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WHAT IS HID DEN IN THE BACK GROUND OF BRAGG DIF FRAC TION.
DIF FUSE SCAT TER ING AND PDF ANAL Y SIS NOT ONLY WITH NEU TRONS
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Many mod ern ma te ri als ex hibit a con sid er able por tion of
struc tural dis or der, play ing a key role in their func -
tionalities. Rou tine crys tal lo graphic struc ture so lu tions
based on po si tions and in te grated in ten si ties of Bragg
peaks only re veal their av er age struc ture. In or der to ac cess
the de tails of lo cal atomic ar range ments and their short-
 range cor re la tions one has to study the shape of the Bragg
lines and the dif fuse scat ter ing be low and be tween them. 

In the past de cade(s) in creas ing pop u lar ity has gained
the pair dis tri bu tion func tion (PDF) tech nique. Orig i nally
em ployed to in ves ti ga tion of amor phous struc tures and liq -
uids, it has been ex tended to treat also crys tal line sys tems.
Its ap pli ca tion con sists in cal cu lat ing the Fou rier trans form
of a com plete pow der dif frac tion pat tern, in clud ing the
slowly vary ing part of the sig nal un der neath the Bragg
peaks and tak ing into ac count in stru men tal con tri bu tions to 
the line widths [1,2]. The re sult ing real-space atomic dis -
tance dis tri bu tion by it self of ten per mits qual i ta tive dis cus -
sions of changes in near est neigh bor dis tances as a func tion 
of chem i cal com po si tion or of ther mo dy namic pa ram e ter
vari a tions (eg. [3]).

More in volved and more quan ti ta tive in ter pre ta tions of
the PDF nec es sar ily call for (much) more com put ing ef fort
fol low ing one of the two pos si ble ap proaches. In the first

ap proach, a model-free tech nique of re verse Monte-Carlo
(RMC) is used to build up a model struc ture pro vid ing a
dif frac tion pat tern co in cid ing with the ob served one within
sta tis ti cal lim its [4]. In an ideal case prog ress in com put ing
power may per mit to treat data ob tained by var i ous ex per i -
men tal probes (X-ray, neu tron and elec tron scat ter ing,
EXAFS, NMR etc.) si mul ta neously to re move am bi gu ities
in her ent in each sin gle tech nique [5]. In the sec ond ap -
proach mo lec u lar dy nam ics and/or ab-in itio com pu ta tional
tech niques are em ployed to build up a dy nam i cal model of
the stud ied sys tem, which is then suc ces sively re fined to
match the ob served pat tern. At the pres ent state of the art
DFT mo lec u lar dy nam ics can deal with dis or der in quite
com pli cated struc tures [6].
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How much is in there? Or, the difficulties and issues surrounding 
the quantitative phase analysis

KOLIK TAM TOHO JE? ANEB TÌžKOSTI KVANTITATIVNÍ FÁZOVÉ ANALÝZY
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Velmi èasto dostáváme následující otázku: „Mám zde vzo -
rek a rád bych vìdìl, co to je a kolik tam toho je?“. Navíc to
èasto bývá ještì spojeno i tím, že vzorku je velmi malé
množ ství a je tøeba jej vrátit, po provedené analýze,
v nezmìnìné podobì.

Uèebnice nás èasto vedou k tomu, že kvalitativní a
kvantitativní fázová analýza jsou dnes již dobøe zvládnuté
techniky. S využitím moderních programù navíc pomìrnì
jednoduše proveditelné. To mùže být v mnoha pøípadech
pravda, pracujeme-li s jednoduchými smìsmi dobøe krys -

ta lických fází. Mnohdy ale tyto pouèky nemají obecnou
platnost [1].

Náš pøíspìvek si klade za cíl poukázat na nìkterá úskalí
hlavnì v pøípadì kvantitativní fázové analýzy, která se
mohou vyskytnout pøi práci se složitìjšími vícesložkovými 
vzorky, pøedevším pøírodního charakteru. Budeme disku -
to vat volbu vhodných experimentálních podmínek vzhle -
dem k charakteru vzorku a oèekávání zadavatele. Je-li
nutné stanovit absolutní množství jednotlivých fází, jinými 
slovy - obsahuje-li vzorek navíc amorfní podíl, je tøeba
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zvolit vhodnou metodu urèení množství tohoto amorfního
podílu. K tomu se velmi èasto využívá vhodný vnitøní stan -
dard. Jeho volbu a práci s ním také popíšeme na pøíkladech.

Praktické využití výše uvedených skuteèností budeme
v poslední èásti našeho pøíspìvku demonstrovat na analý -
zách vzorkù hydratovaných cementových past a geopoly -
me rù na bázi cihelného prachu [2]. Ukážeme zde výhodné
propojení kvantitativní analýzy pomocí rentge no vé práš -
kové difrakce s metodami termické analýzy, pøe dev ším ter -
mo gravimetrie. Spojením tìchto dvou metod a jejich
vzájemným „naladìním“ lze zvýšit pravdìpodobnost
správ ného urèení nìkterých fází, vznikajících pøi pro ce -
sech zrání a tuhnutí cementových past [3, 4].
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Nanoscale zero-valent iron (nZVI) based tech nol o gies are
widely used in en vi ron men tal ap pli ca tions for wa ter treat -
ment. Knowl edge of prep a ra tion con di tions and their in flu -
ence on fi nal prod uct is cru cial for suc cess ful re duc tion/
mod i fi ca tion of iron bear ing pre cur sors. For di rect in ves ti -
ga tion of these is sues, the high-tem per a ture X-ray pow der
dif frac tion (HT-XRD) is pow er ful tool which al lows mon i -
tor ing of the trans for ma tion mech a nisms as well as ki net -
ics. While the mech a nism of trans for ma tion is in flu enced
mostly by com po si tion of the pre cur sor it self, re ac tion at -
mo sphere and tem per a ture, the ki net ics is af fected by
amount of the pre cur sor and par ti cle size and mor phol ogy.
Sev eral ex am ples of these is sues cov er ing re duc tion of var -
i ous iron ox ides to nZVI and their sub se quent mod i fi ca tion

with in or ganic (oxidic and car bon/carbidic) shell will be
dem on strated. The cre ation of the shell is nec es sary for air
sta bil ity and con trolled re ac tiv ity of nZVI to wards se lected 
pol lut ants. While the oxidic shell on iron cores is pri mar ily
pas si vat ing, grows equally around whole par ti cles and can
be prop erly con trolled its thick ness, the car bon/carbidic
shell grows with con sid er able dif fer ent thick ness around
the cores, and ad di tion ally, the var i ous car bon struc tures
which are si mul ta neously formed (e.g. nanotubes) en hance 
the sorp tion ca pac ity of the ma te rial. The in-situ in ves ti -
gated ex am ples are en riched with a few other ex-situ pre -
pared iron based nanomaterials which dem on strate the
pos si bil ity of nZVI mod i fi ca tion for im prove ment of their
ap pli ca tion po ten tial.
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Crystallization of polymer nanofibers in nanospider

KRYSTALIZACE POLYMERNÍCH NANOVLÁKEN V NANOSPIDERU
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Krystalizace polymerních nanovláken pøi elektrostatickém
zvláknìní probíhá v silném elektrickém poli (napìtí mezi
elektrodami desítky kV). Na krystalovou strukturu a mor -
fo logii polymerních nanovláken má silný vliv nejen
intenzita elektrického pole, ale i celá øada dalších faktorù.
Kromì vlastností zvlákòujících roztokù jako je viskozita a
elektrická vodivost je pro krystalizaci dùležitý i charakter
zvlákòující aparatury (jehlové zvláknìní, resp. nanospider
se strunovou nebo válcovou elektrodou) a uspoøádání
zvlák òující aparatury (vzdálenost a tvar elektrod). Tato
technologie vede pøirozenì k pøednostní orientaci krysta -
litù, kdy krystalový smìr pøednostní orientace leží v ose
vlákna. O typu textury tzn. o její symetrii rozhoduje cha -

rak ter polymerních øetìzcù daný jejich molekulární struk -
turou. Polymerní øetìzce bez postranních funkèních skupin 
tvoøí krystalové struktury s pseudohexagonálním uspoøá -
dáním polymerních øetìzcù pøibližnì válcového tvaru.
Polymerní øetìzce s výraznì asymetrickou struk turou
s pos tran ními funkèními skupinami tvoøí složitìjší vrstev -
naté struktury s texturou, jejíž distribuèní funkce nemá
válcovou symetrii. To se projeví samozøejmì výraznì na
morfologii nanovláken  a následnì na užitných vlastnos -
tech nanovlákenné membrány pokud jde o vzdušnou a
kapalinovou propustnost. 
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SPARK PLASMA SINTERED ALLOYS FeAl20Si20 WITH TERNARY ADDITIONS –
MICROSTRUCTURE AND PHASE COMPOSITION
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Or dered aluminides and sili cides of tran sient metal have
been known for de cades as com pli cated ma te ri als, which
in ter est ing high-tem per a ture prop er ties are coun ter bal -
anced by their brit tle ness at room tem per a ture and by tricky 
thermomechanical pro cess ing. Nev er the less, the grow ing
de mand for new ma te ri als with lim ited us age of “stra te gic
el e ments” (as chro mium) brings back old ideas and hints.
For this pur pose, sig nif i cant sup port is given by spark
plasma sintering – the pow der met al lurgy com pac tion
method, which pro vides com pact sam ples us ing low pres -
sure (cou ple tens of MPa) and high elec tric cur rent (tens of
kA) pass ing through the green body. Thus, the sam ple is
com pacted by Joule heat within a few min utes sup press ing
the un de sir able microstructural coars en ing. 

The FeAl20Si20 (in wt. %) was se lected as a ba sic al loy
for our study. We vary stoichiometry of al loy with re spect
of sil i con and alu mi num and we add ter nary and qua ter nary 

ad di tions, usu ally as sub sti tutes of iron. The wide set of

ma te ri als was cre ated within the pro ject [1, 2]. The com -
pacts were found ho mo ge neous, iso tro pic and hav ing small 
void den sity. The grain size ob served by SEM was in the
or der of hun dreds of nanometers, but XRD showed real
nanocrystalline ma te rial with crys tal lite size vary ing be -
tween 10 to 30 nm de pend ing on the phase. Such pa ram e -
ters are ex pected in SPS pro cess ing.

The at tempts to char ac ter ize phase com po si tion of the
sam ples be come a prob lem. The ba sic es ti ma tion from
EDS and phase di a gram knowl edge was not suf fi cient, as
tab u lated struc ture types for EBSD did not give rea son able
re sults. It was nec es sary to pre pare model al loys by con -
ven tional arc-melt ing. Such sam ples were ground and dif -
frac tion pat terns of model al loys were eval u ated to prove
phases pre sented in SPS sam ples. We use model sam ples to 


