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In the man u fac tur ing in dus try, a com mon ex pe ri ence for
de sign ers and en gi neers is that the com plex ge om e tries and 
de signs that they con ceive can not be re al ized in prac tice
due to lim i ta tions in the man u fac tur ing tech niques at their
dis posal. Ad di tive man u fac tur ing (AM) or 3D print ing is a
group of novel tech niques that can over come the de sign
con straints of con ven tional meth ods [1]. Among metal AM 
tech niques, la ser pow der-bed fu sion (LPBF) is the most
widely used method [2]. In LPBF, a la ser is used to se lec -
tively melt ar eas of a pow der-bed ac cord ing to a dig i tal
model. 

Be sides the ad van tages of LPBF for the cre ation of
com plex de signs, its dis tinc tive so lid i fi ca tion con di tions
(high cool ing rates and ther mal gra di ents) [3] of fer unique
pos si bil i ties for the de vel op ment of ma te ri als with tai lored

micro struc tures and prop er ties. This can be ex ploited, for
in stance, to pro duce non-equi lib rium phases, such as amor -
phous met als [4], to tai lor the pref er en tial ori en ta tion of
grains [5] (also known as tex ture) and even to pro duce
com plex micro struc tures that re sem ble an cient Da mas cus
steel [6]. Tex ture and microstructure con trol is es pe cially
rel e vant, as they can be used as ad di tional de sign tools, ca -
pa ble of tun ing and en hanc ing ma te rial prop er ties and per -
for mance for var i ous uses.

In re cent years tre men dous prog ress has been made in
un der stand ing the microstructure and tex ture for ma tion
mech a nism that takes place in LPBF [7,6]. Al though the la -
ser path and heat trans fer have been shown to play a cen tral
role, the lo cal microstructural vari a tions that could be pro -
duced by some com monly used la ser-scan strat e gies, such

Fig ure 1. a) Ba sic setup and com po nents of the LPBF pro cess. b) The three la ser scan strat e gies used for the pro duc tion of the 316L
stain less steel sam ples and their me chan i cal prop er ties. c) The prin ci ple of dif frac tion con trast neu tron im ag ing. Trans mis sion spec tra
are shown for face-cen tred cu bic iron, where pre ferred grain ori en ta tion (tex ture) leads to dis tinct spec tral dif fer ences as a func tion of
sam ple ori en ta tion w. The im ag ing ge om e try, with the rel e vant scat ter ing vec tor cor re spond ing to a Bragg edge, is il lus trated. 
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as chess, stripes with shift, and is lands with shift, have not
been prop erly in ves ti gated across cm-length scales. Even
though lo cal microstructural vari a tions could af fect the me -
chan i cal and func tional prop er ties of a ma te rial, the topic
has been largely over looked. Un der stand ing the ef fect of
the scan strat egy on the lo cal microstructure and tex ture de -
vel op ment is es pe cially rel e vant to pro duce in tri cate com -
po nents, which of ten re quire com plex scan strat e gies. In
this study, tex ture dif fer ences be tween 316L stain less steel
com po nents that were pro duced with dif fer ent – rel a tively
sim ple – scan strat e gies are vi su al ized and char ac ter ized.
More im por tantly, we re veal lo cal ized microstructure and
tex ture al ter ations within the same sam ples and es tab lish a
con nec tion to the scan ning strat egy. This was only pos si ble 
by em ploy ing dif frac tion con trast neu tron im ag ing, and the 
anal y sis of the re sults pro vides a com pre hen sive in ter pre ta -
tion of the im ag ing data, which elu ci dates the re la tion be -
tween the la ser move ment and the lo cal tex ture and
microstructure evo lu tion dur ing the LPBF pro cess.
Moreover, by in-situ tensile testing, the study revealed that
the local alterations have a notable effect on the failure
mechanism.

Neu tron pole fig ures were mea sured on the MEREDIT
in stru ment at the Nu clear Phys ics In sti tute, Czech Re pub -
lic. The tex ture was eval u ated as an av er age from the sam -
ple vol ume of 10 × 10 × 10 mm3. An Eu ler goniometer

al lowed the ro ta tion of the sam ples around the j (0 - 360°)

and c (0 - 90°) an gles, with a step size of 5°. The vari a tion
of the dif fracted in ten si ties as a func tion of dif fer ent ori en -
ta tions was ob tained for four re flec tions, namely (311),
(220), (200) and (111).

The dif frac tion con trast neu tron im ag ing mea sure ments 
were con ducted at the CONRAD-2 beamline in
Helmholtz-Zentrum Berlin (HZB). For the main line of in -
ves ti ga tion, three dis tinct wave lengths were se lected

(namely l = 2.58, 3.34 and 3.8 C) in or der to in ves ti gate the 
lat tice plane fam i lies corresponding to (220), (200) and
(111), re spec tively.
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Rock-salt-struc tured scan dium nitride thin films are of high 
in ter est in ma te rial sci ence due to their phys i cal prop er ties
such as high melt ing point and high elec tron mo bil ity [1-3]. 
It has been dem on strated that the pres ence of de fects and
im pu ri ties af fects ther mo elec tric prop er ties [4]. Pla nar de -
fects, such as twins, have been  re ported for ScN thin films
grown with dif fer ent ori en ta tions. While the (111) ori ented 
films have been thor oughly stud ied [5,6], the (001) and
(001)+(111) bi-ori ented cases still lack com pre hen sive re -
search. Fur ther more, larger de fects, such as ab nor mally
ori ented grains (AOGs), were widely an a lyzed for the ter -
nary ScxAl1-xN fims [7-10], but their pres ence in pure ScN
films has not been fully stud ied yet.

In this work, we fill the gap and pres ent the study of the
AOGs in (001) and (111)+(001) bi-ori ented twinned ScN
films de pos ited on MgO (001) sub strates by DC re ac tive
mag ne tron sput ter ing. Trans mis sion elec tron mi cros copy
(TEM) mea sure ments con firmed the pres ence of twin
lamellas of sev eral  nanometers (3-6 nm) thick ness and also 
re vealed that some of the AOGs are grow ing from the twins 
pres ent in the films. In ad di tion, en ergy-dispersive X-ray

spec tros copy (EDX) mea sure ments in di cated in creased
con cen tra tion of ox y gen around these AOGs, which is of
great im por tance since the pres ence of ox y gen de fects af -
fects the ScN films prop er ties [11].
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The struc ture of low-sym me try phases (martensites) of
Ni-Mn-Ga-based mag netic shape mem ory (MSM) al loys
still rep re sents a unique crys tal log ra phy chal lenge. Not
only do these al loys pos sess com plex and prac ti cally in ev i -
ta ble twined microstructure [1,2], but they also fea ture still
not fully un der stood struc tural mod u la tion [3]. The mod u -
lated na ture of the Ni-Mn-Ga-based al loys is not only of ac -
a demic in ter est as the pres ence of mod u la tion seems to be
strongly con nected with ex treme mo bil ity of twin bound -
aries and thus mag net i cally in duced re ori en ta tion of
martensite (re sult ing in gi ant mag netic field in duced
strain).

We re cently showed that the mod u la tion within the
10M martensite phase con tin u ously evolves from com -
men su rate to in com men su rate [3]. Still, the not-very-com -
mon pres ence of high-in ten sity high-or der sat el lites (up to
the 6th or der), Fig ure 1, re mained puz zling. 

We con tin ued our pre vi ous stud ies by anal y sis of the
struc tural mod u la tion based on the com par i son of our
high-res o lu tion XRD and ND data with sim u la tions em -
ploy ing DISCUS [4]. Our re sults in di cate a strongly an har -
mon ic char ac ter of the mod u la tion func tion and re veal its
di rect in ter ac tion with the twinned microstructure, par tic u -
larly with the a/b twins.
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Zelený, H. Seiner, O. Heczko, Acta Ma ter., 132, (2017),
335-344.

Fig ure 1. Rep re sen ta tive q-scan in the (110)* di rec tion. High-in -
ten sity sat el lites of up to the 6th or der are marked s1..s6. For clar -
ity, sat el lites be long ing to the (400), (620), (2-20), and (840)
re flec tions are marked red, blue, vi o let, and green, re spec tively.
Peaks marked with grey as ter isks orig i nate from the sam ple
holder. Adapted from [3].

Fig ure 1.: TEM mea sure ments for the (001) ori ented ScN film. a) Bright field im age show ing the ab nor mal ori ented
grains (AOGs) and lamella twins; b) ASTAR-TEM ori en ta tion map; c) EDX per formed around one AOG.
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Rentgenová tomografie umožòuje nahlížet do vnitøní
struktury objektù bez jejich porušení. Prezentace bude
tako vým pøehledem zajímavých mìøení provedených
v minulém roce na rentgenovém tomografu Xradia 610
Versa od firmy ZEISS. 

Tento systém umožòuje studovat vzorky od absorpènì
slabých organických materiálù po vzorku kovù o
tlouš• kách nìkolika mm. V pøípadì, že jednotlivé fáze
vzorku mají rozdílnou hustotu, jde provádìt i obdobu

fázové analýzy známé z rtg difrakce. Pøes zøejmé
komplikace pøiøazení intenzity zèernání jednotlivým fázím
je jasnou výhodou možnost provádìt analýzu i na
hrubozrnných, texturovaných èi dokonce nekrystalických
vzorcích. Ex per i ment je vhodné doplnit o další mìøení,
která pomohou s pøiøazením intenzity zèernání jednotlivým 
fázím jako napø. rentgenová flu o res cence èi pøímo rtg
difrakce. 

Obrázek. 1. Fotografie a segmentace øezu “kamene z vltavy” z 3D obrazu získaného pomocí rtg tomografie, v levém výøezu je
rozložení køemíku získaného mapováním metdou XRF na povrchu prostøedního kousku vzorku.  
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Na obr. 1 je „kámen z Vltavy“, kde bylo mìøení pomocí
rtg tomografie doplnìno o mìøení rentgenové flu o res cence
(XRF) a rentgenové difrakce. Kromì kovových materiálù
jsme se zabývali i studiem larev a cyst parazitù ovcí.  Na

obr. 2 je øez a fotografie této larvy. Aè je principiálnì
možné studovat tyto organizmy v kapalném prostøedí,
výraznì vìtšího kontrastu bylo dosaženo po jejich
vysušení.
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GaN is one of the most widely used III/V semi con duc tor in
op to el ec tronic ap pli ca tions. Sin gle crys tals of GaN are
usu ally grown as the thick lay ers on for eign sub strates.
How ever, these sub strates have typ i cally dif fer ent lat tice
pa ram e ters and this lat tice mis fit leads to the cre ation of
microstructure de fects, mostly thread ing dis lo ca tions
(TDs). For (001) sap phire sub strate (Al2O3), the in-plane
mis fit be tween GaN layer and sub strate is al most 15 %.

High-tem per a ture va por phase ep i taxy (HTVPE) is a
very suit able de po si tion tech nique for pro duc tion of spe -
cific microstructure fea tures, which in ter act with TDs and
can lead to their bunch ing and an ni hi la tion [1]. The most
prom is ing way to re duce the TD den sity was to pro duce a
multilayer struc ture start ing with GaN which was then cov -
ered by an other struc tured GaN layer and over grown by a
GaN top layer [2]. The microstructure and mor phol ogy of
in di vid ual lay ers is con trolled mainly by the tem per a ture of 
the gal lium melt, by the tem per a ture of sub strate and by
growth rate. By this pro ce dure, the den sity of micro -
structure de fects in the very top GaN layer should be low.

To probe the depth de pend ence of dis lo ca tion den sity,
re sid ual stresses and lat tice pa ram e ters, the syn chro tron

X-ray dif frac tion re cip ro cal space map ping in re flec tion
mode was per formed on var i ous sam ples pre pared by the
abovementioned pro ce dure. The idea of the ex per i ment
was to use three dif fer ent wave lengths of the pri mary beam
to mod ify the ab sorp tion co ef fi cient and thus to probe dif -
fer ent depths of the sam ples. The change of the lat tice pa -
ram e ters ef fects the po si tion dif frac tion peaks in re cip ro cal
space and the dis lo ca tion den sity in flu ences the line broad -
en ing. More over, the in flu ence of thread ing and screw dis -
lo ca tion is dis tin guish able, since their ef fect on the line
broad en ing is dif fer ent with re spect to the cor re spond ing
Bur gers vec tor and po si tion of the peak in re cip ro cal space. 
The syn chro tron ex per i ment was per formed at PETRA III:
P24 beamline in Ham burg, Ger many.
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Obrázek 2. Vysušená larva cizopasníka na kulièce polystyrénu a její øez získaný pomocí rtg tomografie.
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Intenzivní záøení a vysoká teplota mají velký vliv na
normál ní funkci a životnost materiálù používaných v
jaderných zaøízeních. K pochopení vlivu záøení na
vlastnosti materiálù a k identifikaci jejich poškození lze
použít metodu analýzy rentgenové difrakce (XRD). Pro
XRD analýzu radioaktivních materiálù se mìøení provádìjí 
v transmisním režimu s využitím automatického podavaèe
vzorkù a uzavøených jednorázových plastových držákù.
Tento zpùsob mìøení je cenovì dostupný a pomìrnì
rychlý. Pro mìøení v transmisním režimu potøebujeme
malé množství analyzovaného materiálu a tím se výraznì
snižuje dávka ozáøení personálù pøi manipulaci s
radioaktivními materiály [1].

Pøíprava vzorkù pro XRD mìøení se provádí metodou
nakapávání lihové suspenze práškového materiálu do
uzavøených jednorázových plastových držákù [1], které
zabraòují nežádoucí kontaminaci v dùsledku úniku prášku
[2, 3]. Veškeré manipulace s radioaktivními materiály a
následnì jejích mletí provádí se uvnitø hermeticky
uzavøeného stínìného rukavicového boxu pod podtlakem
[4].

Práce je zamìøená na výzkumu vlivu neutronového
ozáøení na pøírodní materiály. Na obrázku jsou difrakto -
gramy granitu pøed a po oražení pøi nízké dávce
(neutronová fluence 8.22×1018 n/cm2). Vliv radiace na
materiály není stejný. Nejvíc viditelna zmìna je ve fázi

køemíku. Posun piku køemíku smìrem do nižších uhlu
nazna èuje o zvìtšení rozmìru základní buòky.

Tato práce ukazuje že po vlivu radiace na horniny
dochází ke zmìnám møížkových parametrù základní buòky 
a taky zpozorována degradace krystalické struktury do
amorfní hlavnì ve fázi køemenu. Takové zmìny by mohly
zpùsobit zmìnu mechanických vlastnosti materiálu zej -
ména jeho køehkosti a tvrdosti.
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Tektity (z øeckého thktós = tavený) jsou pøírodní skla
vyskytující se v relativnì plošnì rozsáhlých geograficky
vymezených oblastech, tzv. pádových polích. Aktuálnì je
v literatuøe [1] uvádìno 5 takových pádových polí, pøièemž 
jejich stáøí se pohybuje mezi 35 milióny a 780 tisíci let.
Panuje obecná shoda, že tato skla jsou produktem
hypervelocitních dopadù extraterestrických tìles do
pozemských sedimentárních nebo zvìtralinových povr -
cho vých sekvencí [2,3]. Podle vnìjšího vzhledu a vnitøní
stavby se tektity tradiènì dìlí na tzv. tvarované (angl.
splashform), ablatované (angl. ab lated/aero dy nam i cally
shaped) a tektity typu Muong Nong (nìkdy oznaèované
rovnìž jako vrstevnaté, níže zkráceno jako MNT). Název
posledního typu je odvozen od jména mìsteèka Muong
Nong (nìkdy uvádìno jako Muang Nong) v provincii
Savannakhet v jižním Laosu, pøibližnì 15 km záp. od
hranice s Vietnamem, odkud byly tyto tektity poprvé
popsány [4]. Tektity s velikostí do cca 2 mm v prùmìru se
oznaèují jako mikrotektity a obyèejnì jde o tektity
tvarované. Kromì jejich charakteristického výskytu
v pádových polích jsou dalšími výraznými znaky tektitù
napø. vysoký obsah SiO2 (s výjimkou nìkterých
mikrotektitù obyèejnì nad 70 hm.%), ab sence nebo jen
extrémnì nízký obsah krystalických fází, nízký obsah
meteoritové komponenty, obsah vody maximálnì v nižších 
stovkách ppm, a pøítomnost èástic køemenného skla –
lechatelieritu.

V prùbìhu chemického a strukturnì-texturního studia
MNT pocházejících z lokality cca 10 km sev. od mìsta
Muong Nong provádìného pomocí optické mikroskopie,
SEM, EPMA a Ramanovy spektrometrie byly ve sklovitém 
materiálu nalezeny (1) drobné, do cca 10 µm v prùmìru
velké, globulární útvary dominantnì složené ze sulfidù Fe,
Ni a Cu; (2) nepravidelnì omezené do cca 500 × 300 µm
velké, silnì napìnìné domény složené z hmot SiO2:
nízkého køemene, coesitu (vysokotlaký polymorf) a køemi -
èitého skla – lechatelieritu a (3) nepravidelná granu lární
zrna budovaná zirkonem a ZrO2 (Obr. 1). Sulfidické
inkluze jsou pøitom dvou typù: (A) s doménami Fe- a
(Fe,Ni)-sulfidù a nepravidelným okrajem lemovaným
silikátem Mg a Fe, stechiometrií odpovídajícím minerálu
ze skupiny pyroxenù a (B) s drobnými „èervíky“ sulfidu Fe 
a Ni v základní hmotì tvoøené FeS.

Z inkluzí byly následnì technikou SEM-FIB pøipra -
veny tenké lamely, které byly studovány metodami trans -
mis ní elektronové mikroskopie (TEM: TEM s vysokým
rozlišením (HRTEM), elektronovou difrakcí (SAED a 3D
ED) pro urèení struktury, mapováním fází a jejich
krystalografické orientace pomocí ED(ACOM) a

energiovì disperzní spektroskopií (EDS) pro zjištìní
prvkového složení.

Sulfidické inkluze typu (A) mají komplexní
mineralogii. Jako hlavní konstituenty byly identifikovány
pentlandit a pyrrhotin. Pyrrhotin byl nalezen jako 4C
polytyp. Pro tento typ inkluzí je typický lem minerálu ze
skupiny pyroxenù o tlouš•ce 100–150 nm. Empirický
vzorec fáze odpovídá M2(Mg0,97Ca0,03Fe0,01)
 M1(Fe0,93Al0,05Mn0,02)

T(Si0,96Al0,04)2O6. Strukturnì se
podaøilo v rùzných oblastech lemu urèit fázi jak
monoklinickou (P21/c) tak ortorombickou (Pbca). Jde tak
o vysoce železnatý klinoenstatit resp. enstatit. Mezi lemem
a sulfi dickou fází inkluze bývá pøítomna rovnìž vrstva
chalko pyritu do cca 100 nm silná a vzácnì domény hercy -
nitu (Obr. 2). Dalším ze spinelidù je magnetit v podobì
domén o velikosti do 500 nm uzavøených v pent landitu.
Hercynit obsahuje navíc nízké koncentrace Ti, Cr a Zn a
magnetit chrómu.

Hlavní souèástí sulfidických inkluzí typu (B) je
pyrrhotin. Dalšími sulfidy zjištìnými v tìchto inkluzích
jsou pentlandit a chalkopyrit. Mimo sulfidických minerálù
je v inkluzích pøítomen rovnìž magnetit (Obr. 3). Ten je na
rozdíl od inkluzí typu A èistý a neobsahuje pøímìsi
žádných dalších prvkù. Dále se v tìchto inkluzích nachází
také ryzí mìï.

Inkluze tvoøené polymorfy SiO2 a sklovitou fází o
stejném složení jsou výraznì vìtší než inkluze sulfidické.
Byla v nich jednoznaènì potvrzena pøítomnost køemene,
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Obr. 1. Inkluze složené pøevážnì ze sulfidù Fe a Ni (a,b), zirkonu 
(c), a hmot SiO2 (d) ve zpìtnì odražených elektronech.



coesitu a skelné fáze. Krystalické fáze se vyskytují
v podobì agregátu drobnìjších zrn, kdy i v tìchto jednot li -
vých zrnech existují domény vykazující vzájemnì odlišnou 
orientaci. V coesitu bylo zjištìno polysyntetické dvojèatìní 
(Obr. 4).

V granulárních inkluzích zirkonu se vyskytují domény
bad deleyitu o velikosti do cca 250 nm. Zatímco zirkon
v jednotlivých granulích se zdá mít jednu krystalo gra fic -
kou orientaci, domény m-ZrO2 jsou složeny z menších
navzájem disorientovaných oblastí, z nichž nìkteré dokon -
ce vykazují polysyntetické dvojèatìní (Obr. 5). Jednotlivé
gran ule zirkonu buï navzájem pøiléhají anebo jsou
oddìleny amorfní hmotou o složení SiO2. 

Prezentovaný výzkum pøedstavuje vùbec první detailní
strukturní studium sulfidických inkluzí v tektitech typu
Muong Nong. V minulosti byly z australsko-asijských
tvarovaných tektitù z ostrova Luzon (Filipíny) a lokality
Dalat ve Vietnamu popsány tzv. „kovové sférule“ [5,6].
Jednalo se o kulovité objekty øádovì vìtších rozmìrù než
zde popisované inkluze (až 500 µm v prùmìru). Jejich
složení bylo stanoveno pomocí EPMA a fázová
identifikace provedena práškovou rtg. difrakcí. Fázové

složení zahrnovalo železo (a-Fe, „kamacit“), schreibersit a 
troilit. S ohledem na tuto fázovou asociaci byly tyto sférule
jistý èas považovány za pøímìs mimozemské hmoty
v tektitech a brány jako podpora pro jejich pùvod
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Obr. 2. De tail lemu sulfidické inkluze typu (A) budovaný klinopyroxenem (Cen), chalkopyritem (Ccp) a hercynitem (Hc). 
Sulfidická fáze odpovídá pentlanditu (Pn). Fázová mapa (ACOM) a prvkové mapy (EDS).

Obr. 3. Koexistující pyrrhotin (Pyh) a magnetit (Mag)
v sulfidické inkluzi typu (B).

Obr. 4. Lamela zastihující rozhraní mezi køemenem a
oblastí obsahující vedle køemene (Qz) coesit (Coe) a
skelnou fázi. Fázová mapa a mapy krystalografické
orientace v jednotlivých fázích (Qz a Coe).



v prùbìhu impaktních událostí a nikoliv tøeba vulkanismu.
Nicménì identifikace troilitu je v tomto pøípadì nejistá
s ohledem na použití práškové difrakce v kombinaci
s dostupným celkovým množstvím vzorku a obsahem
sulfidu v nìm, které ve výsledku vedlo k pozorování pouze
4 difrakèních maxim odpovídajících pøípadnému troilitu, a
mùže se v podstatì jednat o jakýkoliv polytyp Fe1–xS.
Stejnì tak ke zpochybnìní kosmického pùvodu sférulí
popsaných v [5,6] vedl nízký obsah Ni v železe [7,8].
Pøítom nost popisovaných sulfidických inkluzí se také
nezdá odpovídat pøímìsi extraterestrické hmoty ve
studovaných tektitech, naopak poskytuje podporu pro
zahrnutí (ul tra)bazických magmatických hornin nebo
jejich zvìtralin do tektitové taveniny na základì jejich
podob nosti s inkluzemi sulfidù z pozemských magma tic -
kých hornin [napø. 9,10]. 

Mikrostruktury pozorované zde v inkluzi zirkonu jsou
analogické materiálu zdokumentovanému z trinititù (skel
vzniklých pøi prvním nukleárním testu v Novém Mexiku
v r. 1945) [11]. Inkluze køemene s coesitem a lecha telieri -
tem potom vykazují znaènou podobnost s SiO2-bohatými
vzorky z vrstvy podmoøských sedimentù o stejném stáøí
jako australsko-asijské tektity [12]. Na základì tìchto
podobností je možno odhadnout minimální tlaky a teploty,
za nichž tektity vznikaly jako 30 GPa a 1500 °C.

Tento výzkum byl realizován v rámci projektu GAÈR
22-28249S a je souèástí výzkumného plánu RVO 67985831 
Geologického ústavu AVÈR. Pøíprava a charakterizace
vzorkù pomocí FIB-SEM a TEM byla podpoøena v rámci
projektu výzkumné infrastruktury CzechNanoLab finan -
covaným MŠMT ÈR (LM2023051).
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Obr. 5. Granulární inkluze složená ze zrn zirkonu (Zrn) s drobnými doménami bad -
deleyitu (Bdy), vykazujícími lokálnì polysyntetické dvojèatìní. Fázová mapa a mapy
krystalografické orientace v jednotlivých fázích (Bdy a Zrn).


