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Oddìlení strukturní analýzy ve Fyzikálním ústavu má
šedesátiletou tradici v rentgenových difrakèních metodách. 
Hlavním vìdeckým tématem je vývoj výpoèetních metod
pro aperiodické krystaly a s tím související rozvoj výpoèet -
ního systému Jana. V oddìlení se dále provádí servisní
krystalografie, pøesná meøení komplikovaných struktur a
servisní elektronová mikroskopie. Pracuje zde také teore -
tická skupina specializovaná na rentgenovou spek tros -
kopii. K novým výpoèetním smìrùm patøí vývoj programu
Superflip pro øešení struktur metodou pøevracení náboje
(charge flip ping) a upøesòování magnetických struktur
z neutronových difrakèních dat. V experimentální oblasti
právì zavádíme elektronovou precesní difrakci a
práškovou difrakci pro strukturní analýzu.

His to rie

Pracovní skupina vìdcù zabývajících se strukturní
analýzou vznikala na pøelomu 40. a 50. let kolem prof.
Adély Kochanovské v tehdejším Ústøedním ústavu
fyzikálním. Zde nastoupil v roce 1949 jako diplomant
Allan Línek, pozdìjší klíèová postava rozvoje strukturní
analýzy. Vlastní historie oddìlení strukturní analýzy
zaèíná – pod rùznými názvy – v roce 1951, kdy byl
Ústøední ústav fyzikální pøestìhován do prostor v
Cukrovarnické ulici. Dr. Línek se v té dobì zabýval
stanovením struktury EDT (eth yl ene-diamine-tartarate).
Byla to èinnost prùkopnická a nároèná, se kterou nikdo
v okolí nemìl zkušenost. Jako experimentální zaøízení
sloužil Weissenbergùv goniometr, Debye-Scherrerova
komùrka a podomácku sestavená rentgenová aparatura.
Nejvìtším problémem byly výpoèty, ke kterým se na
poèátku používaly pouze Beevers-Lipson strips, tj. tabulky 
s vyhodnocenými goniometrickými pøíspìvky ke struk -
turním faktorùm. Toto byl dùvod, proè Línek od poèátku
usiloval o automatizaci výpoèetních prací pøi øešení
krystalových struktur.

Struktura EDT byla vyøešena až v roce 1957 a
vystavována jako exponát Akademie na svìtové výstavì
v roce 1958 v Bruselu. Bìhem jejího øešení byly navrženy a 
sestaveny dnes již legendární jednoúèelové sèítací stroje
Eliška a Supereliška pro mechanizaci výpoètu strukturních
faktorù a syntézy Fourierových øad. O dva roky pozdìji
zaèala již v Akademii éra poèítaèù instalací univerzálního
samoèinného poèítaèe URAL-1 v Ústavu teorie informace
a automatizace ÈSAV.

Strukturní analýza byla jednou z prvních fyzikálních
metod, které zcela závisely na rozvoji výpoèetní techniky.
Dnes, kdy krystalové struktury lze poèítat na bìžném
osobním poèítaèi, nás v souvislosti s nároky na výpoèetní
kapacity napadne spíše teoretická fyzika, ale pøed padesáti
lety byla strukturní analýza vrcholem možností výpoèetní
techniky a souèasné výpoèetní støedisko Fyzikálního
ústavu se tak vyvíjelo soubìžnì s oddìlením strukturní
analýzy. V roce 1963 se oddìlení podaøilo získat samo -
èinný poèítaè ZUSE22R s bubnovou magnetickou pamìtí
o 8192 dvaatøicetibitových slovech, tzv. “Zuzanu”, na
kterém bylo možné poprvé sestavit a použít jednoduchý
upøesòovací pro gram pro souøadnice atomù. V roce 1971
byl ve Fyzikálním ústavu uveden do provozu poèítaè
TESLA200 s operaèní pamìtí 64 kB a s pomocí dr.
Sklenáøe jsme se nauèili programovat ve Fortranu. V roce
1981 zakoupil Fyzikální ústav poèítaè Siemens 7356, jehož 
operaèní systém již umožòoval pøímou interakci s uživa -
telem. Po dosloužení Siemense nastupují výkonné stolní
poèítaèe a strukturní analýza definitivnì ztrácí punc
výpoèetnì nároèné metody. 

V roce 1972 nastoupil do Fyzikálního ústavu dr.
Petøíèek, navázal na prùkopnickou práci dr. Línka a brzy se 
stal novou vùdèí postavou strukturní analýzy. Pøístup k
výpoèetní technice byl pro jeho práci zásadní, protože pøed
rokem 1989 a ještì i mnoho let po nìm bylo zcela
nemyslitelné konkurovat rozvinutým státùm v experimen -
tálním vybavení. Na druhou stranu nebylo nemožné
dosáhnout svìtové úrovnì v teorii a výpoèetních metodách. 
Aby kontakt s experimentem nebyl zcela ztracen, byl v
oddìlení udržován v chodu a pozdìji – díky úsilí dr.
Petøíèka a Ing. Hummela – plnì automatizován ètyø kruho -
vý difraktometr Hilger & Watts. Jeho údržba a progra -
mování byly školou krystalografie, ale poté, co se
komerèní pøístroje staly bìžnì dostupnými, vìtšina
obrovského úsilí pøišla nazmar.

Pro vývoj krystalografických metod byl rozhodující
rok 1984, kdy dr. Petøíèek, vyzbrojen z domova rozsáhlými 
programátorskými a krystalografickými zkušenostmi,
odces toval na rok do laboratoøe prof. Coppense v Buffalu.
Zde vyvinul první verzu programu Jana pro øešení,
upøesòování a interpretaci modulovaných struktur. Pro -
gram Jana se od té doby vyvinul v univerzální krystalo -
grafický nástroj s celosvìtovým využitím. Moderní doba
zaèala pro oddìlení v roce 1999, kdy se podaøilo vedení
Fyzikálního ústavu pøesvìdèit, že krystalografické
pracovištì potøebuje kromì poèítaèù také experimentální
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vybavení, do provozu byl uveden nový ètyøkruhový difrak -
to metr a pracovištì se zaèalo postupnì pøibližovat svou
vybaveností bìžným západním laboratoøím. 

Od dì le ní struk tur ní ana lý zy

Od zaèátku 80. let existuje Oddìlení strukturní analýzy
(døíve Oddìlení vazeb a struktur) jako samostatná organi -
zaèní jednotka Fyzikálního ústavu. Oddìlení nejprve vedl
dr. Línek, od roku 1984 dr. Šimùnek a od roku 2008 dr.
Dušek. V souèasné dobì se dá oddìlení rozdìlit na tøi
týmy: (1) strukturní analýza difrakèními metodami, klíèo -
vé osoby dr. Petøíèek, dr. Pa lati nus a dr. Dušek; (2) analýza
rent ge nových spekter a výpoèty souvisejících elektro -
nických a magnetických vlastností, klíèové osoby dr. Šipr a 
dr. Šimùnek; (3) servisní elektronová mikroskopie, dr.
Jurek. Vzhledem k zamìøení kolokvia se další text
vìnuje pouze tématu strukturní analýzy difrakèními
metodami. 

Ob las ti èin nos ti

Hlavní èinností oddìlení strukturní analýzy zùstává rozvoj
krystalografických výpoèetních metod. Systém Jana v
souèasné verzi Jana2006 [1] pokrývá rozsáhlé oblasti
krystalografie: servisní krystalografii, nesoumìøitenì
modulované struktury, soumìøitelné struktury, kompozitní
struktury a magnetické struktury. Významným rysem
programu je schopnost kombinovat data, takže je napøíklad 
možné upøesòovat strukturní model souèasnì proti mono -

krystalovým a práškovým datùm. Poèet registro vaných
uživatelù programu již pøesáhnul 1500 a rychle roste i v
oblasti trojrozmìrných struktur, pøièemž každý rok je pro -
gram zhruba 100 krát citován. Dá se bez nadsázky øíci, že v
oblasti komplikovaných struktur se pro gram Jana stal
celosvìtovým standartem. 

S rostoucím používáním systému Jana nabývá na
intenzitì pedagogické èinnost, zejména workshopy,
kterými v minulém roce prošlo 120 úèastníkù. Velmi
zajímavý byl work shop na konferenci ACA v Torontu se
ètyøiceti platícími úèastníky, protože indikoval rychle
rostoucí zájem o naše výpoèetní metody ve Spojených
státech. Zatím však základna pokroèilé krystalografie
malých a støedních struktur zùstává pevnì v Evropì,
zejména ve Francii a Nìmecku. V minulém roce jsme
vyvinuli zajímavý nový formát workshopù, tzv. Ad Hoc
workshopy. Jejich specialitou je, že obsah a termín jsou
stanoveny v interakci s uživateli a podle jejich zájmu. Ad
Hoc workshopy jsou velmi malé, takže se dají poøádat bez
poplatkù, a jejich popularita rychle stoupá. 

V experimentální oblasti je naším hlavním nástrojem
ètyø kruhový difraktometr Gem ini s dvìma rentgenovými
lampami, mìdìnou a molybdenovou, a s plošným detek -
torem At las. Výhodou tohoto sys tem je univer zál nost,
takže mùžeme studovat malé anorganické molekuly, ale
tøeba i testovat proteinové vzorky. Polovina èasu difrak -
tometru Gem ini pøipadá na mìøení komplikovaných
struktur, druhou polovinu vìnujeme servisní krystalo -
grafii. Roèní prùchod vzorkù odhadujeme na nìkolik
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Fig ure 1. Ètyøkruhový difraktometr Gem ini firmy Ox ford Dif frac tion. (1) goniometrická hlavièka držící sklenìný vlas se vzorkem; (2)
plošný CCD detektor; (3,4) rentgenové lampy a jejich kolimátory; (5) ohøev nebo chlazení vzorku proudem plynného dusíku; (6)
Goniometr. 



stovek. Pøi experimentu klademe dùraz na kvalitu a
expozièní dobu. Jelikož nejsme placeni dodavateli vzorkù,
mùžeme si dovolit vyèlenit libovolnì dlouhou dobu pro
nároèný ex per i ment a pro tuto možnost jsme vyhledáváni
majiteli složitých vzorkù z domova i zahranièí. 

Dùležitou oblastí èinnosti jsou konzultace složitých
struktur. Øada z nich se dìje prostøednictvím pøímých
návštìv majitelù vzorkù, pøedevším ze zahranièních labo -
ra toøí. Je tøeba konstatovat, že spolupráce na zajímavých
problémech v rámci Èeské republiky je mnohem ménì
intenzivní, aèkoli jí dáváme vyšší prioritu, a i workshopy
jsou s vyjímkou nìkolika stálic navštìvovány pøedevším
zahranièními zájemci. O dùvodech tohoto stavu lze pouze
spekulovat. 

No vin ky ve vý po èet ních me to dách

Nejnovìjší vývoj programu Jana se týká výpoètu magne -
tických struktur z neutronových difrakèních dat. Uživatelé
programu, kteøí se dostali k tomuto tématu pøedevším
v Zurichu a v Oak Ridge lab o ra tory, si brzy uvìdomili, že
magnetické momenty lze popsat modulaèní vlnou a že by
bylo velmi vhodné upøesòovat souèasnì magnetickou a
nukleární strukturu. Vývoj tímto smìrem zaèal v roce
2006, kdy se v programu objevila možnost kombinovat
prášková a monokrystalická difrakèní data, a pokraèuje až
dosud implementací postupù pro analýzu reprezentací a
testování magnetické symetrie. První èlánek shrnující
teoretické základy již implementovaných procedur by se
mìl objevit v èasopise Acta Cryst. A bìhem tohoto roku.

Souèasnì probíhá vývoj, který má ze systému Jana
uèinit pøátelský systém pro jednoduché struktury. Pro gram
už automatizuje øadu základních úkonù, jako jsou testy
symetrie nebo automatické zadávání vodíkových atomù,
ale prostor pro zlepšování je ještì veliký. Hlavní problém
je, že „pøívìtivost“ programu nesmí být dosažena na úkor
obecnosti.

Naším hlavním úspìchem v oblasti strukturní analýzy
bylo vyøešení struktury Levyclauditu [2] a Cylindritu [3].
Jde o pìtidimenzionální kompozitní struktury, která byly
zkoumány v rùzných aproximacích od 70. let, ale skuteè -
ného øešení se doèkaly až v nedávné dobì.

V oddìlení strukturní analýzy je také vyvíjen pro gram
Superflip [4] pro øešení struktur metodou pøevracení
náboje v libovolné dimenzi. Jeho autorem je dr. Pa lati nus.
Pro modulované struktury jde o zásadní prùlom, protože
výsledkem øešení jsou pøímo modulaèní funkce a jim
odpovídající referenèní polohy atomù. Tím se stávají
snadno øešitelnými silnì modulované struktury, u kterých
zpravidla nelze urèit prùmìrnou strukturu z hlavních
reflexí a u kterých nelze nalézt správné modulaèní funkce
prostým upøesòováním z libovolných malých startovacích
hodnot. Superflip se stává populárním i v oblasti
standartních struktur a v oddìlení strukturní analýzy jej
využíváme i pro servisní krystalografii.

Nové smì ry

Konec prvního desetiletí 21. Století byl pro oddìlení
strukturní analýzy mimoøádnì pøíznivý. Dr. Petøíèek získal
Akademickou prémii, která nám umožnila modernizovat a
rozšíøit pøístrojové vybavení, a o rok pozdìji dr. Pa lati nus

obržel od Akademie vìd stipendium J.E.Purkynì, na jehož
základì získal možnost založit v oddìlení nový smìr.

Tímto novým smìrem je precesní elektronová difrakce. 
Ve sklepení Fyzikálního ústavu v Cukrovarnické ulici byl
instalován elektronový mikroskop Philips CM120, sice
repasovaný, ale vybavený nejmodernìjšími pøídavky pro
provádìní precesní difrakce. Nástavec Spin ning star firmy
Nanomegas dokáže prostøednictvím cívek mikroskopu
uvést primární elektronový paprsek do precesního pohybu, 
pomocí kterého se èásteènì odstraní dynamické efekty,
které až doposavad znemožòovaly pøesnou strukturní ana -
lý zu z elektronových dat. Podrobnosti o laboratoøi a
metodì jsou pøedmìtem specielní pøednášky dr. Palatinuse. 
Na tomto místì zbývá pouze shrnout, že podaøí-li se
pøekonat technické a výpoèetní nesnáze, získá krystalo -
grafie novou metodu zjišÙování struktury mikrovzorkù a
bude si moci hrdì pøipsat kouzelné slovo “nano”, které
otevírá mìšce grantových agentur.

Dalším novým smìrem v oddìlení bude prášková
difrakce. Nyní jsme ve stádiu výbìru vhodného pøístroje,
ale je jisté, že to bude práškový difraktometr s primárním
monochromátorem specializovaný pro mìøení za úèelem
strukturního upøesòování Rietveldovou metodou. Zajíma -
vou zprávou je, že v Èeské republice se takový pøístroj
nevyskytuje, protože za monochromatizaci se platí krutì

intenzitou. Práškový difraktometr se záøením CuKa1 zpro -
voz òujeme pøedevším z dùvodu, že prášková metoda je
komplementární k precesní elektronové difrakci: zrno
prášku je na elektronovém mikroskopu monokrystalem a z
precesní elektronové difrakce lze získat první odhad
strukturního modelu. Dále oèekáváme rozvoj práškových
metod v pro gram Jana2006 a v neposlední øadì pøísun
zajímavých vzorkù vyžadujících mìøení s monochro -
matizovaným paprskem ze širokého okolí.
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Fig ure 2. Difrakèní obraz struktury pøírodního Cylindritu.
Projekce pozic difrakèních stop v reciprokém prostoru podél a*
prvního kompozitního podsystému. Osa c* je vodorovná.
Elementární buòka druhého podsystému není naznaèena. 



Co skrý vá bu douc nost?

Doufáme, že budoucnost skrývá úspìch metody precesní
elektronové difrakce a úspìchy pøi stanovování struktur z
práškových dat. Dále doufáme v naplnìní naší vize, že pro -
gram Jana dosáhne takového stupnì ovládání, že bude
moci být zaveden na universitách jako výukový nástroj pro 
krystalografii. Vìøíme, že budoucnost neskrývá stav, kdy
každý vìdecký výsledek bude okamžitì pøepoèítáván na
peníze z pøípadných aplikací, protože to by znamenalo
konec pokroèilé krystalografie, jejíž metody profitují
rovným dílem z vzorkù prùmyslovì dùležitých a ze vzorkù
momentálnì nevyužitelných. Také doufáme, že vlády
v Èeské republice se budou nadále støídat takovým
tempem, že žádná z nich nestihne zrušit Akademii vìd.

Zá vìr

Je vyzkoušenou pravdou, že vývoj vìdeckých i jiných
oborù závisí pøedevším na jednotlivcích. Oddìlení struk -

tur ní analýzy mìlo to štìstí, že klíèové osoby pøicházely a
pøicházejí ve správnou dobu. Kontinuita vyjádøená
schématem Línek-Petøíèek-Dušek-Pa lati nus nám dává
nadìji na dalších 15 let plynulého vývoje. Rád bych se ve
vìku 87 let zúèastnil oslav stého výroèí strukturní analýzy
ve Fyzikálním ústavu. 
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Ab stract
In sti tute of macromolecular chem is try (IMC) is equipped
with two mod ern elec tron mi cro scopes: field-emis sion gun
scan ning elec tron mi cro scope Quanta 200 FEG (SEM; pro -
duced by FEI, Czech Re pub lic) and trans mis sion elec tron
mi cro scope Tecnai G2 Spirit Twin 12 (TEM; pro duced by
FEI, Czech Re pub lic). Both mi cro scopes are equipped
with a de tec tor for en ergy-dispersive anal y sis of X-rays
(EDX), by means of which the el e men tal microanalysis can 
be per formed. Re search at IMC is fo cused on syn thetic
poly mers, co pol y mers, their blends and com pos ites. Nev -
er the less, the mi cro scopes are em ployed also in the stud ies
of in or ganic ma te ri als and/or crys tals. The in or ganic ma te -
ri als are ei ther used as fill ers in poly mer com pos ites or they 
orig i nate from ex ter nal col lab o ra tions.

Due to res o lu tion, field of view and other as pects of mi -
cro scopic work, SEM mi cros copy is usu ally used for stud -
ies of microcrystals, whereas TEM mi cros copy is usu ally
ap plied on nanocrystals. Mor phol ogy of microcrystals is
eas ily ob served in SEM/SE (de tec tion of sec ond ary elec -
trons in SEM), while mor phol ogy of nanocrystals is readily 
vi su al ized in TEM/BF (bright field im ag ing in TEM). El e -
men tal com po si tion of the mi cro- and nanocrystals can be
as sessed by SEM/EDX and TEM/EDX (de tec tion of char -
ac ter is tic X-rays in SEM and TEM, re spec tively). Crys tal
struc ture can be stud ied by TEM/SAED and TEM/ED (se -
lected area elec tron dif frac tion and ap er ture-less elec tron
dif frac tion in TEM). This con tri bu tion il lus trates the ap pli -
ca tion of all above men tioned modes (SEM/SE, SEM/

EDX, TEM/BF, TEM/EDX and TEM/SAED) on stud ies of 
in or ganic crys tal line ma te ri als.

As for the elec tron dif frac tion stud ies, the mi cro scopic
lab o ra tory at IMC has ex per i men tal and soft ware equip -
ment for microcrystalline and nanocrystalline pow ders.
Sin gle crys tals are stud ied only within ex ter nal col lab o ra -
tions, mostly due to the fact that they are very rarely used in 
the field of syn thetic poly mers. 

Úvod

Ústav makromolekulární chemie AV ÈR, v.v.i (dále
ÚMCH) je vybaven dvìma moderními elektronovými
mikros kopy: rastrovacím elektronovým mikroskopem s
auto emisní tryskou (SEM; typ Quanta 200 FEG) a
transmisním elektronovým mikroskopem (TEM; typ
Tecnai G2 Spirit). Oba mikroskopy jsou navíc vybaveny
detektory pro energiovì-disperzní analýzu paprskù X
(EDX), pomocí nichž lze provádìt mikroprvkovou analýzu 
vzorkù. Výzkum na ÚMCH se zamìøuje pøedevším na
syntetické polymery, kopolymery, polymerní smìsi a
kompozity. Oba elektronové mikroskopy se nicménì
využívají pøi studiu anorganických materiálù a krystalù.
Existují pro to dva hlavní dùvody: za prvé se anorganické
materiály èasto používají jako plnivo do polymerních
kompo zitù a za druhé jsou anorganické materiály na
ÚMCH studovány v rámci spoluprací s externími
pracovišti.

Vzhledem k rozlišení, šíøce zorného pole a dalším
problé mùm spojeným s vlastnostmi a pøípravou vzorkù

Ó Krystalografická spoleènost
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