Stejné tak jako v jinych védnich disciplinach zabyvajicich
se vnitini strukturou latek je nedilnou a velmi podstatnou
soucasti mineralogie v §ir§im slova smyslu prave strukturni
analyza. Védeckeé prace v mineralogii dnes sméiuji prave k
strukturni analyze, ktera umoziuje velmi detailni pohled na
studovanou latku aZ ptirodniho &i umélého pavodu a je
schopna vysvétlit a predikovat jeji chovani v SirSich
souvislostech.

Historie

Vzpominky RNDr. Karla Melky, CSc. - byvalého védeckého
tajemnika Krystalografické spolecnosti a dlouholetého
pracovnika laboratore

Na tehdej$im Ustfednim tstavu geologickém byla v ramci
chemickych laboratoii v Praze 7, Kostelni ul. zfizena
rentgenova laboratof v padesatych letech minulého stoleti
pod vedenim Ing. Roberta Rottera. Byla k disposici stolni
aparatura od firmy Miiller a dva pristroje Mikrometa od
firmy Chirana-Modfany. Pracovalo se s polykrystalickymi
materidly za Gcelem jejich mineralogického urceni pro
potieby geologi. K disposici byly difrakéni komory

umoziiujici uziti Debye-Scherrerovy metody a semifoku-
sacni metody dle A. Kochanovské s filmovou registraci.
V omezenych pripadech se pracovalo s monokrystaly a uzi-
valo se metody otaceného krystalu, pfipadné¢ Laueho meto-
dy. Byly ¢inény pokusy s vlastni konstrukei rentgenového
spektrografu. Realizaci tohoto zdméru se zabyval sam Ing.
Rotter, ktery byl ¢lenem pracovni skupiny soustiedéné na
studium a vyrobu germania a spolu s ni tehdy vyznamenan
,Radem prace*. Druhy den viak po udéleni vyznamenani
na prazském hradé byl na hodinu propustén z Geologické-
ho tstavu, kdyz pfi opozdéném provétovani byly u ného
zjistény jisté, tehdy zadvazné kadrové nedostatky. Nositel
Radu préace se tak nahle ocitl bez zaméstnani. Ing. Rotter
byl neobycejn¢ odborné¢ fundovany clovék a nesmirné
hodny. Dr. Slansky z katedry krystalografie na Pfirodové-
decké fakulté v Praze se o ném vyjadfoval, Ze je tak hodny,
az se na ném da Stipat dfivi. Nicmén¢ v disledku uvedené
udalosti byl tak osobné poznamenan, Ze podniky a instituce
se obavaly tohoto tak kvalitniho pracovnika pfijmout do
zaméstnaneckého stavu. Nakonec se mu piece jen podatilo
umistit v Ustavu pro vyzkum rud v Modfanech. Zde ve
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