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Energetic ion beam serves as a versatile analytical tool for
compositional characterization of all types of materials and
structures including structural studies applying Rutherford
Back-Scattering spectrometry (RBS) in channeling mode
on crystalline materials. Energetic ion beams can be used
either as an analytical tool or as deposition technique for
nano and microstructure synthesis for wide range of mate-
rial application as electronics, optics, spintronics, bio-
medicine etc. [1-3]. RBS channeling method is based on
the charged particle channeling in the periodic potential of
crystalline atom rows. The penetrating ion beam is focused
to the forward direction and the back-scattering probability
decreases significantly, thus the yield of the back-scattered
ions in the spectra is a descending function of the incoming
ion beam angle; see an example of the visualized crystal by
ion beam in Figure 1 on the left [4]. Following the back-
scattered ion yield in dependence to the incoming angle of
ions gives us information about the impurity atoms posi-
tions, disordered atoms in the interstitials positions, dis-
placement atoms density and its depth profiles etc.
Fundamental studies focused on ion beam penetration
through the single crystalline samples in different crystal-
lographic orientation and their energy stopping can be pro-
vided also which topic is very rarely reported in literature
[5]. First information concerning dopant depth profiles, the
surface layer composition and relative disordered atom
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number in surface layer can be easily derived from the
aligned spectrum (ion beam is aligned along the main crys-
tallographic axis and back-scattered ions are recorded) and
the random spectrum (ion beam impinges randomly on the
sample which is realized by the automatized two axis rota-
tional procedure of the investigated sample during the mea-
surement).

The advanced precise information about the investi-
gated structural changes can’t be provided without the MC
simulation, where the binary collisions approximation with
the close encounter probability calculation is used. FLUX
is a batch of routines, which enables to simulate ion flux
(see Figure 1 on the right), ion momentum and energy for
the various crystallographic orientations, enables to gener-
ate the spectrum of back-scattered ions in dependence of
the incoming ion beam angle (angular scans).

Nano-structure deposition using ion implantation tech-
nique is very promising technology nowadays. Rare earth
and metal ion implantation into crystalline materials
(LiNbOs, sapphire, ZnO, GaN) serves as a progressive way
to develop new materials with the extraordinary optical, lu-
minescent and/or magnetic properties [6-10]. The pre-
sented contribution includes several examples of the
nano-structures prepared by means of the ion implantation
in above mentioned crystalline materials, the characteriza-

Figure 1. RBS channeling crystal image visualized by He+ 2 MeV ion beam on the left and MC FLUX simulation of transmitting ion

beam through d silicon crystal.
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tion of prepared nanostructures by RBS and RBS channel-
ing to get the compositional and structural information in
connection to complementary methods as XRD, Raman
spectroscopy and to the functional properties (optical,
luminescent and magnetic properties) [6-8].

The above mentioned problematics is realized at the
CANAM (Center of Accelerators and Nuclear Analytical
Methods) infrastructure LM 2011019 in collaboration with
Institute of Chemical Technology in Prague, Helmholtz
Zentrum  Dresden-Rossendorf, Germany and Peter
Griinberg Institut, Forschungszentrum Jiilich, Germany,
where the complementary analyses were provided.
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Accelerated energetic ions (in MeV region) are well suited
both for analysis and modification of materials in in large
variety of applications. They are based on knowledge of
basic principles of energetic ion interaction with matter [1]
as electronic and nuclear stopping power, inner and va-
lence atomic shells ionization, elastic and inelastic scatter-
ing on atomic nuclei, nuclear reactions, radiation damage,
ion and molecular sputtering and many others. Most com-
mon source of accelerated ions is a small electrostatic ac-
celerator which enables us to adjust ion beam of exact ion
type, ion energy and beam size or beam current. A beam of
accelerated ions can be further focused by set of active ele-
ments (as collimators and quadrupoles) down to micro-me-
ter or even nano-meter size and scanned over the sample.
This arrangement is called ion (or nuclear) micro-beam and
it is now installed on many of small accelerators in the
world (not confuse with focused ion beams which are in
lower energy range).

The most common ion beam analytical methods are
RBS (Rutherford Backscattering Spectroscopy), PIXE
(Particle Induced X-ray Emission), PIGE (Particle Induced
Gamma-Ray Emission), ERDA (Energy Recoil Detection
Analysis), NRA (Nuclear Reaction Analysis) and High en-
ergy ion implantation. But there are many others as IBIL
(Ion Beam Induced Luminescence), IBIC (Ion Beam In-
duced Current), High energy SIMS etc. At nuclear
microprobe, the STIM (Scanning Transmission lon Mi-
croscopy) and IBW (Ion Beam Writing) methods are also

frequently used. With suitable rotational stage, the sub mi-
crometer tomography in PIXE (elemental distribution) and
STIM (electron density) mode can be performed as well.
Usually more methods can be introduced simultaneously
during one sample measurement.

Tandetron examples

The two ion beam lines (on right side) on 3MV Tandeteron
4130MC are dedicated to multipurpose broad beam target
chamber with possibility of simultaneous PIXE, PIGE,
RBS and PESA (ERDA) analysis and for ion microbeam
with 1pm resolution and around 2mm scan area (depending
on energy and ion type). Both lines are used for multi-
disciplinary research in variety of different fields including
environmental, material, biological, geological, medical,
cultural heritage and other applications. The lines are also
offer to general scientific community under open access
policy covered by CANAM (LM 2011019) project. Some
examples of interesting applications of micro and broad
beam will be presented, including investigation of mercury
content in Tycho Brahe hair [2], measurement of elemental
content and distribution in ancient ceramic shreds and
preparation of different optical and mechanical microstruc-
tures by IBW method with protons and heavier ions [3-4].
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ATOMOVA TOMOGRAFIE
Jakub Cizek
Katedra fyziky nizkych teplot, Univerzita Karlova v Praze

Atomova tomografie je technika studia pevnych latek,
kterd umoziiuje 3D chemickou analyzu s atomarnim
rozliSenim, tj. umoziuje zjistit typ atomu ve studované
oblasti materialu a jejich poloh. Tohoto cile je dosazeno
tak, ze charakterizovany vzorek je postupné atom po atomu
"rozebiran" a u kazdého atomu je zjisténo o jaky prvek se
jedna a jakou ma polohu. Prakticky to probiha nasledovné:
vodivé vzorky se opracuji do tvaru velmi ostré jehlice,
vlozi se do komory s velmi vysokym vakuem (< 107
mbar), ochladi se na nizkou teplotu (> 100 K) a pfivadi se
na né kratké pulzy vysokého napéti (2-20 kV). Na Spicce
jehly je extrémné vysoka intenzita elektrického pole (10"
V/m) a dochazi k tunelovani iontu vzorku do vakua.
Odtrzené ionty jsou urychlovany specidlni elektrodou
umisténou v tésné blizkosti hrotu a nasledné registrovany
polohové citlivym detektorem, na kterém vznika obraz
$picky vzorku se zvétSenim piiblizné 106. Kromé polohy je
pro kazdy odtrzeny atom zméfena doba letu, tj. doba mezi
pulzem vysokého napéti a registraci iontu polohoveé

L13

citlivym detektorem. Z doby letu je mozné urcit, o ktery
chemicky prvek se jedna. Data z atomového tomografu
jsou nasledné zpracovana softwarem, ktery provede 3D
rekonstrukci chemického slozeni analyzované oblasti
vzorku s rozliSenim > 0.2 nm. Typicka velikost analyzo-
vané oblasti je 50 x 50 x 50 nm’, mize byt ale i vetsi.
Atomova tomografie byla ptivodné vyvinuta pro vodivé
vzorky (tj. pfedev§im kovy), ale v soucasné¢ dob¢ lze
analyzovat i nevodivé materialy. V takovém pfipadé¢ je k
odtrhavani iontu pouzito misto pulzu vysokého napéti
velmi kratkych pulzi vykonného laseru.

V tomto piispévku bude vysvétlen princip atomové
tomografie a popsany informace o pevnych latkach, které
lze touto metodou ziskat. MoZnosti atomové tomografie
budou ilustrovany na konkrétnich pifikladech vyzkumu
defektu v ocelich tlakové nadoby reaktoru vytvorenych
ozafenim neutrony béhem provozu jaderné elektrarny a
studiu mikroskopického mechanismu pfirozeného starnuti
Al a Mg slitin.

RENTGENOVE ZOBRAZOVACI METODY

P. Mikulik

Ustav fyziky kondenzovanych latek a CEITEC, Masarykova univerzita, Kotlafska 2, CZ-61137 Brno
mikulik@physics.muni.cz

Prednaska bude vénovana piehledu rentgenovych zobra-
zovacich metod, coz zahrnuje pfedev§im transmisni
metody absorp¢niho a fazového kontrastu, v druhé fadé téz
difrakéniho kontrastu. Absorpéni metody jsou zakladem
nedestruktivniho testovani (NDT) objektl ¢i predmétu,
které nesmi byt poSkozeny ¢i zniceny, a uz se jedna o
slitiny, strojni soucasti nebo predméty kulturniho dédictvi.
Od dob prvniho zaznamenaného radiogramu pfi objevu
rentgenového zatfeni doslo k rozvoji radiografie od kvali-
tativni metody se zaznamem na fluorescencni stinitko nebo
na film ke kvantitativnimu vyhodnoceni diky digitalizaci a
pocitacovému zpracovani obrazu. Pokrok v technologiich
vede neustale k velkému rozvoji v této oblasti. Digitalni
detektory s malym Sumem a velkym poctem pixeld vedou k
velkému toku dat, kterd jsou zpracovavana rychlymi
pocitac¢i. V dnes jiz rutinnim vyuziti pocitacové (mi-
kro)tomografie (CT, nCT) a zpracovani dat paralelnimi

vypoCty na grafickych kartach dostava uzivatel rekon-
struovany objem efektivniho absorp¢niho koeficientu
vzorku jiz chvili po skoneném méfeni. Vyssi rozlieni a
mens$i velikost pixeld na detektoru vyzaduji jednak pevné
mechanické dily manipulatoru, aby nedochazelo k rozma-
zani obrazu chvénim rotacni osy, a téz vyzaduji mensi
efektivni ohnisko rentgenového zdroje. Na synchrotronu
1ze zkoumat vzorky monochromatickym zatenim, ¢imz se
eliminuji artefakty zptsobené spektralni zavislosti indexu
lomu. Naésledné¢ se tak objevuji dalsi efekty na
zaznamenaném absorpénim obrazu, zplusobené realnou
¢asti indexu lomu vzorku a §itenim proslé viny prostorem —
a metoda fazového kontrastu je tak naopak velmi uzitecna
pro malo absorbujici vzorky. Pro vzorky o mnoho vétsi nez
je zorné pole detektoru se uplatiuji metody jako je
naptiklad digitalni laminografie, aby se co nejvice
eliminovaly artefakty zplsobené extrémni absorpci v
nékterych smérech priichodu svazku. Metody rekonstrukce
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objemu se nyni vyuzivaji i v dalSich aplikacich
zobrazovacich metod, jako jsou difrakéni metody (tedy
digitalni topografie) pii soucasné rotaci vzorku kolem
vhodné osy. Pivodné paralelni svazek synchrotronového
zafeni, na rozdil od konického z laboratornich zdrojt,
eliminoval nékteré typy artefaktl, nicméné i zde se jiz
pomoci fokuzacnich optickych prvkl vyuziva konicky

svazek, a tedy je mozné rekonstruovat voxely objektu o
velikostech daleko mensich nez je velikost pixelu detek-
toru. A v laboratornich zdrojich je mozné ziskat lepsi
(submikrometrové) rozliseni, a¢ s mensi intenzitou,
pomoci transmisnich misto reflexnich rentgenovych trubic.

L14
ZAJIMAVOSTI Z FAZOVE ANALYZY VE FORENZNi PRAXI
M. Kotrly
Kriminalisticky ustav Praha, PCR
marek. kotrly@pcr.cz
Uvod Vyznamnym potencidlem do budoucna budou pravdé-

Ve forenzni praxi se relativné casto setkavame s pozadav-
ky na fazovou analyzu. Jednou z technik, které jsou
schopny pfinést velmi rychle i kvantitativni data jsou
metody rentgenové difrakce. Jednou z oblasti, kde jsou
pomérné Casto vyuzivany, je i analyza reliktd zemin, otérd,
nebo znecisténi na odévu, obuvi, lidském téle, vozidle,
naradi apod., pfi¢emz se v zasad¢ jedna o dva zakladni typy
uloh. MiZe jit o porovnani téchto stop se srovnavacimi
vzorky zeminy z mist, kde tyto stopy mohly vzniknout,
nebo slozitéjsi uloha — tipovani neznamého mista vzniku
pedologické stopy. V obou ptipadech se jedna o pomérné
komplexni zkoumani, kde se provadi cela ftada
jednotlivych expertiz, pficemz do kriminalistické labo-
ratofe ndm muze pfijit prakticky jakykoliv material vznikly
¢innosti Cloveéka i piirody. I proto je v rdmci analyzy
pedologickych stop samostatné posuzovana organicka
cast, pyly, relikty schranek ptdnich mikroorganismi,
apod. Samostatné je posuzovan material vznikly ¢innosti
¢loveéka — fragmenty strusky, skel, stavebnich materialu,
apod.

Postup

Dals$imi pouzivanymi zdkladnimi technikami v analyze
zemin jsou opticka mikroskopie, SEM/EDS (WDS), XRF,
FTIR, Ramanova spektroskopie, a dal$i. Rentgenova
praskova difrakce je zejména nenahraditelna pti urovani
jilové frakce, nebo alumosilikatd. Jsou vyuzivany jak kla-
sické techniky, tak i techniky mikrodifrakeni.

V soucasné dob&é nepravem opomijenou technikou je
katodoluminiscence (CL), kterd je schopna mimo jiné
rozlisit i velmi obdobné faze s rozdilnou genetickou histo-
rii.

Biologicky materidl, ktery je Casto v zemindch obsazen,
je analyzovan samostatné, véetné reliktd schranek ptidnich
mikroorganismi a pylovych zrn.

Antropogeneticky material (fragmenty skel, strusky,
relikty stavebnich materialt, apod.) je analyzovan oddé-
lené a mtize vyrazné zvysit dikazni hodnotu shody/rozdila
jednotlivych stop a kompara¢nich vzorki.

Pro tipovani neznamych lokalit, kde mohlo dojit ke
kontaminaci zeminou, jsou vyuzivany geografické infor-
macni systémy (GIS) s topografickymi, geologickymi,
pedologickymi a ortofoto mapami.

podobné metody genetické.
komparaci vzorkl kvalitativni data. Jednou z moznosti,
kterd pfinaseji do analyzy pud data kvantitativni, ktera
mohou byt vyuzita napf. pro statistické porovnavani stop a
srovndvacich vzorklli mezi sebou, jsou systémy auto-
matické mineralogické analyzy (na bazi SEM/EDS). Tyto
systémy jsou na trhu dostupné jiz nékolik let, ale dosud
byly vzdy vzorky mineralnich zrn ziskanych z ptidnich
stop pripravovany do zalévacich hmot a poté brouseny do
formy nabrust. Teprve poté byly vzorky analyzovany v
systémech automatické mineralogické analyzy. Nase
laboratot poprvé provedla ve spolupraci s vyrobcem fadu
detailnich experiment s analyzou vzorkid pfipravenych
pfimo z mineralnich zrn z pidni stopy, zafixovanych na
adhezni uhlikovy ter¢ik pro SEM o priméru 30 mm.
Experimenty byly provedeny nejprve s modelovymi
vzorky pfipravenymi ze znamych mineralnich fazi a poté
se vzorky z béznych ptd. Ve finalni fazi bylo odebrano
nékolik sérii ndhodnych vzorki z riznych mist a byla
testovana schopnost zjisténi rozdild mezi jednotlivymi
misty odbéru. Bylo zjisténo, ze rozdily jsou vysledovatelné
i mezi misty odbéru, které byly vzdaleny méné nez 20m.
Tato technika neni samoziejmé samospasitelnd, ale
vhodné dopliuje komplexni analyzu zeminovych fazi

Zavér

Vyuziti novych technik vyznamné rozSifuje moznosti
klasickych mikroskopickych postupi ve forenzni oblasti a
umoziuje ziskani potiebnych kvantitativnich dat v
forenzni analyze pedologickych fazi, rozliseni obdobnych
mineralnich fazi, nebo moznost analyzy organické faze
pfimo v komore SEM.

1. Kotrly M., Turkova L.: Proc. SPIE 9073, 2014, SPIE,
90730U-1 — 10, Vol. 9073, 2014.

2. Kotrly M., Turkové L.: Proc. SPIE 9486, 2015, SPIE
948614-1 — 11, Vol. 9486, 2015.

3. Kotrly M.: Microsc. Microanal. 21 (Suppl 3), pp. 1365 —
1366, 2015.

Mikroanalytické metody KUP byly podporeny projekty:
VG20102015065, VF20112015016, VF20122015027,
Vi20152020035.

© Krystalograficka spole¢nost



Materials Structure, vol. 23, no. 4 (2016)

355

SL4

CHARAKTERIZACE VLIVU PRIPRAVY NA MIKROSTRUKTURU TITANOVYCH
MATERIALU PRO IONTOVOU IMPLANTACI DUSIKU

Jan Drahokoupil1, Petr Vef‘tétz, Petr Vigak'

"Ustav fyziky, Fakulta strojni, Ceské vysoké uceni technické v Praze, Technicka 4, 166 07 Praha 6 - Dejvice,
Ceska Republika
2Fyzikalni ustav, Akademie véd Ceské Republiky, Na Slovance 2, 182 21 Praha 8, Ceské Republika
Jan.drahokoupil@fjfi.cvut.cz

Titanova materidly jsou hojné uzivané v prumyslu a
biomediciné pro svou nizkou hustotu, vysokou pevnost
v tahu, dobrou biokompatibilitu a odolnost viéi korozi v
béznych prostiedich. Nevyhodou titanu a titanovych slitin
pro nékteré aplikace je vsak jejich Spatné chovani v tahu,
nedostate¢na povrchova tvrdost a Spatnd odolnost vuci
nékterym chemickym prostiedim. Z tohoto diivodu je
nutno pro mnohé aplikace povrch titanovych materidlt
modifikovat. V popfedi naSeho zajmu stoji iontova implan-
tace dusiku. Ukazuje se, Ze tato metoda znacné zlepSuje
mechanické vlastnosti a zatézovou a korozni odolnost
velké skupiny materialti (kovt, polymert a keramik). U
titanu ¢i titanovych slitin dochazi pifi implantaci dusiku
k tvorb& TiN; fazi [1].

Ovlivnéna hloubka iontovou implantaci dosahuje
pouze nékolika stovek nanometrd. Proto je velmi dilezité
mit dobfe definovany povrch vzorku. Bézna piiprava
vzorku pomoci lesténi se ukdzala pro difrakéni expe-
rimenty ne jako Uplné idedlni, protoze dochazi k ovlivnéni
mikrostruktury povrchu. Na difrakénim zdznamu je
pozorovano rozsifeni difrakei a jejich asymetrie. Efektivni
hloubka vnikani kobaltového zafeni do titanu je nékolik
malo mikrometri. Na této hloubce dochazi ke zméné
mikrostrukturnich parametrt, jako je velikost krystaliti,
mikrodeformace a makroskopického napéti, které
pravdépodobné stoji za pozorovanou asymetrii difrakénich
profilt.

K pochopeni dopadu iontové implantace na
mikrostrukturu povrchu je vhodné mit povrch s takovou
mikrostrukturou, kterd minimalné ovliviiuje efekty
zpusobené iontovou implantaci. Z pohledu rtg difrakce jde

o §ifku ¢i polohu linii. Pozorovali jsme, ze kdyz elektro-
lytickym lesténim odstranime nékolik mikrometri tlustou
povrchovou vrstvu lesténého vzorku titanu, dostaneme
difrakéni profily linii pouze s malym rozsifenim a bez
posunu difrakénich linii. Moznosti odstranéni této
ovlivnéné vrstvy je vice. Kromé jiz zminéného elektro-
lytického lesténi zkouSime jesté zihani a odstranovani
povrchovych vrstev pomoci dopadu urychlenych argo-
novych iontt pod malym thlem.

Na obrazku 1 jsou zobrazeny linie 121 alfa Ti, nejprve
po bézném lesténi a poté byl vzorek jesté elektrolyticky
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Obrazek 2. Vliv zihani na mikrodeformaci lesténého vzorku Ti.
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Obrazek 1. Porovnani difrakéni linie alfa titanu 121 po lesténi a po nasledném elektrolytickém lesténi.
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odlestén. Obrazek 2 ukazuje zihani lesténého vzorku na
hodnotu povrchové mikrodeformace. Meéteni bylo
provadéno in-situ v teplotni komofe HTK 2000. Po dob¢
cca 150 minut byla teplota 2x zvysena z 300°C na 400°C a
po té z400°C na 500°C.

Je patrné, ze objemova mikrostruktura titanovych
vzorkli pfipravenych z komeréné dostupnych ty¢i titanu
oznacovanych ,,Grade 2 se 1i$i od hodnot na povrchu po
ptipravé povrchu lesténim. K dosazeni mikrostruktury na
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povrchu srovnatelné s objemovymi vlastnostmi jsme
zkouseli elektrolytické lesténi, které nemodifukuje
objemové vlastnosti, ale bohuzel zptsobuje nechtény reliéf
na povrchu vzorku. Na druhou stranu zihani celého ve
vakuu zachovava povrch hladky a rovny, ale na druhou
stranu ovliviiuje objemové vlastnosti vzorku.

1. Y.Z. Liu, et al. Phase formation and modification of corro-
sion property of nitrogen implanted TiAlV alloy. Vacuum
81: 71-76, 2006.

NEUTRON SCATTERING AND ITS COMPLEMENTARITY WITH X-RAY TECHNIQUES
Jifi Kulda

Institut Laue-Langevin, Grenoble, France

The unique blend of particle and wave properties - large
rest mass, zero electric charge, magnetic dipole moment,
isotope-specific scattering in combination with A-scale
wavelengths - makes of neutrons a very attractive and effi-
cient tool for investigation of structure and dynamics of
condensed matter. Since several decades elastic and in-
elastic neutron scattering became a standard experimental
tool in a variety of condensed matter research domains,
complementing the much more current X-ray scattering.
Determination of magnetic structures, mapping the mo-
mentum and energy of structural and magnetic excitations
and investigations of soft matter and biologic systems with
the use of the isotopic hydrogen-deuterium contrast varia-

L16

tion are just a few most significant examples. Thanks to the
construction of dedicated national and international
high-flux neutron sources this technique, originally re-
served to a small number of highly specialized teams, be-
came accessible to a broad scientific community. This
trend is ongoing with the construction of next generation
spallation sources like the SNS in the USA and ESS in Eu-
rope.

In this lecture we will concentrate on the fundamentals
of neutron scattering techniques and on application exam-
ples of contemporary studies of functional materials related
to spintronics, energy storage and molecular biology.

VALIDATION OF POWDER DIFFRACTION BASED STRUCTURE DETERMINATION
RESULTS BY DFT-D QUANTUM MECHANIC CALCULATIONS
M. Husak', J. Rohlicek?

"University of Chemistry and Technology, Prague, Technické 5, 166 28 Praha 6 — Dejvice
2Fyzikalni ustav AV CR, v. v. i., Na Slovance 1999/2, 182 21 Praha 8
husakm@yvscht.cz

Introduction

Due to the loss of information related to measurement prin-
ciple, results of crystal structure determination based on
powder diffraction data are often not 100% reliable. Addi-
tional techniques like solid-state NMR, geometry check
against common molecular parameters from databases or
energy calculation should be used to verify the crystal
structure and molecular geometry as well. The suggested
methodology is described in details in article [1]. The men-
tioned article describes QM minimization of 225 molecular
crystal structures determined by powder diffraction from
witch 8.8% was found to be incorrectly solved. The aim of
our work was to test whatever we can apply similar check
to our results.

Methods

We did not have available VASP software nor the special
force field method developed for dispersion correction im-
plemented in GRACE software as used in the mentioned
article [1]. Our calculations were done in CASTEP soft-
ware as implemented in Material Studio [2] software pack-
age. We had used geometry optimization approach
consisting of two steps as suggested in [1]: firstly, the cell
was fixed during the geometry optimization, and secondly,
cell parameters together with molecular geometry were op-
timized.
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