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New possibilities of X-ray methods in forensic science

NOVÉ MOŽNOS TI RENT GE NO VÝCH ME TOD VE FO RENZ NÍ OB LAS TI

Marek Kotrlý1, Josef Uher2, Jana Boháèová2, Ivana Turková1, Petr Èejka1

1Kriminalistický ústav
2Ra da ly ti ca a.s.

Rentgenové metody jsou ve forenzní analýze pomìrnì
hojnì využívány. V praxi je nejèastìjší použití rentgens -
truk turní fázové mikroanalýzy a dále rentgenových zobra -
zo vacích metod, které se používají ve forenzní defek to-
 skopii a metolografii pro studium vnitøních stavby, defektù
apod., ale i pøi analýzách potenciálnì nebezpeè ných pøed -
mì tù, podezøení na nástražné výbušné systémy, nebo i pro
detailní analýzu výstavby umìleckého díla a „rukopis“
autora pøi analýzách padìlkù, apod.

Rentgenstruturní analýza má mezi ostatními mikro -
analy tickými metodami pomìrnì významnou a tìžko
zastupitelnou roli. Vìtšina ostatních používaných analy -
tických technik jsou instrumentace na bázi spektrálních
metod, nebo od nich odvozených. Vzhledem k tomu, že se
stále více uplatòuje trend analýzy minimálnì dvìma,
pokud je možné zcela nezávislými metodami, nebo•
znalec ké posudky jsou základním materiálem napø. pro
rozhodování o vinì a trestu, a závìry musí mít nejvyšší
možnou kredibilitu, je role rentgenstrukturních metod,
které vyhodnocují nezamìnitelné krystalografické struk -
turní parametry látek, obtížnì nezastupitelná. Navíc  XRD
metody umožòují pøímou a pøesnou fázovou analýzu látek,
organických i anorganických, a to i ve smìsích.

Rentgenová difrakce, nejèastìji prášková, pøináší proto
øadu výhod a analytických možností, které lze jen velmi
obtížnì nahradit jinou instrumentací. Samozøejmì ale ani
XRD metody nejsou samospasitelné a jsou obvykle použí -
vány v kombinacích s dalšími metodami (zejména SEM
EDS/WDS, Ramanova mikrospektroskopie, optická
mikro skopie, XRF, FTIR apod.).

Ve spolupráci Kriminalistického ústavu a spoleènosti
Rada lytica je v souèasné dobì vyvíjeno a testováno
speciál ní robotické zaøízení pro multimodální nedes -
truktivní analýzu a mapování širokého spektra objektù a
materiálù. Principem systému je integrace zobrazovacích a
analytických technologií do šestiosých robotických ramen, 
která umožòují širokou flexibilitu, pokud jde o velikost
nebo tvar vzorku, systém umožòuje nedestruktivní zkou -
má ní velkého spektra pøedmìtù s komplikovaným zakøi -
vením. Napomáhá tomu vysoká citlivost, rozlišení a
vlastnosti použitých zobrazovacích detektorù jednotlivých
fotonù. Jejich pùvod je v mezinárodní kolaboraci vedené
laboratoøí CERN, Ženeva. Detektory jsou vyrábìny èeskou 
firmou Advacam a jsou používány i americkou NASA na
mezinárodní stanici ISS. Detektory umožòují ve srovnání s
klasickými technikami zcela novou kvalitu rentgenového
zobrazení, které je využíváno pro analýzu rùzných
materiálù a rozšiøuje možnosti využití RTG technologie do

oborù, kde dosud použití RTG nebylo možné. Použitý typ
zobrazovacích detektorù umožòuje mìøit vlnovou délku
rentgenového záøení. Rozdíly jsou pak reflektovány ve
výsledném zobrazení nepravou barvou. Vzniká tak
„barevné“ rentgenové zobrazení, kde urèuje celkový útlum 
a barva typ materiálu. Tato metoda je zejména vhodná pro
zkoumání napø. i umìleckých dìl. U obrazù umožòuje
detailnì studovat tzv. “rukopis” autora. Aktuálnì je plnì
funkèní analýza 2D a 3D objektù pomocí poèítaèové tomo -
gra fie nebo laminografie. Jedná se o bìžnì používané
metody pøi rentgenové inspekci, ale s omezenou použi tel -
ností na velké objekty. Konvenèní poèítaèová tomografie
je limitována velikostí a tvarem analyzovaného pøedmìtu,
který se musí vložit do komory, kde s ním rotaèní stùl otáèí
v ose, a systém zaznamenává snímky z rùzných úhlù. Poté
se ze získaných snímkù vytvoøí 3D model. Tato operace
bývá i z dùvodù znaèných limitù velikosti a tvaru vzorku
relativnì zdlouhavá. Roboti pøeko návají tato omezení a
navíc umožòují mìøit 3D obrazy i ve vybrané oblasti
velkého objektu. Další možností je tzv. tomosyntéza,
kterou lze považovat jako rozšíøení klasic kého 2D rentge -
nu o možnost fokusace do rùzných hloubek objektu. Lze
tím docílit lepšího a srozumi telnìjšího rozli še ní struktur v
objemu zkoumaného vzorku. Prostorovém rozlišení je
pøitom ve všech pøípadech až na úrovni desítek mikrometrù 
ve 2D nebo 3D zobrazení.

V souèasné dobì je testováno rozšíøení systému o další
mo dal ity, zejména integraci rentgenové difrakce do
robotického skeneru. Byly provedeny prvé experimenty s
energiovì disperzní rentgenová difrakcí, pro kterou se
využí vají schopnosti spektrálního zobrazovacího detek -
toru Timepix3, který pro každý detekovaný foton zazna -
menává jeho polohu, energii a èas detekce. Díky tomu lze v 
XRD zaøízení vynechat monochromátor. Tím se zásadním
zpùsobem zjednoduší XRD optika a umožní integrace na
roboty. Experimenty s energiovì disperzní rentge novou
difrakcí byly provedeny v rentgenovém difraktometru
ADVACAM X-ray cab i net. Zdrojem polychromatického
záøení byl Yxlon MGC 41 o napìtí 50 kV a proudu 12,8
mA. Pro detekci difraktovaného poly chromatického záøení 
byl použit detektor AdvaPIX TPX3 (typ kamery Timepix3) 
s vysokým rozlišením. Experimenty byly provedeny
s malíøskými pigmenty nanesenými na malíøské plátno,
které bylo upevnìno v rámeèku v ose difraktometru. Expe -
rimenty byly prove deny postupnì ve dvou geometriích.
Robotický skener bude umožòovat skenování a tím i urèení 
krystalo grafických vlastností zkoumaného objektu ve
velké ploše, vèetnì fázového mapování. Dalšími vyví je -
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nými modalitami je XRF modul, který umožní vytváøení
prvkových map zkoumaného objektu. Nabízí se široká
možnost kombinace XRF dat s transmisními daty z
rentgenového zobrazování – robotický skener totiž
všechny mìøené mo dal ity mìøí ve spoleèné vztažné
soustavì. Multispektrální zobrazování zahrnuje oblasti
VNIR, SWIR, VIS a UV. Skenování robotickým systémem 

navíc dovoluje sledování povrchu a osvìtlování z mnoha
úhlù pro eliminaci reflexí a stínù.

Jedná se o pomìrnì komplexní analytický systém, který 
nalezne široké uplatnìní ve forenzní analýze v oblastech
metalografie, defektoskopie, balistiky, ve fyzikální chemii, 
pøi analýze nosièù dat, nebo neznámých pøedmìtù.

Projekt je øešen v rámci programu Bezpeènostního
výzkumu MV - VB01000046.
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CRYSTALLITE SIZE AND MICROSTRAIN IN THE STRUCTURE OF SrTiO3 FORMED
BY MAGNETRON DEPOSITION WITH AND WITHOUT O2 FLOW THROUGH THE

DEPOSITION CHAMBRE

Zdenìk Jansa, Štìpánka Jansová, Lucie Nedvìdová, Ján Minár

New Tech nol o gies Re search Cen tre, Uni ver sity of West Bo he mia in Pilsen, Pilsen

Perovskite com pounds are ionic in na ture. In the ABX3 for -
mula above, A and B rep re sent two cat ions, where A is a
large cat ion and B is a me dium cat ion. X is a small an ion.
The over all ionic struc ture must be neu tral and there fore if
we de scribe the charges on the in di vid ual ions qa, qb and qx,
then the equa tion for the neu tral con fig u ra tion will be:

  q q qa b x+ = -3                                  (1)

One of the fields where the prop er ties of Perovskites can
and have al ready been ap plied is in the power in dus try. Ex -
per i men tal stud ies of the last few years have re li ably dem -
on strated that, us ing sim ple mod i fi ca tions, perovskite
ox ides can be used in ap pli ca tions uti liz ing di rect sun light
and photocatalytic ap pli ca tions. The orig i nal stron tium ti -
tan ate ox ide SrTiO3 (ab bre vi ated STO) is only able to use
the UV com po nent of in ci dent ra di a tion and is in ac tive in
vis i ble light, re main ing trans par ent to vis i ble light. The
rea son for this state is its wide band gap, which at room
tem per a ture has a value of 3.2 - 3.25 eV. Stud ies have
shown that dop ing the struc ture of these ox ides with tran si -
tion met als (TM) can cause a shift in the va lence and/or
con duc tion band. This is be cause of the 3d dop ant bands
that cre ate new en ergy lev els in the men tioned band gap,
ef fec tively re duc ing it [2,3].

One of the el e ments of the TM group is nickel. Ac cord -
ing to some stud ies, it is likely that the Ni ion oc curs in the
cu bic struc ture of STO in the form of Ni2+ and sub sti tutes
the Ti4+ sites. In the case of us ing this dop ant, the shift of
the ab sorp tion edge of STO:Nix rel a tive to NiO was found
to be 1.1 eV.

The pres ent work in ves ti gates the dif fer ences in the
struc ture of STO:Nix pre pared by mag ne tron de po si tion
method with dif fer ent dop ant amount set tings. At the same
time, the dif fer ence in struc ture was ob served when pre -
pared un der vac uum with Ar work ing gas and when O2 was 
flowed through the de po si tion cham ber. The prem ise of
this ex per i ment was to ver ify the for ma tion of ox y gen va -
can cies in the STO struc ture on which the photocatalytic
phe nom e non could oc cur [4,5].

All sam ples were pre pared in a mag ne tron de po si tion
cham ber. The de po si tion cham ber in the case of the first se -
ries was de pleted to a base pres sure of 2x10-4 Pa and filled
with ar gon work ing gas. In the sec ond case, the ox y gen
flow rate through the de po si tion cham ber was set to 1.75
sccm. The sam ples are la beled A0 with O2 - sam ple with out
dop ant used with O2 flow rate, A1 - sam ple with one Ni pel -
let, A1 with O2 - sam ple with one Ni pel let with O2 flow rate. 
Anal o gously, the des ig na tion is for sam ples with two and
three Ni pel lets.
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Fig ure 1. Graph i cal rep re sen ta tion of the de pend ence of the amount of dop ant and the pres ence of O2 flow of sam ples A2 and A2 with O2

on a) the size of the crys tal lites and b) the size of the microdeformations in side the lat tice.



The pro ce dure of the ex per i men tal meth ods was iden ti -
cal for both se ries. Af ter fab ri ca tion, all sam ples were first
sub jected to X-ray phase anal y sis. The sam ples were mea -
sured us ing both pos si ble ge om e tries avail able in the

goniometer of the ma chine - the sym met ric q-q ge om e try

and the asym met ric w-2q ge om e try. In the ini tial stage, the
sam ples were remeasured by GID in their orig i nal as-de -
pos ited state, then the sam ples were sub jected to an in-situ
experiment in a high-tem per a ture cham ber with a max i -
mum tem per a ture of 900 °C. 

The sec ond ex per i men tal method used was scan ning
elec tron mi cros copy. The hemical com po si tion of the sam -
ples and ob ser va tion of the sur face mor phol ogy of the sam -
ples and their frac tures was per formed on a JSM-7600F
elec tron mi cro scope from JEOL. 

The third method was X-ray photoemission elec tron
spec tros copy (XPS). The ex per i ments on the se lected sam -
ples were car ried out in the work ing cham ber. In this cham -

ber, an ul tra-high vac uum (base pres sure £ 5×10-8 Pa) and a 
Phoibos 150 hemi spher i cal an a lyzer were used through out
the ex per i ments. The pho ton source was a Mg and Al X-ray 
tube.

Due to the dem on strated ef fect of O2 flow rate on the
changes in dif frac tion line pa ram e ters, struc tural data were
cal cu lated for two sam ples of the sec ond se ries (A2 and A2

with O2). The re sults for both sam ples, namely crys tal lite
size and microdeformation, are graph i cally pre sented in
Fig ures 1 a) and b). Here, a marked dif fer ence in the crys -
tal lite sizes can be seen.

By eval u at ing the XPS spec tra of sam ples A2, A2 with
O2 and A3, it was found that the Ni dop ant re places ti ta nium 
in the STO lat tice, which is in the mid dle of the ox y gen tet -

ra he dron. In dif fer ent ways, of course. As a re sult, ferro -
elec tric phe nom ena can oc cur [1], which can be ex ploited
for photocatalytic ap pli ca tions. In the case of com par i son
of A2 and A2 with O2, the dif fer ence in the mea sured data for 
the dop ing nickel is no tice able. Both sam ples have used the 
same amount of nickel pel lets (2 pieces) dur ing de po si tion,
but in the case of sam ple A2 with O2, the air flow through
the de po si tion cham ber dur ing de po si tion has been in -
creased. Thus, the flow ing ox y gen ob vi ously pre vented the 
in cor po ra tion of nickel ions into the STO struc ture. From
the mea sured data, it can be eval u ated that the en er gies re -
fer in deed to Ni-O bond ing, which, how ever, oc curs out -
side the doped STO:Ni struc ture. This con clu sion is in
agree ment with the eval u ated diffractogram of this sam ple,
where the Ni(TiO3) phase was de tected with the si mul ta -
neous for ma tion of the Sr5Ni4O11 phase. And at the same
time, this con clu sion is sup ported by the find ings from the
SEM ex am i na tion.

1. Rich ard J. D. Til ley, Perovskites: Struc ture-Prop erty Re la -
tion ships, First edi tion, 2016, ISBN: 978-1-118-93566-8.

2. A. Shah; Pho to vol taic tech nol ogy: The case for thin-film
so lar cells. Sci ence, 285(5428): 692-698, jul 1999.

3. J. G. Bednorz and K. A. Mller, Perovskite-type ox ides: The 
new ap proach to high-Tc su per con duc tiv ity, Rev. Mod.
Phys. 60, 585 (1988).

4. I. A. Sluchinskaya, A. I. Lebedev, and A. Erko, Struc tural
po si tion and charge state of nickel in SrTiO3, Phys. Solid
State 56, 449 (2014).

5. S. K. Rout, S. Panigrahi, and J. Bera, Study on elec tri cal
prop er ties of Ni-doped SrTiO3 ce ram ics us ing im ped ance
spec tros copy, Bull. Ma ter. Sci. 28, 275 (2005).
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DIFFUSE SCATTERING AND PDF ANALYSIS NOT ONLY WITH NEUTRONS

J. Kulda

Institut Laue-Langevin, BP 156, 380042 Grenoble Cedex, France
kulda@ill.eu

Electroceramics, sim i larly to many other mod ern func -
tional 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 tion al ity. The de -
tails of lo cal atomic ar range ments and their short-range
cor re la tions can be re vealed by the pair dis tri bu tion func -
tion (PDF) tech nique [1], whose ap pli ca tion con sists in
tak ing Fou rier trans form of the com plete pow der dif frac -
tion pat tern, in clud ing the slowly vary ing, dif fuse scat ter -
ing part of the sig nal be tween and un der neath the Bragg
peaks and tak ing into ac count in stru men tal con tri bu tions to 
the line widths. 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 and/or of ther mo dy namic pa ram e ter
vari a tions.

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 [2]. In an ideal case the prog ress in com -
put ing power per mits 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 [3]. Al ter na tively, mo lec -
u lar dy nam ics and/or ab-in itio com pu ta tional tech niques
can be em ployed to build up a model of the stud ied sys tem,
which can then be fur ther re fined to match the ob served
pat tern [eg. 4] and ana lysed in terms of atomic cor re la tions.

1. T. Egami, S.J.L. Billinge: Un der neath the Bragg Peaks:
struc tural anal y sis of com plex ma te ri als,Pergamon ma te ri -
als se ries v. 7 (2003).

2. R.L. McGreevy, J. Phys.: Condens. Mat ter 13 (2001)
R877.

3. M. Eremenko et al., Na ture Comm. 10 (2019) 2728.

4. M. Pasciak et al., Phys. Rev. B 99 (2019) 104102.
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New Table-Top Diffractometer Bruker D6 Phaser

NOVÝ STOLNÍ DIFRAKTOMETR BRUKER D6 PHASER

Boris Míè

Mìøící Technika Morava

Nový stolní rentgenový difraktometr Bruker D6 PHASER
pøedstavuje prùlomové øešení pro rentgenovou difrakèní
analýzu v kompaktním provedení. Díky svým pokroèilým
funkcím a volitelným doplòkùm nabízí výkon, který je
bìžnì dostupný pouze u vìtších, laboratorních
difraktometrù. Uživatelé mohou využít široké škály
aplikací, od základní fázové analýzy po pokroèilé studium
struktury materiálù. D6 PHASER podporuje vysokou
flexibilitu pøi konfiguraci experimentù a je ideální pro
výzkum i prùmyslové aplikace. Mezi jeho volitelné
doplòky patøí napøíklad automatický mìniè vzorkù,

nízkoteplotní komory, a rùzné typy detektorù, které
umožòují mìøení pøi specifických podmínkách. Navíc,
díky své stolní velikosti, je D6 PHASER vhodný i pro
menší laboratoøe, kde je prostor omezený. Navzdory
kompaktnímu designu nedochází ke kompromisùm v
pøesnosti a citlivosti mìøení. Tento difraktometr je tedy
ideální volbou pro uživatele, kteøí potøebují výkonné a
všestranné zaøízení v dostupném a praktickém balení. D6
PHASER pøináší vysokou úroveò inovace a spolehlivosti
do svìta rentgenové difrakce.

Studentská pøehlídka I
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FROM UNCERTAINTY TO MOLECULAR MECHANISM: MISSENSE MUTATIONS IN
BRAF AND MAP2K1 IN COGNITIVE DISORDERS 

P. Havlickova, A. Koutska, I. Kuta Smatanova, M. Fenckova

Fac ulty of Sci ence, Uni ver sity of South Bo he mia in Ceske Budejovice, Branisovska 1760, 
Ceske Budejovice, 37005, Czech Re pub lic

fenckm00@prf.jcu.cz

The RAS/MAPK sig nal ling path way is one of the most ex -
ten sively stud ied path ways, mainly due to its fun da men tal
role in the reg u la tion of cell cy cle, pro lif er a tion, or se nes -
cence. Mu ta tions in RAS/MAPK are pri mary driv ers of
can cer [1]. They also con trib ute to de vel op men tal syn -
dromes known as RASopathies. These syn dromes are as so -
ci ated with body mal for ma tions of dif fer ent se ver ity and
with im paired cog ni tive func tion. In di vid u als with these
syn dromes of ten ex pe ri ence in tel lec tual dis abil ity (ID) and
au tism spec trum dis or der (ASD) [2, 3]. In this study, we in -
ves ti gate de novo re cur rent sin gle-point missense mu ta -
tions in the BRAF and MAP2K1 genes (en cod ing kin ases
BRAF and MAP2K1), found in in di vid u als with ID and
ASD. They are cur rently clas si fied as vari ants of un known
sig nif i cance (VUS) [4]. It is cru cial to in ves ti gate whether
and how they im pact the pro tein func tion, as some vari ants
in RASopathies are known to in crease while de creas ing the 
kinase ac tiv ity.

The vari ants were se lected from large se quenc ing stud -
ies [4] us ing an ini tial dataset of all missense vari ants found 
in ID/ASD in di vid u als. We con sid ered the num ber of af -
fected in di vid u als with each vari ant and the pres ence of
sec ond ary mu ta tions in other genes. Fur ther, the vari ants
were cross-val i dated for their as so ci a tion with ID or ASD
with ClinVar Miner (https://clinvarminer.ge net ics.utah.

edu/), SysNDD (https://sysndd.dbmr.unibe.ch/) and SFA -
RI da ta base (https://gene.sfari.org/). 

We cloned the wild-type BRAF (BRAFwt), wild-type
MAP2K1 (MAP2K1wt), and the cor re spond ing VUS-con -
tain ing vari ants. We ex press and pu rify the pro teins for as -
sess ment of kinase ac tiv ity and for in ves ti gat ing the ef fect
of VUS on 3D struc ture with X-ray crys tal log ra phy. This
study aims to elu ci date the patho ge nic ity of the novel mu ta -
tions and the mo lec u lar mech a nisms by which they lead to
ID/ASD. This will help to im prove di ag nos tics and find tai -
lored treat ments tar gets.

1. Hanahan, D., & Wein berg, R. A. (2000). The hall marks of
can cer. Cell, 100(1), 57–70.
https://doi.org/10.1016/s0092-8674(00)81683-9.

2. Rauen K. A. (2013). The RASopathies. An nual re view of
genomics and hu man ge net ics, 14, 355–369.
https://doi.org/10.1146/annurev-genom-091212-153523.
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