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Pre ces sion elec tron dif frac tion (PED) is a new promissing
tech nique for elec tron dif frac tion pat terns col lec tion very
close to kinematical con di tion (like in X-ray dif frac tion) al -
low ing this way to solve ab-in itio crys tal struc tures of
nanocrystals.  PED  in ten si ties help to solve nanocrystal
struc tures (in or ganic met als, ce ram ics, min er als up to poly -
mers, or ganic struc tures, pharmaceuticals and even pro -
teins), even in cases where X-ray  synchtrotron data may
fail to solve the struc ture.

On the other hand, an other ex cit ing de vel op ment in
elec tron crys tal log ra phy is the 3dimensional dif frac tion to -
mog ra phy tech nique which con sists in an au to matic col lec -
tion of  a se ries of ran domly ori ented dif frac tion pat terns in
pre ces sion mode of the same crys tal through the whole

TEM an gu lar range, usu ally from -45° to +45°, at 1° an gu -
lar in ter vals. The re sult ing 3D elec tron dif frac tion set of re -
flec tions can be vi su al ized as clear 3D pic ture of the
re cip ro cal cell of the crys tal; ex cit ing ap pli ca tions like di -
rect cell de ter mi na tion, crys tal de fect such as twinning or
streak ing or in dus trial ap pli ca tions like polymorph screen -
ing are pos si ble now.

A new ex cit ing ap pli ca tion has also been de vel oped for
an EBSD-TEM  like phase and ori en ta tion maps for
nanocrystals. PED pre ces sion in ter face may per form a
scan ning with a small step (1-35 nm, de pend ing on TEM

source) through a sam ple area (ex am ple 5x5 mm2), re sult -
ing in a col lec tion of a large num ber of dif frac tion pat terns
which are com pared one by one by cross-cor re la tion tech -
niques with a se ries of gen er ated dif frac tion pat terns (tem -
plates) of all pos si ble ori en ta tions of known phases
ex ist ing on the scanned area.The re sult ing  high qual ity, 
high res o lu tion (1-2 nm) ori en ta tion and phase maps ob -
tained in TEM are much su pe rior to equiv a lent EBSD-
 SEM ori en ta tion maps. More over, there is no need for spe -
cific sur face spec i men prep a ra tion (like in EBSD- SEM),
be cause with this tech nique all dif fract ing crys tals have
enough sig nal to pro duce high res o lu tion ori en ta tion maps.
Such ori en ta tion and phase maps may be pro duced in few
min utes in any ma te ri als, mak ing the tech nique highly at -
trac tive for high through put EBSD-TEM struc ture anal y -
sis.
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Abs tract

Elec tron dif frac tion is the only avail able dif frac tion
method ap pli ca ble to in ves ti ga tion of sin gle crys tals of
sub- mi crom e ter size. Strong dy nam i cal scat ter ing ef fects
oc cur ring dur ing the in ter ac tion of elec trons with crys tals
re sult in a sit u a tion, where stan dard elec tron dif frac tion can 
be used to in fer geo met ric in for ma tion about the crys tal,
but not for quan ti ta tive struc ture anal y sis. The sit u a tion is
chang ing with the ad vent of a new method called Pre ces -
sion elec tron dif frac tion, which partly sup presses the dy -
nam i cal ef fects, and al lows for so lu tion of crys tal
struc tures from elec tron dif frac tion data. The newly es tab -
lished lab o ra tory for elec tron dif frac tion at the In sti tute of
Phys ics AS CR aims at in tro duc ing and de vel op ing the

method of pre ces sion elec tron dif frac tion so that it
be comes a stan dard crys tal lo graphic tool that can com ple -
ment and com pete with es tab lished dif frac tion meth ods.

Abs trakt

Elektronová difrakce je jedinou dostupnou difrakèní
metodou pro zkoumání krystalových struktur jednotlivých
krystalù submikrometrových rozmìrù. Silné dynamické
efekty vznikající pøi difrakci elektronù na krystalech
zpùsobují, že standardní elektronovou difrakci lze využít
pouze pro získání geometrické informace o krystalu, a
nikoli pro kvantitativní strukturní analýzu. Tuto situaci
mìní nová metoda precesní elektronové difrakce, která
potlaèuje dynamické difrakèní jevy, a umožòuje øešit
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krystalické struktury z elektronových difrakèních dat.
Novì vzniklá laboratoø elektronové difrakce na Fyzikálním 
Ústavu AV ÈR, v.v.i. má za cíl zavést a rozvinout metodu
precesní elektronové difrakce tak, aby se z ní stal stan -
dardní krystalografický nástroj, který doplní zavedené
difrakèní metody, a který jim bude moci konkurovat.

Úvod

Strukturní analýza krystalických látek je obor, který bude
zanedlouho slavit 100 let od svého vzniku po prùlomovém
experimentu Laueho, Friedricha a Knippinga v roce 1912.
Za tuto dobu se tento obor rozvinul do šíøe pokrývající
takøka všechny oblasti pøírodních vìd, protože znalost
atomární struktury krystalických látek je zásadním fakto -
rem pøi výzkumu v mnoha oborech od fyziky pevných
látek a chemie pøes analýzu stavebních hmot, keramiky èi
kovù až napøíklad k farmaceutickému výzkumu a moleku -
lární biologii. Rozmach a dùležitost oboru dobøe ilustruje
fakt, že v databázi CSD (Cam bridge Struc tural Da ta base),
nejvìtší databázi sdružující struktury organických a
organometalických látek, je do dnešního dne shromáždìno
více než 500000 položek, a další databáze obsahují další
desítky èi stovky tisíc struktur.

Spolu se vzrùstajícím zájmem o strukturní analýzu
docházelo a dochází také k rozvoji krystalografických
metod, a to jak experimentálních, tak výpoèetních. Díky
rozšíøení rychlých a výkonných difraktometrù i mocných
výpoèetních nástrojù pro øešení a upøesòování struktur se
stále posunují limity toho, co je moderní strukturní analýza
schopna obsáhnout.

V dnešní dobì lze strukturní analýzu krystalických
látek rozdìlit z hlediska typù studovaných materiálù na tøi
hlavní obory: monokrystalovou, práškovou, a analýzu
mikro- a nanokrystalù. Monokrystalová strukturní analýza
využívá pøevážnì rentgenového nebo neutronového záøení
pro analýzu monokrystalù nebo jejich dvojèat o velikosti
nejménì nìkolika mikrometrù, typicky však nìkolika
desítek mikrometrù. Je-li materiálu dostatek, ale není-li
možné získat dostateènì kvalitní monokrystal takovýchto
rozmìrù, je možné analyzovat materiál rentgenovou nebo

neutronovou difrakcí na polykrystalickém prášku. V
nìkterých pøípadech ovšem není materiálu dostatek pro
práškový ex per i ment, ani nevytváøí dostateènì velké
krystaly pro monokrystalovou analýzu. V tom pøípadì je
možné strukturu zkoumat jedinou dostupnou difrakèní
metodu – elektronovou difrakcí v transmisním elektro -
novém mikroskopu.

Elek tro no vá difrak ce

Elektrony interagují s atomy v krystalu zhruba tisíckrát
silnìji než rentgenové záøení. Díky tomu, a díky možnosti
snadno produkovat a fokusovat elektrony do velmi tenkého 
svazku, je možné pozorovat elektronovou difrakci ve
speciálních pøípadech již na nìkolikaatomových shlucích,
a bìžnì na krystalech o velikosti v prvních desítkách
nanometrù. To èiní z elektronové difrakce unikátní nástroj
pro zkoumání krystalových struktur mikro- a nanokrystalù, 
nedostupných ostatními difrakèními technikami.

Typické urychlovací napìtí elektronù v transmisním
elektronovém mikroskopu je 100-300 kV. To odpovídá
vlnové délce elektronù v rozmezí 0,01 – 0,04 C, tedy
zhruba stokrát ménì než je typická vlnová délka rentge -
nového záøení. Výsledkem je, že prùmìr Ewaldovy koule
pro elekrony je mnohem vìtší než pro rentgenové záøení, a
v okolí poèátku reciproké møíže je možné Ewal dovu kouli
považovat témìø za plochu (Obr. 1). Zorientujeme-li tedy
krystal nìjakým význaèným smìrem podél paprsku, zobra -
zí se na detektoru témìø nezkreslený obraz odpoví dající
roviny reciproké møíže. Elektronovou difrakci lze tedy
snadno použít pro studium geometrie krystalové møíže –
urèení møížkových parametrù, vzájemné orientace dvojèat
a srùstù nebo výskytu superstruktur.

V dùsledku silné interakce elektronù s elektrostatickým 
potenciálem v krystalu dochází k vícenásobné difrakci – již 
jednou difraktovaný elektron mùže být opìt difraktován.
Tento jev nastává i pøi difrakci rentgenového záøení, a je
znám pod termíny Renningerùv jev èi Umweganregung.
Pro rentgenové záøení je to jev druhoøadý, a ve vìtšinì
pøípadù ho lze zanedbat. V elektronové difrakci ovšem tyto 
tzv. dynamické efekty zásadním zpùsobem ovlivòují
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Obrázek 1. Schéma Ewaldovy konstrukce pro elektrony. V dùsledku krátké vlnové délky a protažení reflexí kvùli malé tloušce
vzorku protíná Ewaldova koule velkou èást nulové roviny reciproké møíže, která se pak zobrazí na detektoru v témìø nezkreslené
podobì.



výsledné intenzity difraktovaných paprskù, a zpùsobují, že
standardní intenzitní data z elektronové difrakce nelze až
na vzácné výjimky použít pro urèení a upøesnìní krysta -
lové struktury analyzovaného materiálu.

Pre ces ní elek tro no vá difrak ce

K vícenásobné difrakci dochází s tím vìtší intenzitou,
èím vìtší množství uzlù reciproké møíže se nachází zároveò 
v difrakèní podmínce, tedy pøi takové orientaci krytsalu,
kdy je k Ewaldovì kouli teèná nìkterá význaèná rovina
reciproké møíže. Na druhou stranu právì takovéto
orientace krystalu pøinášejí nejvíce informací. Vin cent a
Midgley [1] vyvinuli metodu, která umožòuje nadále
získávat dobøe zorientované obrazy reciproké møíže, a
pøitom zároveò potlaèuje dynamické jevy. Metoda se
nazývá precesní elektronová difrakce (PED), a její princip
je ilustrován na obr. 2. Krystal je zorientován požado -
vaným smìrem podél dopadajícího svazku elektronù.
Elektronový svazek je potom elektronikou upravující
proud v èoèkách vychýlen ze svislé pozice o malý úhel
(obvykle jeden až tøi stupnì), a obíhá okolo svislého smìru
po povrchu kužele s vrcholem ve vzorku. Pod vzorkem
dochází k opìtovnému zfokusování difraktovaných kuželù
do jednoho bodu, takže na stínítku vidíme opìt bodový
difrakèní obrazec. K precesi dochází s frekvencí cca
100Hz, takže na detektoru vidíme integrovaný difrakèní
obrazec ze všech orientací primárního svazku. Kombinací
tìchto vlastností PED – mírného odchýlení od pøesné osní
zóny a integrace intenzit pøes celý in ter val náklonù –
získáváme metodu, která v sobì zahrnuje nìkolik
dùležitých výhod:

Difrakèní obrazce jsou lépe zorientované: mírná
odchýlka orientace krystalu od pøesné orientace je

kompen zována integrací pøes mnoho náklonù primárního
svazku

• Jeden obrazec obsahuje mnohem více reflexí: náklo -
nem primárního svazku doje i k náklonu Ewaldovy
koule, a tím k difrakci tìch reflexí, které jsou pøi osní
orientaci mimo difrakèní podmínku 

• Namìøené intenzity jsou integrované pøes precesní
úhel, a proto ménì závislé na pøesné orientaci krysta -
lu

• Jsou potlaèeny dynamické jevy: díky náklonu
primár ního svazku je v difrakèní podmínce v jeden
okamžik mnohem ménì reflexí než pøi dopadu
svazku podél osní zóny

Pøedevším poslední dvì vlastnosti znamenají, že
intenzity získané precesní elektronovou difrakcí jsou blíže
kinematickým intenzitám, a je možné na nì aplikovat
klasické metody øešení fázového problému jako jsou pøímé 
metody nebo metoda pøevracení náboje. Z tohoto dùvodu
je precesní elektronová difrakce prùlomovým poèinem na
poli strukturní analýzy krystalických látek, která poprvé
umožòuje øešit krystalové struktury nanokrystalù pomocí
relativnì jednoduchého experimentu a za použití stan -
dardních krystalografických pøístupù.

Vznik la bo ra to øe elek tro no vé difrak ce

Oddìlení strukturní analýzy Fyzikálního ústavu AV ÈR,
v.v.i. je pracovištì s dlouholetou tradicí ve vývoji experi -
men tální i výpoèetní metodiky a programového vybavení
v oblasti krystalografické strukturní analýzy. Když se
kolem roku 2005 zaèalo rozšiøovat povìdomí o
mož nostech precesní elektronové difrakce, vznikla
myšlenka rozšíøit experimentální možnosti pracovištì
právì o tuto novou techniku. Konkrétnìjší obrysy získal
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Obrázek 2. Princip precesní elektronové difrakce. Paprsek je odklonìn od smìru kolmého na rovinu reciproké
møíže. Prùnik Ewaldovy koule s rovinou reciproké møíže tenkého krystalu je prstenec. Bìhem precesního
pohybu paprsku se tento prstenec otáèí kolem poèátku reciproké møíže.Velká èárkovaná kružnice vymezuje
oblast pokrytou obrazem reciproké møíže po úplném precesním cyklu.



tento plán v roce 2008, kdy se podaøilo navázat spolupráci
s francouzskou firmou Eloise, která se specializuje mimo
jiné na dodávky repasovaných elektronových mikroskopù,
a jejich úpravu pro úèely precesní elektronové difrakce.
V tomtéž roce podalo oddìlení strukturní analýzy žádost o
pøidìlení finanèních prostøedkù na investici do transmis -
ního elektronového mikroskopu se zaøízením pro precesní
elektro novou difrakci a s pøesným detektorem difrakto -
vaných intenzit. Žádost byla pøijata, a z pøidì lených
finanèních prostøedkù bylo možné financovat 60%
nákupní ceny zaøízení. Zbývající prostøedky uvolnil Dr.
Václav Petøíèek z finanèních prostøedkù dostupných
v rámci Akademické prémie (Praemium Academiae),
kterou získal v roce 2007 za celoživotní výzkum na poli
struk turní alanýzy komplexních krystalových struktur.

V roce 2009 proto mohla být uzavøena smlouva o
dodávce celého zaøízení, a po stavební rekonstrukci a
pøípravì místnosti na pracovišti Sekce fyziky pevných
látek FZÚ v Cukrovarnické ulici mohl být v prosinci 2009
elektronový mikroskop instalován.

Akademie vìd ÈR podpoøila projekt zavedení precesní
elektronové difrakce na pùdì FZÚ také udìlením stipendia
FJEP (Fel low ship J. E. Purkynì) Lukáši Palatinusovi.
Lukáš Pa lati nus pøišel do Fyzikálního ústavu v øíjnu roku
2009 po mnohaletém pobytu v zahranièí, a nyní se vìnuje
pøedevším právì práci na rozvoji elektronové difrakce pro
úèely strukturní analýzy.

Pøí stro jo vé vy ba ve ní

Jádrem pøístrojového vybavení laboratoøe elektronové
difrakce je transmisní elektronový mikroskop Philips
CM120. Tento mikroskop je vybaven LaB6 katodou a
mùže pracovat s urychlovacím napìtím až 120 kV.
Rozlišení tohoto mikroskopu v pøímém zobrazení je na
dnešní dobu skromné – pouhých 3,4 C. Tato hodnota je
ovšem pro úèely elektronové difrakce zcela druhoøadá.
Podstat ným parametrem je možnost náklonu vzorku kolem 
osy držáku. Tento parametr urèuje, jak velká èást
reciprokého prostoru je dostupná pro ex per i ment. Náklon
vzorku u mikroskopu CM120 mùže být až ±60°, což
v kombinaci s vhodným držákem vzorku s možností rotace
v rovinì vzorku umožòuje v ideálním pøípadì až 87%
pokrytí reciprokého prostoru.

Zásadním pøídavným zaøízením je pøístroj Spinning -
Star dodávaný firmou NanoMegas. Tento pøístroj je
pøipojen k cívkám øídícím smìr svazku (beam de flec tion
coils), a zajišÙuje precesní pohyb svazku. Dále zajišÙuje
zpìtné fokusování difraktovaných paprskù do jednoho
bodu pomocí proudù v cívkách øídících posun obrazu (im -
age de flec tion coils). Maximální dosažitelný precesní úhel
dosažitelný pomocí SpinningStar závisí na konkrétním
typu mikroskopu, a v našem pøípadì je možné dosáhnout
velmi slušného precesního úhlu 3°.

Pro detekci obrazu je mikroskop vybaven vysoko -
rychlostní CCD kamerou SIS Ve leta s dynamickým
rozsahem 14 bitù, umístìnou nad stínítkem. Toto umístìní
zajišÙuje široký úhel zábìru, a tím možnost snímat
difrakèní obrazce do vysokých difrakèních úhlù.

Intenzity difraktovaných paprskù mohou nabývat
velmi rùzných hodnot, a žádná CCD kamera nemá
dostateènì velký dynamický rozsah pro pokrytí celého

intervalu možných intenzit. Mikroskop je proto vybaven i
speciálním elektrometrem Pleiades (také z dílny firmy
NanoMegas), což je bodový detektor, který dokáže na
principu Faradayovy klícky mìøit intenzity dopadajícího
svazku elektronù s dynamickým rozsahem 24 bitù. Tento
detektor nelze zahltit ani poškodit pøíliš intenzivním
svazkem, a je proto možné ho použít na mìøení intenzity
procházejícího svazku, což jinými detektory nelze.

Mikroskop je také vybaven poèítaèovì øiditelným
goniometrem CompuStage. Spolu se softwarem SIS iTEM
pro ovládání mikroskopu i CCD kamery umožòuje
CompuStage automatizaci mnoha úkonù spojených
s difrakèním experimentem.

Hlav ní pro jek ty

Hlavním dùvodem poøízení mikroskopu byl vývoj
metodiky strukturní analýzy pomocí PED. Toto je také
v sou èas nosti tìžištì experimentální i teoretické práce v
laboratoøi elektronové difrakce.

Vzhledem ke krátké dobì, která uplynula od instalace
zaøízení, by bylo pøedèasné oèekávat hotové nové výstupy.
V souèasnosti jsme ve fázi seznamování se s možnostmi
pøístroje, a ve fázi snah o dosažení experimentálních
výsledkù srovnatelných se zavedenými laboratoøemi.

Naším prvním cílem, který se již èásteènì daøí plnit, je
schopnost získávat 3D rekonstrukce reciprokého prostoru
jednotlivých nanokrystalù podobnì, jak je tomu zvykem
u rentgenové difrakce, a jak je v poslední dobì trendem i
v elektronové difrakci [2]. V souèasnosti jsme již schopni
takovéto rekonstrukce vytváøet, a v nejbližší dobì bychom
chtìli celou proceduru automatizovat. Výstupem takového
experimentu pak jsou trojrozmìrná data podobná datùm
z rentgenového difraktometru, ze kterých je možné urèit
møížkové parametry krystalu, jeho symetrii, a díky využití
PED pøi sbìru dat také soubor intenzit pro urèení struktury. 

Druhým cílem je øešení krystalových struktur z elektro -
nových difrakèních dat. Kombinace PED a 3D pokrytí
reciprokého prostoru umožòuje získat data, pomocí
kterých je možné øešit krystalové struktury klasickými
pøístupy [3-6]. Naším cílem je tuto metodu využít ke
zkoumání neznámých struktur, ale také pracovat na
optimalizaci experimentálních a výpoèetních metod, a tím
rozšížení možností metody na komplexnìjší systémy, a
získání kvalitnìjších strukturních modelù, než je možné
dnes.

Tøetím hlavním cílem, který je také nejvìtší výzvou, je
vyvinout metodu upøesòování struktur z elektronových
difrakèních dat. Zatímco øešení struktur (tedy nalezení
hrubého strukturního modelu) z precesních difrakèních dat
bylo již nìkolikrát použito, upøesòování (tedy optimalizace 
modelu, jeho doplnìní, a získání kvantitativních informací
o struktuøe vèetnì odhadu chyb parametrù) zùstává
doposud nevyøešeným problémem. Dùvodem je pøedevším 
výpoèetní nároènost plnì dynamických výpoètù preces -
ních difrakèních intenzit. Naším cílem je zkombi novat
nejnovìjší pokroky v této oblasti [7] s vlastními postupy, a
vyvinout a implementovat upøesòovací metodu, která
pøekoná dosavadní bariéru existující v této oblasti.
Základem metody bude výpoèet dynamických intenzit
metodou Blochovy vlny, optimalizace výpoètu precesních
intenzit využitím symetrie vlastních vektorù strukturní
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matice [7], a výpoèet analytických derivací intenzit
s využitím algoritmù pro derivace vlastních vektorù a
vlastních hodnot matice [8]. V oddìlení strukturní analýzy
je již po mnoho let vyvíjen krystalografický výpoèetní
systém Jana (souèasná verze Jana2006, [9]), a tento systém
chceme využít jako základ pro implementaci nové metody. 

Zá vìr

Nová laboratoø elektronové difrakce pøi Oddìlení
strukturní analýzy Fyzikálního Ústavu AV ÈR, v.v.i.
vznikla s cílem zavést, rozvinout a využívat metodu
precesní elektronové difrakce pro kvantitativní strukturní
analýzu krystalù už od velikosti nìkolika desítek nano -
metrù. Laboratoø je vybavena transmisním elektro novým
mikroskopem Philips CM120 a precesním zaøízením
SpinningStar. Cílem rozvoje experimentální i výpoèetní
metodiky je vývoj metody pro øešení a upøesòování
krystalových struktur nanokrystalù, a její aplikace na
souèasné problémy v oblasti materiálových vìd.
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In tro ducti on

Neu tron pow der diffractometer called MEREDIT is avail -
able for gen eral and ded i cated re search use in the Nu clear
Phys ics In sti tute in Øež from the be gin ning of the year
2009. Since that time we have made some very in ter est ing
mea sure ment us ing this in stru ment to gether with ap pli ca -
tion of all avail able sam ple en vi ron ments which the
diffractometer is equipped with. Un for tu nately most of the
de mand for the beam time came from the for eign in sti tu -
tions. So the pur pose of this pre sen ta tion is to bring to
Czech re search com mu nity the in for ma tion about the the
neu tron pow der dif frac tion in stru ment what is ac ces si ble
“at home” and dem on strate on sev eral ex am ples what the
neu trons dif frac tion can do and what kind of prob lems can
help with in point of view of the struc ture.

MEREDIT in stru ment

MEREDIT in stru ment is placed on the hor i zon tal chan nel
num ber 6 in the ex per i men tal hall of the light wa ter re ac tor
LVR15 in Øež. The lay out of the in stru ment is shown on
the Fig. 1. Three dif fer ent wave lengths of the neu trons
avail able for the dif frac tion ex per i ments can be se lected by
two au to mat i cally ex change able mono chro ma tors. The de -
tails about the sec ond ary neu tron beams is writ ten in the
Tab. 1. The multi-de tec tor bank con sists of 35 in di vid ual
3He de tec tors in front of each is 10’ Soller collimator. The

dif frac tion pat tern can be col lected from 2° up to 148° in 2q

with dif fer ent step size. 
For ded i cated mea sure ment use the in stru ment is

equipped with dif fer ent sam ple en vi ron ments. Vac uum
fur nace cov ers the tem per a ture range from room tem per a -
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