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Figure 2. Weight percentage of retained austenite for laser weld.
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Figure 3. Microstrain for laser weld.
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Damage of Crystal Structure of Galenites by Radiation 210Pb
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Studované vzorky novotvofenych galeniti pochazeji z
hofticich hald po tézb¢ cerného uhli a uranu z Radvanic,
MarkousSovic a Rybni¢ku (okres Trutnov). Haldovy mate-
rial zde obsahoval velké mnozstvi uhelného materialu
obohaceného o uran. Pfi hoteni haldového materialu se Pb,
véetné jeho izotopu *'°Pb, dostava do unikajicich plynii. Pii
nasledné desublimaci a krystalizaci galenitil vstupuje do
jejich krystalovych struktur. Radioaktivita studovanych
galenitil je tak zptisobena p¥itomnosti izotopu *'°Pb, jeho
dcefinymi rozpadovymi produkty (*'°Bi a *'°Po) a
sekundarnimi jadernymi efekty zptisobenymi vysokou beta

Obrazek 1. Kostrovité krystaly galenitu z Radvanic.
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Obrazek 2. Williamson-Halliv graf zobrazujici miru napéti v krystalovych strukturach studovanych galenitt.

aktivitou dcefiného *'°Bi s relativné velmi »tvrdou® energii
(Bmax = 1.162 MeV). Pro studium poskozeni krystalové
struktury galenitu vlivem radioaktivniho zafeni bylo
pouzito praskové rentgenové difrakce (PXRD) a transmis-
ni elektronové mikroskopie (HRTEM). Jako srovnavaci
materidl byl pouzit synteticky galenit a pfirodni galenit
z Piibrami-Bfezovych hor.

Rozsifeni rentgenovych difrakénich profilti ve studo-
vanych vzorcich galenitt vypovida o silné anizotropii, tedy
silné hkl zavislosti. Tato zavislost byla jiz dfive v gale-
nitech pozorovana [1]. Z tohoto divodu byl pro studium
strukturni mikro-deformace pouzit modifikovany William-
son-Halliv graf. Rozsifeni difrakénich linii zplsobené
defekty miizky je citlivé na vzajemnou orientaci Akl difrak-
¢niho vektoru a dislokac¢nich linif, stejné jako na charakter
deformacnich poli a miize byt siln¢ ovlivnéno krystalovou
elastickou anizotropii. V praskové RTG difrakcei to lze
popsat ,.disloka¢nim orientaénim faktorem® Cy, [1]. Pro
kubické materidly je faktor C,y jednoduchou funkci
kubického invariantu I';:

R+ Pk + R
Cis =Coo* (1+qLy, ) kde Ty, = (B +k>+1*)

(1

Parametry Cjp9 a ¢ mohou byt povazovany za materidlové
konstanty charakterizujici typ dislokaci (hranové nebo
Sroubové) a aktivni dislokacni skluzové systémy. Pro
mnoho materiald je konstanta Cj,) pro hranové a Sroubové
dislokace velmi podobna, zatimco parametr ¢ se vyznamné
lisi. Nejbeéznéjsi skluzové systémy pro fcc materidly jsou
{111}(110), nicméné pro galenity byly popsany jako nej-
aktivnéjsi skluzove systémy {100}(110) [2]. Vypocet zalo-
zeny na obecné teorii udava hodnoty ¢ = 1 pro Sroubové
dislokace (110) a g¢ 4,3 pro hranové dislokace
{100}(110) [3]. Parametr g byl proto optimalizovan tak,
aby ziskal nejlepsi linearni korelaci v modifikovaném Wil-
liamson-Hall grafu za pfedpokladu, Zze bude v intervalu
<1,0, 4.3>. V nasem piipadé¢ vyss§i ¢g dava silngjsi
hkl-anisotropii. Z modifikovaného Williamson-Hallova
grafu je patrné, Ze velikost Castic nema na rozsifeni
difrak¢énich linii takovy vliv, jako napéti v krystalové
miizce (Obrazek 2).

Nejnizsi hodnoty napéti ve krystalové struktufe lze
pozorovat u syntetického galenitu, ktery by mél byt v
idealnim ptipadé bez mikro-deformaci. Odchylku od ideal-
niho stavu syntetického galenitu lze odtvodnit zplisobem
syntézy galenitu, ktera byla ukon¢ena rychlym zchlazenim
vzorku galenitu pfi vyjmutim z pece (,,quenching®).
Strukturni data ukazuji, ze rozsah poskozeni krystalové
struktury galenitl je zavisly na dob¢ expozice radiacniho
zafeni. NejvySsi miru deformace 1ze pozorovat u vzorku
galenitu z Rybnicku, jehoz staii je okolo 50 let. Za tuto
dobu absorboval davku 6.11 x 10" a/g. Nizsi hodnoty
vychazeji pro galenity z Radvanic (stafi galenitu je 16 let a
absorbovana davka 4.34 x 10" o/g). Nejnizsi hodnoty
vykazuje vzorek galenitu z MarkouSovic (stafi galenitu je 8
let), ktery absorboval davku 221 x 10" a/g. Pomoci
metody HRTEM bylo zjisténo, ze tyto mikrodeformace
jsou zpuisobeny prevazné metamiktizaci jejich struktury. V
ramci jednoho makro-krystalu lze pozorovat tii stupné
poskozeni: pln¢ krystalické, polykrystalické a meta-
miktické. Vysvétlenim riznych stupnii poskozeni krysta-
lové struktury v ramci jednoho vzorku by mohlo spocivat v
heterogennim rozmisténim *'°Pb v krystalové struktufe,
ptipadné lze uvazovat o migraci strukturnich defektt a
jejich koncentraci do izolovanych klastri s nejvyS$im
poskozenim [4, 5]. Zajimavy je vyskyt sférickych krysta-
lickych oblasti o velikosti nékolika nm v plné¢ metamik-
tnich stadiich. To lze vysvétlit rekrystalizaci amorfniho
PbS. Podobné procesy byly pozorovany naptiklad u zirko-
ni, ZrSiO, [6].
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Preparation of NiMn(Galn) Single Crystals by the Bridgman Method and in a Floating Zone

PRIPRAVA Ni;Mn(Galn) MONOKRYSTALU BRIDGMANOVOU METHODOU A V
PLOVOUCI ZONE

Petr Cejpek Vacla Hon Milan Doplta Mlchal Vallska Dominik Krlegner
Oleg Hezcko
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Slitiny s tvarovou paméti jsou rodinou materiald, které
vykazuji fadu strukturné zavislych vlastnosti. Snadné
namahdni téchto materidll je umoznéno magnetickou
tvarovou paméti a magneticky indukovanou reorientaci
(MIR). Potiebné magnetické pole ¢asto pouze <1 T. Klico-
vou roli v pochopeni téchto efektl hraje martensiticka
transformace a jeji studie je nezbytna pro budouci aplikace.

Ni,MnGa je dobrym modelovym systémem, ve kterém
mizeme vy$e zminéné efekty pozorovat. Piiprava mono-
krystalickych vzorkli je nezbytnd pro jejich budouci
charakterizaci, specialn¢ pomoci rentgenové difrakce [1].
Vlastnosti a chovani Ni-Mn-Ga systémi 1ze snadno ménit
diky zménam v kompozici, které nemusi byt velké. Bylo
naptiklad zjisténo, ze zménou kompozice z 50:25:25 na
50:28:22 (Ni:Mn:Ga) jsme schopni posunout teplotu
martensitické transformace o 100 K smérem nahoru [2].
Pecliva piiprava monokrystalickych vzork je tedy nezbyt-
na, pokud chceme vzorky s homogenni kompozici a
mikrostrukturou a bude také hrat roli pfi budoucim
dopovani vzorkd (naptiklad In namisto Ga).

EDX mapping

Ni2MnGa
MAG: 162 x

HV: 20.0kV. ~ WD: 16,6 mm

Atomic content (%)

V tomto pfispévku budeme srovnavat vzorky, které
byly pfipraveny pomoci Bridgmanovy metody a metodou
plovouci zony. Rychlosti riistu, pii kterych byly obdrzeny
nejkvalitnéjsi vzorky se lisi o fad. V plovouci zén¢€ vyrostl
nejkvalitngj$i vzorek pti rychlosti 80 mm/h. Oproti
Bridgmanové metod¢, kde byla rychlost ristu 0.5 mm/h.
Nejpodstatnéjsimi rysy ptipravenych vzorkl jsou trhliny
ve vzorku z Brigmanovy methody zptisobené kontaminaci
boru z BN kelimku, kde byl vzorek ulozen, a kompozitni
nehomogenity vzorku z plovouci zony, které jsou ukazany
na Obrazku 1.

1. Oleg Heczko, et al., Structure and microstructure of
Ni-Mn-Ga single crystal exhibiting magnetic shape mem-
ory effect analysed by high resolution X-ray diffraction,
Acta Materialia 115 (2016) 250-258.

2. Xiao Xu, et al., Magnetic properties and phase diagram of
NisoMnsoGay ferromagnetic shape memory alloys, Acta
Materialia 61 (2013) 6712-6723
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Obrazek 1. Nehomogenity ve vzorku pfipravovaném v plovouci zén€. a) mapovani obsahu manganu pomoci EDX (plocha
obrazku je kolmo na smér ristu) b) obsah vSech prvkll méteny podél Cervené Sipky v obrazku la.
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LOW TEMPERATURE DISTORTIONS IN HoCo;

Jaroslav Valenta, Petr Dolezal, Dominik Kriegner, Marie Kratochvilova, Jifi Prchal

Univerzita Karlova, Matematicko-fyzikalni fakulta, Ke Karlovu 5, 121 16 Praha 2

Binary compounds R-M (R — rare earth and M — 3d transi-
tion metal) are interesting due to interplay between the
lanthanide 4f and 5d electrons and the transition-metal 3d
electrons. It has already brought many application perspec-
tives as hard permanent magnets, magnetocaloric cooling,
sensors, magnetostrictive devices etc. The very important
aspect is an understanding to the behavior of this interplay
which is not fully understood yet. One example of not fully
understood behavior are structure changes in RCo, at tem-
perature of magnetic transitions. HoCo, belongs to the
family of RCo, compounds which crystallize in the cubic
MgCu,—type Laves phase (space group Fd3m). HoCo; sin-
gle crystal orders magnetically at 7 = 83 K. Together with
the ordering of the Ho magnetic moments at 7¢ also a
metamagnetic transition occurs where the induced Co mag-
netic moments appear and orient antiparallel to the Ho ones
[1]. The magnetic structure below 7¢ is ferrimagnetic with
the easy axis along the crystallographic [100] direction
[2,3]. At temperatures below this point a tetragonal distor-
tion (/4,/amd space group) is present. The transition at 7¢
is first order type, similar to some other RCo, compounds —
DyCo;, and ErCo, [4,5].

Among other RCo,’s the HoCo, compound (together
with NdCo,) is an exception while it possess another mag-
netic transition at the spin reorientation temperature Tsg =
14 K [2]. At Tsg the easy direction of magnetization
changes from [100] to [110] crystallographic direction
upon cooling [2, 3] and another crystallographic distortion
occurs at this temperature. The crystallographic structure
below Tsg is not clearly determined so far. The statements
of the orthorhombic distortion below 7sg in various refer-
ences are in agreement [2,6]. Nevertheless, the determina-
tion of a space group of the orthorhombic structure was not
convincingly stated so far. According to the authors of the

S8

Ref[6] the fits of the X-ray powder diffraction pattern pro-
vide nearly identical quality when refined using either the
Fddd or the Imma space group [6]. The calculations of total
energy prefer Fddd space group which has a slightly
smaller energy than the /mma space group [6].

We were successful in growing of the HoCo, single
crystal and subjected it to low temperature X-ray powder-
and single-crystal diffraction study. We faced to the same
problem with X-ray powder diffraction pattern of HoCo, to
distinguish space groups Fddd and Imma as mentioned
above. We have in addition performed the measurement of
selected reflections of the single crystal at low tempera-
tures around 7sg in order to determine the space group
more reliably. The most significant observed splitting of
the 555 reflection corresponds to the /mma space group.
The fact that for Fddd space group the reflection 555 does
not split allow us to exclude this possibility and state
clearly that the orthorhombic /mma space group is adopted
in HoCo, below TgR.

1. R.M.Moon, W. C. Koehler, J. Farrell, J. Appl. Phys., 36,
(1965), 978.

2. E. Gratz, Solid State Commun., 48, (1983), 825.

3. D. Gignoux, F. Givord, R. Lemaire., Phys. Rev. B, 12,
(1975), 3878.

4. T.D. Cuong, N. H. Duc, P. E. Brommer, Z. Arnold,
J. Kamarad, V. Sechovsky, J. Magn. Magn. Mat., 182,
(1998), 143.

5. S. Khmelevskyi, P. Mohn, J. Phys.: Condens. Matter., 12,
(2000), 9453.

6. M. Mudryk, D. Paudyal, A. K. Pathak, V. K. Pacharsky, K.
A. Gschneidner Jr., J. Mater. Chem. C, 4, (2016), 4521.

Structural Chamges in Intermetalic compounds (Ce,La)Pd2(Al,Ga);

STRUKTURNI ZMENY V INTERMETALICKYCH SLOUGENINACH (Ce,La)Pd,(Al,Ga),

Petr Dolezal, Milan Klicpera, Dominik Kriegner, Zdenék Matéj, Jifi Prchal,
Pavel Javorsky

Univerzita Karlova, Matematicko-fyzikalni fakulta, Ke Karlovu 5, 121 16 Praha 2

(Ce,La)Pd,Al( 4 Gay slouceniny patfi do Siroké skupiny
intermetalickych sloucenin RT,X; (R — je prvek vzacnych
zemin, T — transitivni kov a X — p-prvek). Tyto slouc¢eniny
obvykle krystalizuji v jednom z nasledujicich strukturnich
typti: ThCr,Si, (I4/mmm 139) a CaBe,Ge, (P4/nmm 129).
Slouceniny ze studovand série (Ce,La)Pd,Al(Gay
krystalizuji za pokojové teploty ve druhém zminéném typu

a v nizkych teplotach prochazi strukturni transformaci do
struktury s niz§i krystalovou symetrii. V pfipadé
(Ce,La)Pd,Al, rodicovskych sloucenin se jedna o strukturu
popsanou v ramci ortorombické prostorové grupy Cmme
(67) [1], ale v piipad¢ druhého konce série (Ce,La)Pd,Ga,
je v literatufe zminovana triklinickd mfizka [2].
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Obrazek 1. Teplotni zavislost difrakce 220. a) Sloucenina LaPd,Al,. b) Slouc¢enina LaPd,Ga,. ¢) Slouc¢enina CePd,Al,. d) Slou¢enina

CeszGaz .

Prezentovana studie se zamétuje na vyzkum strukturni
transformace v celé sérii (Ce,La)Pd,Al(1.Gax sloucenin
pomoci rentgenové praskové difrakce za nizkych teplot a
nasledn¢ na konstrukci strukturniho fazového diagramu.
(Ce,La)Pd,Al».«)Gay slouceniny patii do Siroké skupiny
intermetalickych sloucenin RT,X; (R — je prvek vzacnych
zemin, T — transitivni kov a X — p-prvek). Tyto slouceniny
obvykle krystalizuji v jednom z nasledujicich strukturnich
typl: ThCr,Si, (I4/mmm 139) a CaBe,Ge, (P4/nmm 129).
Slouceniny ze studovana série (Ce,La)Pd,Al ;. Ga krysta-
lizuji za pokojové teploty ve druhém zminéném typu a
v nizkych teplotach prochazi strukturni transformaci do
struktury s niz8$i krystalovou symetrii. V piipadé
(Ce,La)Pd,Al, rodicovskych sloucenin se jedna o strukturu
popsanou v ramci ortorombické prostorové grupy Cmme
(67) [1], ale v pripad€ druhého konce série (Ce,La)Pd,Ga,
je v literatufe zminovana triklinickd miizka [2].

Prezentovana studie se zaméfuje na vyzkum strukturni
transformace v celé sérii (Ce,La)Pd,Al,.Gay sloucenin
pomoci rentgenové praskové difrakce za nizkych teplot a
nasledné na konstrukei strukturniho fazového diagramu.
Porovnanim triklinické mtizky sloucenin (Ce,La)Pd,Ga, a
ortorombické struktury sloucenin (Ce,La)Pd,Al, bylo
zjisténo, ze misto triklinické miizky je mozné pouzit
k popisu (nizkoteplotni struktury sloucenin (Ce,La)
ného konce série.

Nizkoteplotni struktury rodicovskych slou€enin jsou,
co se symetrie tyce, totozné. Podstatné se ale 1isi velikosti
distorze pii pfechodu a prubéhem pirechodu, coz je ilus-
trovano na obrazku 1. Odlisnost nizkoteplotnich struktur je
také patrna pii substituci. Béhem substituce Al pomoci Ga
dochéazi ke sniZzovani teploty pfechodu a velikosti distorze.

120 § LaPd,Al, Ga, )
—
100 e Tetragonal phase T
-
— 80_.—‘1—“‘-’ \\\ ]
v e b - ]
~— - ~ -
— 60F g = S P N
~ ~ .
- ~ -
40 - i s =
Orthorhombic phase S
20 L with smaller distortions Orth. phase |
larger
0 ! i : distorliop
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0

X (Ga content)
Obrazek 2. Fazovy digram slouc¢enin LaPd,Al, ,Ga,

Nasledné pak od urcité koncentrace Ga dochazi ke
skokovému zvétSeni distorze, jez velikostné odpovida
slouceninam (Ce,La)Pd,Ga,. Dalsim zvySovanim koncen-
trace Ga dochazi k opétovnému ristu teploty strukturniho
pfechodu a dalSimu zvétSovani distorze. Toto chovani je
ilustrovano na obrazku 2 pro ptipad La-série.

1. L.C. Chapon, E.A. Goremychkin, et al., Physica B
378-380, 819 (2006).

2. J. Kitagawa, M. Ishikawa, Journal of the Physical Society
of Japan, 2380-2383, 68 (1999).
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IN-SITU X-RAY DIFFRACTION ANNEALING STUDY ON AN ANTHRADITHIOPHENE
DERIVATIVE

J. Rozbofil'2, K. Broch®, 0. Bubnova®, C.-K. Yang®, H. Sirringhaus?, J. Novak'?

"CEITEC, Masaryk University, Kamenice 5, 62500 Brno, Czech Republic

’Department of Condensed Matter Physics, Faculty of Science, Masaryk University, Kotlarska 2,
61137 Brno, Czech Republic

3Department of Physics, Cavendish Laboratory, JJ Thomson Avenue, Cambridge, CB3 OHE, UK
jJj.-rozboril@gmail.com, novak@physics.muni.cz

Organic semiconductors have been attracting great atten-
tion in last years due to its potential for application in new
electronic devices. Organic semiconducting materials are
often solution processable, easy tunable by molecular de-
sign and compatible with flexible and lightweight sub-
strates. These properties of organic semiconductors are
very advantageous and desirable for production of low
cost, large scale, and flexible devices, such as solar cells.

Organic semiconductor molecules in crystals are usu-
ally bound by van der Waals forces, which are very weak
and therefore allow for forming several different crystal-
line phases (polymorphs). Resulting crystal structure may
strongly depend on crystallization conditions like tempera-
ture, substrate and/or substrate treatment, solvent or
post-growth treatment. Additionally, electronic properties
such as carrier charge mobility corresponding to individual
polymorphs may differ in orders of magnitude.

Solution processable small molecule organic semicon-
ductor 5,11-bis(triethyl silylethynyl) anthradithiophene
(TES-ADT) has been intensively studied for its high device
performance and charge mobility up to 1 cm* V' s [1],
however with a poor reproducibility. At least four different
polymorphs of TES-ADT were described later [2, 3] and
their molecular packing structure is still not fully de-
scribed. It is very likely that six orders of magnitude wide
range of carrier charge mobilities obtained form TES-ADT
measurements originates from different polymorph content
in samples.

In order to better understand the rich phase behavior of
TES-ADT, we performed in situ specular X-ray reflectivity

and grazing incidence X-ray diffraction measurements dur-
ing post-growth thermal annealing of TES-ADT thin film
samples on glass substrate prepared at different conditions.
We used evacuated annealing chamber mounted on a labo-
ratory diffractometer equipped with a copper rotating
anode.

We observed four phases described earlier in ref. [1]
and determined its thermal expansion coefficients. We
proved that all the phases may also coexist at room temper-
ature. The a-phase appear at room temperature within an
hour after all annealing processing. The y-phase described
in ref. [1] was obtained by annealing of amorphous phase,
however, it was also observed during fast cooling of
TES-ADT melt from 130 °C, where the B-phase appears.
We conclude that the relative abundance of individual
polymorphs formed in the samples strongly depends on the
thermal history of the sample.
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