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RAZISKAVE S SINHROTRONSKIM SEVANJEM

Mark Plesko, Institut “Jozef Stefan”, Jamova 39, 61111 Ljubljana

Research with Synchrotron Radiation

Abstract

The main experimental methods for which synchrotron radiation is
being used are presented: X-ray absorbtion spectroscopy, X-ray
fluorescance, electron spectroscopy and wide- and small-angle X-ray
scattering. Then a multipurpose beamline is described, which is
planned ta be instalied at the synchrotron radiation source ELETTRA
at Basovizza, Italy. The beamline provides photon energies in the
X-ray region between 2 and 12 kel (from 0,1 to 0,62 nm wavelengths)
and covers all mentioned experimental methods.

Povzetek

W Clanky predstavim poglavitne eksperimentaine metode, za katere
se uparablia sinhrotronska  svetloba: rentgenska absorpoijska
spekiroskopija, rentgenska fluorescenca, spektroskopija elektronov
ter &iroko- in malokotno sipanje rentgenskih rarkov, MNato opisem
vecnamensko zarkowno linijo, ki jo nameravamo postaviti ob
simhrotronskem  izviru ELETTRA pri Bazowici. Linija deluje v
rentgenskem abmodju sevanja. z energijami fotonov od 2 do 12 ke
01 do 062 nm valovne dolzing) in pokriva vse omenjens
eksparmantalne metode

1 Uvod

Sinhrotronsko sevanje je elektromagnetno valovanije, ki
nastane pri kroZzenju elektronov, ki se gibljejo z relativi-
stiénimi hitrostmi. Oznaka sinhrotronsko sevanje je zgo-
dovinskega izvora, ker so sevanje krozedih elektronov
prvit opazili na elektronskem sinhrotronu, Dandanes se
kot izvir sinhrotronskega sevanja uporabljajo praktiéno
izkljutno shranjevalni obroéi elekironov in pozitronov,
Tezji delci v obstojeih pospeievalnikih sevajo le zane-
marljiv del.

Na svetu je trenutno okoli 30 delujotih izvirov sinhro-
tronskega sevanja, $e okoli 60 pa je natrtovanih. lzmed
njih velja izpostaviti trzadki shranjevalni obroé, imeno-
van ELETTRA /1/, ki je najmoénejdi in najboljdi izvor
ultravijoliéne in mehke rentgenske svetlobe na svetu.
Za razliko od pospedevalnikov v CERN-u (Zeneva)in v
drugih centrih za fiziko osnovnih delcev, pa trzaski
pospesevalnik ni namenjen za eksperimente z elek-
troni. Zato je tudi mnogo manjsi - premer je zgolj 80 m.
Izkljuéni namen ELETTRE je uporaba ultravijoli¢ne in
rentgenske svetlobe za raziskovanje strukture snovi in
njenih elektronskih lastnosti. Vedji shranjevalni obroé
stoji v Grenoblu (ESRF - European Synchrotron Radia-
tion Facility) /2/, ki ima podobne kvalitete kot trzaski,
toda v podrodju trdih rentgenskih zarkov.

Sinhrotronsko svetlobo vodimo po tako imenovani Zar-
kavni liniji do eksperimentalne postaje, kjer poteka ek-
speriment. Zarkovna linija je sistem vakuumskih cevi z
zZreali, kristali in zaslonkami, s katerimi zberemo zarke
iz sinhrotrona, jih vodimo do priblizno trideset metrov
oddaljene eksperimentalne postaje in jih tam foku-
siramo v manj kot milimeter veliko togko /3/. Na enem
sinhrotronu je nameséenih tudi do 30 Zarkovnih linij z
ustreznimi eksperimeantalnimi postajami.

Sinhrotronsko sevanje je postalo rutinsko orodje za
raziskave v zgodnjih osemdesetih letih. Uporaba tehnik,
ki izkoriajo sinhrotronsko sevanje, je od tedaj prece|
napredovala. Dandanes njegove edinstvene lastnosti
rabijo za poskuse v mnogih naravoslovnih in tehniénih

vedah, kot so: kemija, veda o materialih, fizika, geolo-
gija, biologija, biokemija, farmacija, ekologija, medicina
in druge [3/. Obstojeéim raziskovalnim metodam je
sinhrotronsko sevanje odprlo dodatne moZnosti, po-
javile pa so se povsem nove tehnike.

Izkusnje obstojecih sinhrotronskih centrov, kot sta an-
gleski SRS v Daresburyju in ameriski NSLS v Brook-
havnu, kazejo, da industrija zelo pogosio izkoriéa
sinhrotronsko sevanje, ker nudi izpopolnjene analitiéne
zmogljivosti in druge storitve, ki niso na enakem nivoju,
ali celo neizvedljive v domadem industrijskem laborato-
riju. Tako je na primer industrija zgradila kar 25 odstot-
kowv Zarkowvnih linij pri NSLS, na katerih dela okoli 400
zaposlenih iz preko 70 podjetij [7/. Pregled industrijskih
aplikacij na sinhrotronu v Daresburyju /8/ kaze, da 47%
dejavnosti sloni na merilni tehniki EXAFS in SEXAFS
19/. Sledijo jima pragkovna difrakcija (15%) in difrakcija
na nekristalnih strukturah (19%).

2 Poglavitne eksperimentalne metode

Poglavitne ekspenmentalne metode lahko zdrufimo v
&tiri skupine. absorpcijska, fluocrescencéna in fotoelek-
tronska spektroskopija ter sipanje rentgenskih zarkov
13-6,9/. S sipanjem rentgenskih 2arkov je mogoce
doloZati strukturo snovi in povriin. Absorpcijska spek-
froskopija omogota selektivni Studij lokalne okaolice
posameznih elementov v snovi in njihove kemijske
vezave. Fluorescencna spektroskopija omogoda mer-
jenje zelo majhnih koncentracij elementov v snovi, npr
v biolodkih vzorcih ali pri meritvah onesnazenja okolja.
Fotoelektronska spekiroskopija daje informacije o elek-
tronski zgradbi matenalov in predvsem njinovih povrEin.

2.1 Rentgenska absorpcijska spektroskopija

Rentgenska absorpcijska spektroskopija (XAS - X-ray

Absarption Spectroscopy) je najbolj primerna metoda

za doloanje najblizje okolice specificnin atomaov,

Rentgenski absorpcijski spekter je zaradi lazje interpre-

tacije razdeljen v tri obmodja (slika 1)

— pred robom in na njem

— struktura v blizini roba {(XANES - X-ray Absorption
MNear Edge Structure)

— podalj$ana fina struktura (EXAFS - Extended X-ray
Absorption Fine Structure).

Izbitje elekirona iz notranjin lupin v kontinuum je lahko
povezano s prehodi iz notranjih lupin v zunanja vezana
stanja, kar povzrodi resonanéne vrhove v absorpcij-
skemu spektru e pred absorpcijskim robom. Njihav
polozaj in intenziteta sta odvisna od elekironske struk-
ture in lokalne simetrije absorbirajocega atoma, saj so
dovoljeni le prehodi, ki zadod€ajo izbirnemu pravilu Al =
+1. Hkrati je kemiéni premik absorpcijskega roba od-
visen od povpreénega naboja absorbirajofega atoma
in tako posreduje informacijo o njegovem oksidacijskem
stanju.

Spektralne karakteristike absorpcijskega spektra preko
roba v XANES in EXAFS delu so posledica lokalnega
uklona izbitega elektrona. Osnovna razlika med proce-
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Slika 1. Absorpcijski spekter kalcjevega aspartata v
okolici kalcijevega absorpcijskega roba.
Oznadceno je obmodje XANES in EXAFS,
razvidne pa so tudi strukiure (A1, A2 in B) tik
pred robom (C).

si, ki vodijo v XANES in EXAFS je, da prvi vsebujejo
vedkratno sipanje fotoelektrona v skupku atomov, ki so
v najblizji okolici absorbirajofega atoma, medtem ko
drugi ponavadi tega nimajo. Zato je tezko interpretirati
XANES spekter, ki tako rabi zgolj kot empiriéen - eprav
zelo obéuiljiv - “prstni odtis” neposredne okolice.
Ponavadi primerjamo izmerjene spektre z znanimi,
standardnimi.

Faodaljfana fina struktura v absorpcijskih spektrih je bila
odkrita v tridesetih letin /10/. Modeli, ki jo pojasnujejo,
so napredovali od preprostega priblizka ravnega vala z
enkratnim sipanjem /11/ do modela z vsemi sferiénimi
valovi, ki uposteva tudi veckratno sipanje 12/, Nu-
meritne analize meritev potekajo v impulznem prostoru
k in vsebujejo simulacijo profilov EXAFS in prilagajanje
strukturnih in drugih parametrov, tako da se dobi opti-
malno ujemanje med teoreticnimi in izmerjenimi kri-
vuljami 19/,

Strukturni parametri, ki jih dobimo iz analize EXAFS
spektra, so razdalja do najbljizje in vEasih $e naslednje
lupine sosednjih atomov (do kakih 0.3 - 0.5 nm), koor-
dinacijsko Stevilo atoma ter Debye-Wallerjev faktor. S
pazljivim prilagajanjem modela na izmerjene podatke
dobimo tudi vrstno &tevilo Z sosednjih atomov.

Freprosta zveza med EXAFS spektrom in lokalno atom-
sko okolico, kiso jo prvié omeniliv (13/, je zelo pomemb-
na. Pri rentgenski difrakciji dobimo informacijo hkrati od
velikega Stevila atomov v opazovanem sistemu in zato
je ta metoda popolnoma nelokalna. V nasprotju EXAFS
ni omejen na sisteme z redom dolgega dosega. Metoda
EXAFS je zatorej edinstvena za preucevanje kemijske
strukture amorfne trdne snovi, tekocin, raztopin in pli-
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nov. Dodatna moé metode EXAFS je, da se meri ab-
sorpcijo na robu danega kemijskega elementa in da se
tako doloéi koordinacijo znanega atoma.

Obéutljivost metode za elemente v nizkih koncentraci-
jah se bistveno poveca, ¢e namesto absorpcije merimo
sekundarne fluorescencne fotone /14/, kjer je bistveno
manj ozadja. lzkupidek fluorescendnih fotonov je nam-
ret e vedno sorazmeren 2 absorpcijo, Tako nam uspe
doloéiti kemijsko okolico posameznih necistoé v vzorcu
115/, Isto metodo lahko uporabimo pri karakterizaciji
debelin vzorcev, kjer je intenziteta prepugcene rentgen-
ske svetlobe prenizka, da bi omogodéila natanéno
meritev absorpcijskega koeficienta.

SEXAFS (Surface EXAFS) se imenuje verzija metode
EXAFS, ki je obéutljiva na povriine, in torej meri ab-
sorpcijo s katerokoli detekcijsko metodo, ki je ob&utljiva
samo za atome na povrini. Ena izmed moznosti je
meritev izkupitka sekundamih elektronov. Z izbiro en-
ergijskega intervala elektronskega detektorja lahko v
principu dobimo informacije o posameznih. atomskih
plasteh tik pod povriino. Obéutljivost za posamezne
kemijske elemente povetamo, Ce izberemo energijo
karakteristicnih Augerjevih elektronov, ki nastanejo pri
zapolnitvi notranje vrzeli (16/.

Metoda, ki sicer sodi bolj k difrakeiji, a je omenjena tu,
ker je po uporabi tesno povezana SEXAFS, je metoda
stojedih valov. Rentgenski stojedi valovi (XSW - X-ray
Standing Waves) nastanejo vzporedno s povrsino
idealnega kristala, kadar interferirata vpadno in odbito
valovanje, Odbojna krivulja je Sirsa pri pravokotnem
vpadu primarnega Zzarka. Zato pride tedaj do stojedega
valovanja tudi pri manj idealnih kristalih. V' takih
razmerah je metoda XSW uporabna na 3irsi paleti ma-
terialowv /17/.

Kadar spreminjamo energijo v obmodju Braggovega
odboja, se polozaj stojetega vala nad povriino kristala
premika. To je ekvivalentno vrtenju kristala pri meritvi
kristalove odbojne krivulje. Ko je vozel stojecega vala
na mestu adsorbiranih atomov, je signal od njihovih
Augerjevih elektronov ali od fluorescence najmanjsi.
Hrbet valovanja na mestu adsorbiranih atomov pa
povzrodi maksimalen signal. Tako dolodimo razdaljo
med adsorbirano plastjo in povréino kristala na nekaj
tisofink nm natancno, celo pri zelo nizkih koncetracijah
adsorbantov. Ce izmerimo XSW na dveh ali vec kristal-
nih ravninah, dobimo natanZen polozaj adsorbiranih
atomov glede na atoma podlage s preprosto triangu-
lacijo.

Stojeci valovi nastanejo pri pravokotnem vpadu na
ravning z nizkimi Millerjevimi indeksi, ¢e je energija
fotonov nekje med 2 in 6 keV. Eksperimenti so relativho
preprosti, saj je treba zgolj zvezno spreminjati energijo
vpadnih fotonov, tako kot pri meritvi EXAF S, Edini pogoj
je, da je energijska locljivost monokromatorja okoli
5000. Metodi SEXAFS in XSW potrebujeta enako Zar-
kovno linijo in enako eksperimentalno komoro. Zato je
logiéno, da jih uporabljamo skupaj, ko doloamo
geometrijo adsorpcije na povriini.

2.2 Rentgenska fluorescenca

Rentgenska fluorescenca (XRF - X-Ray Fluorescence)
je zelo primerna metoda za zaznavanje elementov v
zelo nizkih koncentracijah, ker ima vsak kemiéni ele-
ment drugo karakteristiéno energijo fluorescenénega

5
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fotona. Razlitne eksperimentalne in numeriéne metode
so prirejene za doloCanje glavnih, nizjih in slednih ele-
mentov iz fluorescenénega spektra z uporabo stan-
dardnih vzorcev ali na osnovi fundamentalne analize
M8/

Poleg visokega toka vpadnih rentgenskih folonov sta

naslednji karakteristiki sinhrotronske svetlobe e pose-

bej pomembni za znizanje najnizje meje zaznavnosti pri

XEF analizi slednih elementov:

— Zveznao nastavljanje energije vzbujevalnih fotonov
omogota, da dobimo najvedjo obéutljivost na celot-
nem obmodju elementov, s tem da postavimo ener-
gijo vzbujanja ravno nad vezavno energijo elektronov
v dani elektronski lupini iskanega elementa.

— Linearna polarizacija sinhrotronskega zarka omo-
gota izredno znizanje ozadja, e posebej kadar de-
tektiramo fluorescenéne rentgenske zarke pod
kotom 90° glede na vpadno sevanje, kajti v tej smeri
ni Comptonovega sipanja.

\ primerjavi z ionskim obstreljevanjem, kot npr. PIXE,
so sevalne poskodbe na vzorcu bistveno manjée. To je
pomembna prednost predvsem za bioloske vzorce.
Poleg tega lahko izvajamo meritve XRF v zraku ali v
zaicitni atmosferi namesto v vakuumu, ki ga potrebu-
jemo za ione.

Ker je gostota toka zelo velika, lahko uporabimo
valovno disperzivni detektor z vedjo lodljivostjo in za-
tore] z bolidim razmerjem signal/Sum namesto bolj
obitajnega polprevodnidkega energijsko disperzivnega
deteklorja. Najnizja meja zaznavnosti je odvisna v
splosnem od elementa in od matrike. Najnizje meje, ki
jih najdemao v literaturi, so od nekaj ppb 19/ do nekaj
deset ppb 20/ (slika 2).

Kadar je kot vpadnega fotona manjdi od kritiénega,
pride do totalnega odboja. Vdorna globina je zelo majh-
na, zato je obcutljivost za elemente na povrsini zelo
dobra. Sipalno ozadje je reducirano praktino v celoti.
Metoda XRF s totalnim odbojem se uspesno uporablja
s konvencionalnimi rentgenskimi elektronkami /21/, na
sinhrotronih pa njene modi e niso izkoristili v palni meri.
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Slika 2. Primerjava med obdutfjivostio na koncen-
tracije kot funkcijo atomskega vrstnega Stevila
metod PIXE in sinhrofronsko XRF
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2.3 Spektroskopija elektronov

Fotoemisija elektronov je posledica kvantne narave
elektromagnetnega valovanja. Kadar je energija vzbu-
jajofega sevanja nekje med 5in 150 eV (valovna dol'ina
med 10 in 200 nm), govorimo o ultravijoliéni fotoelek-
tronski spektroskopiji (UPS - Ultraviclet Photoelectron
Spectroscopy). Kratico XPS (X-ray Photoelectran
Spectroscopy - rentgenska fotoelektronska spektrosko-
pija) uporabljamo za vedje energije (150 do 3000 eV)
oziroma krajse valovne dolzine (0.5 do 10 nm). Razliko-
vanje med UPS in XPS izhaja iz zgodovine izvirov (za
UPS so uporabljali helijeve zarnice, za XPS pa rentgen-
ske elektronke) in je pri sinhrotronskemu sevanju, ki
obseqa celoten spekter, bolj stvar osebnega okusa,

Ponavadi se pojem UPS nanasa na raziskave Sibko
vezanih valencnih stanj v trdni snovi. Tedaj namre¢
uporabimo fotone dolgih valovnih dolzin, tako da imajo
fotoelektroni &im manjSo energijo, ker s tem dosezemo
najbolifo energijsko locljivost. Spektri, ki jih dobimo z
UPS, ko integriramo po vseh smereh fotoelektronov, so
kar sorazmerni produktu gostot zasedenih zacetnih in
nezasedenih konénih elektronskih stanj /22/. Tako z
UPS “otipamo” elektronska stanja v okolici Fermijeve
energije. Ce merimo hkrati energijsko in kotno porazde-
litev fotoelektronov, lahko doloéimo disperzijske relacije
E(k) v celi Brillouinovi coni dvodimenzionalnega kristala
1230 (slika 3).
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Slika 3. Rezultat meritve disperzijske relacije za
GaSe. Diagram prikazuje odvisnost energije E
od paralelnega valovnega stevila elekfronov k.
Zgornji del slike prikazuje strukiuro Brilloui-
nove cone in smer izmerjenega vektorja k.

Elektrone iz notranjih atomskih lupin, ki so moéneje
vezani, izbijemo s fotoni vi§jih energij. Tedaj ponavadi
govorimo o XPS. Na vezavno energijo elekirona iz
notranje lupine vpliva elektronski oblak iz valenénih
orbital, ki je odvisen od kemijske vezave atoma. Spre-
membo vezavne energije, ki je reda nekaj eV, imenu-
jemo zato kemiéni premik. Meritve kemiénega premika
za razlikovanje kemijske okolice elementa je vpeljal K.
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Sieghbahn 24/ pod imenom ESCA (Electron Spectros-
copy for Chemical Analysis) in je danes rutinsko orodje.
Z visoko loéljivimi detektorji lahko loéimo celo kemiéne
premike atomov na povrdini od tistih v notranjosti /25/.

Kadar imamo trdne vzorce, uporabljamo fotoemisijo
predvsem za raziskave povriin. Fotoelektroni morajo
namred¢ zapustiti snov, ne da bi se prej neelasti¢no
sipali. Ker so nabiti, je njihova povpreéna prosta pot zelo
majhna. vV obmodju kinetiénih energij od 10 eV do 1 keV
je povpreéna prosta pot med 0.5 in 2 nm in je precej
neodvisna od materiala. Ta razdalja ustreza eni do
desetim atomskim ravninam. Ce je povréina vzorca le
malenkastno oksidirana, merimo fotoelektrone oksida
in ne osnovnega elementa. Zato se je spekiroskopija
fotoelektronov razvila relativno pozno, saj ne moremo
dobiti pametnih rezultatov brez ultravisokega vakuuma,

 glavnem studiramo fotoemisijo s fotoni energije do 1.5

keV. saj z njimi pridemo Ze do dovolj globoko vezanih

elektronov v notranjih lupinah. Vendar so visje energije

zanimive za nekaj posebnih podrodij, kot so:

— debele plasti, $e posebej zakopani vmesniki (buried
interfaces), kjer velika debelina plasti prepreéi nizko-
energijskim elektronom pot do povriine

— test modela trenutnega prehoda s primerjavo
razmerja med glavnim in satelitskimi vrhovi v spektru
fotoelektronov pri nizki in visoki energiji vpadnih fo-
tonov, cesar do sedaj ni $e nihée naredil.

V' atomski fiziki so zanimivi fotoelektronski spektri za
meritev koreliranih procesov in vefelektronskih eksci-
tacii. Vzorci so v tem primeru v plinastem stanju.
Znacilni tlaki so od 10-2 od 10-6 mbar, zato je freba
paziti, da ne onesnazimo vakuuma shranjevalnega
obroéa in elektronskega detektorja. Zato uporabljamo
diferencialno &rpanje, elemente z visoko vakuumsko
impedanco in plinske curke. Znadilna podrodja raziskav
obsegajo:
— spekiroskopijo resonanc v bliZzini praga za dvaojno
ionizacijo /26/
— fotoelektronsko in Augerjevo spektroskopijo satelit-
skih in hipersatelitskih &rt /27/

— dolotanje fluorescenénega izkupicka /28/.

2.4 Siroko- in malokotno sipanje rentgenskih
zarkov

Metode, ki slonijo na elastitnem sipanju rentgenskih
zarkov, so Ze desetletia najmoéneje orodje za dolo-
tanje mikrostrukture molekul in trdnin. Razdelimo jih v
grobem na dve podrogji; s sipanjem pod velikimi kot
(WAXS - Wide Angle X-ray Scattering) raziskujemo
sisteme z redom dolgega doseqga, kot so idealni kristali,
Sipanje pod majhnimi koti (SAXS - Small Angle X-ray
Scattering) pa nam da strukturo neurgjenih sistemav,
kot so raztopine in zliting, ter delno urejenih sistemov,
kot so viaknasti bioloski vzorci, tekodi kristali, polimeri
in drugi.

Sirokokotno sipanje v kristaliniéni snovi - difrakcijo -
najlaze opiSemo z Laueovimi enacbami, katerih resitve
opiéa veklorska enacba Ak = G, kjer je G vekior re-
ciprotne mreze, Ak pa je sipalni vektor, t]. razlika med
valovnima vektorjema vpadnega in sipanega valovanja.
\sak uklonjeni arek ustreza togki v reciproénem pros-
toru, kjer se sipalni vektor dotika reciproéne mreze. Zato
dolocimo - vsaj v principu - kristalno mrezo kar iz
polozaja sipalnih vrhov.
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Intenziteta vrhov pa je odvisna od kvadrata struk-
turnega faktorja, ki nosi informacijo o elektronski gostoti
znotraj enotne celice. Toda, ker je intenziteta reaina
koli¢ina, iz nje ne moremo doloditi faze kompleksnega
strukturnega faktorja, kar je osnova fako imenovanega
‘faznega problema’ v kristalografiji. Klasicéno so problem
refevali zmetodo veckratne izomorfne zamenjave (MIR
- Multiple Isomorphous Replacement) 29/, ko so en
atom v osnovni celici zamenjali z drugim elementom
tako, da je strukiura celice ostala nespremenjena.

Zvezni spekter sinhrotronskega sevanja omogodéa alter-
nativno resitev problema s tako imenovano tehniko
anomalne difrakcije z vec valovnimi dolzinami (MAD -
Multiple Wavelength Anomalous Diffraction) /30/.
Anomalna difrakcija je posledica resonanénih efektov,
ki nastanejo zato, ker se valovanje na elektronih v
natranjih lupinah siplje drugacée kot valovanje na prostih
elektronih. Ko se energija fotonov v valovanju priblizuje
energiji absorpcijskega roba, postane strukturni faktor
kompleksen in s& hitro spreminja, ravno nasprotno kot
pri Thompsonovem sipanju, ko je prakiiéno neodvisen
od energije (slika 4). Intenziteta vsakega uklonskega
vrha se torej spreminja z energijo oziroma z valovno
dolzino vpadnega wvalovanja. |z poteka intenzitete z
valovno dolzino resimo tako fazni problem na podoben
natin kot z metodo MIR, ne da bi pri tem naleteli na
komplikacije, ki jih prinese s seboj.

Sipanje rentgenske svetlobe je zato tako uspedna me-
toda za dolofanje kristalnibh struktur, ker je njena
valovna dolzina primerljiva z medatomskimi razdaljami.
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Slika 4) Spreminjanje realnega (f) in imaginarnega
dela (') sipalne amplitude f kobalta kot funk-
cija energije. lzrazita sprememba je v okolici
roba pri energiji 7.7 keV

Za meritve vedjih struktur potrebujemo v principu daljge
valovne dolzine. Vendar je elekiromagnetni spekter v
obmodju med 1 in 100 nm zaradi velike absorpcije
neuporaben za sipalne eksperimente. Delce teh dimen-
Zij lahko raziskujemo le tako, da uporabimo rentgensko
svetlobo z valovnimi dolzinami pod 1 nm, ki pa se na
tako velikih strukturah siplie pod zelo majhnimi koti. |z
kotne porazdelitve sklepamo obliko in velikost sipalcev,
njihovo gostoto, orientacijo, lego glede na druge objekte
ipd. Ker je sipanje posledica neenakomerno po-
razdeljene elektronske gostote v vzorcu, je sipalec lah-
ko katerakoli nehomogenost - molekula v raztopini,
mikro- ali nanokristal, del vedje molekule, trden ali tekod
delec in tako naprej.



ISSN 0351-9716

Interpretacija meritev SAXS je odvisna od modelov za
posamezne tipe vzorcev (slika 5). Obiéajne parametre
dobimo iz porazdelitve sipane intezitete | proti velikosti
sipalnega vektorja q. Iz Guinerjevega zakona 31/, ki
velia v obmoéju najmanjsih kotov, dobimo dimenzijo
sipalcev. Limito velikih g opisuje Porodov zakon /32/, s
katerim doloimo povpredje kvadrata flukiuacij elek-
tronske gostote, kar doloZa periodiénost sistema. Pri
agregiranih sistemih je vmesno podrodje neposredno v
zvezi s fraktalno dimenzijo sistema.

Tudi pri metodi SAXS je wvéasih pomembno, da
opravimo meritve v rezimu anomalne disperzije, e
posebej pri neurejenin snoveh. WV tem primeru z
anomalno disperzijo neposredno lofimo  prispevke
razlicnih atomov k sipalni intenziteti, ne da bi morali
uporabiti modele.
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Slika & Shematicen prikaz razliénih struktur, ki jib la-
hko preucujerno z metodo SAXS, in ustrezni
SAXS spekter

3 Slovenska zarkovna linija

Da bi slovenske raziskovalne ustanove in industrija
uéinkovita izkoristile vse moznosti sinhrotrona, bi morali
postaviti lastno Zarkovno linijo z eksperimentalno
postajo. Do tega trenutka je nad sto raziskovalcev iz
desetih raziskovalnih ustanov iz Slovenije pripravila
petintrideset predlogov za raziskave ter podprio projekt
izgradnje slovenske zarkovne linije pri trzaskem sinhro-
tronu. Nad dvajset podjetij je pisno izjavilo, da bi rada
uporabila moznosti linije. Veéina potencialnih uporab-
nikov iz Slovenije bi potrebovala rentgensko svetlobo.
Ker tehnologija zarkovne linije ne dopuiéa hkratne
uporabe UV- in rentgenske svetlobe, se je treba odloditi
za eno ali drugo. Ravno v rentgenskem obmodju je
mazno zgraditi relativno poceni linjjo.

3.1 Koncept zarkovne linije

Mavadno so zarkovne linije specializirane za eno samo
merilno tehniko, na primer absorpcijsko spektroskopijo
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ali difrakcijo. Zarkovna linija BOSS (Beam line Of
Slovenian Scientists) pa je naértovana fako, da bo
vetnamenska /33/: zadostila bo torej razliénim potre-
bam uporabnikov iz Slovenije. Kljub temu ne bo utrpela
kompromisov pri svoji kvaliteti. Glavne komponente
linije so prikazane na sliki 6, shematicen prikaz vseh
komponent pa na sliki 7.

Prva komponenta zarkovne linije je svetlobni izhod
(front end), ki poveze izvir svetlobe - uklonski magnet -
s preostalimi deli linjje. V' svetlobnem izhodu se definira
maksimalna velikost svetlobnega snopa. Poleg tega
vsebuje komponente, ki skrbijo za vzdrzevanje ultravi-
sokega vakuuma in za za5c¢ito osebja pred rentgenskim
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Slika 6. Glavne komponente Zarkovne linije BOSS

in gama sevanjem.

Svetlobni snop je na celotni dolzini zarkovne linije (37
mj speljan v vakuumu, V Zarkovno linijo sta vgrajeni dve
kljuéni optiéni komponenti. Prva je monokromator, s
katerim izberemo svetlobo z eno samo valovno dolzing
iz zveznega spekira sinhrotronske svetlobe. Rentgen-
sko svetlobo monckromatiziramo z idealnimi kristali v
razliénih konfiguracijah. Najbolj pogost je dvokristalni
monokromator /34/, ki je idealen za EXAFS, visoko
locljivo rentgensko difrakcijo in za anomalno sipanje.
Zaradi velikega vpadnega fluksa svetlobe je potrebno
poskrbeti za uginkovito hlajenje prvega kristala.

Druga opticna komponenta je foroidno zrcalo, ki
fokusira svetlobni snop na mesto vzorca. Na ta naéin je
dosefen maksimalen svetlobni tok na vzorcu, Zrcalo
izkorisca totalni odboj rentgenske svetlobe na povrsini
{35/, do katerega pride, e je vpadni kot svetlobe na
zrcalo dovolj majhen (znadilno nekaj miliradianov). Ce
zelimo s takim zrcalom zajeti snop svetlobe po celotni
visini, mora biti zrcalo zelo dolgo (okoli 1 m), kar zahteva
tehniéno zelo zahteven postopek izdelave. Elipsoidna
oblika zrcalne povrsine je idealna za preslikavo
tockastega izvira v tocko /36/. V praktiénih primerih pa
se obiéajno idealni formi dovolj priblizamo s toroidno
oblika zrcala, kijo je mogodée laze in natanéneje izdelati.

Opticne elemente v zarkovni liniji zaéitimo pred ne-
potrebnim pregrevanjem z grafitnim filtrom, ki absorbira
ultravijolicno in mehko rentgensko svetlobo iz izvira. S
stalifca vakuuma pa logimo zarkovno linijo od shranje-
valnega obrofa z berilijevim oknom. Ma ta nacin so
lahko vse optiéne komponente postavijene v visoki, ne
pa v ultravisoki vakuum, kar bistveno poceni izgradnjo.

Vse gibliive komponente v vakuumu in vsi kontrolni
sistemi so daljinsko vodeni z ragunalnigkim sistemom iz
centralne delovne postaje. Kontrolni sistem je zasnovan
na VME vodilu, Ethernet mrezi in UNIX delovni postaji.
Poleg tega omogoéa isti radunalnidki sistem tudi
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Slika 7. Shemati¢en prikaz Zarkovne linjje in njenih vakuumskih komponent. Dolzine so v milimetrih, shema ni nari-

sana v sorazmerju.

vodenje meritev in zajemanje podatkov. Celotna zar-
kovna linijja z eksperimentalno postajo je zaprta v
zastitno uto, ki varuje osebje pred rentgenskim seva-
njem.

3.2 Karakteristike Zarkovne linije

Osnovne karakteristike predlagane slovenske zarkov-

ne linije BOSS so:

— enobarvna svetloba, nastavljiva na energijskem in-
tervalu od 2 keV (0.62 nm) do 12 keV (0.1 nm),

— visoka energijska loéljivost (E/dE okoli 3000)

— dodatna monokromatizacija z E/dE do 10000

— velik svetlobni tok na vzorcu (okoli 10"2 fotonov/s) na
celem energijskem intervalu

~ majhen presek zarka na mestu vzorca (pod 1 mm ]l

— stabilna lega zarka na vzorcu

— horizontalna divergenca manjsa od 4 mrad

- wvertikalna divergenca manjsa od 0.35 mrad.

Posamezne merilne tehnike, ki jih bo slovenska zar-
kovna linija omogoc&ala, so naslednje: rentgenska ab-
sorpoijska  spektrometrija  (XAS), podaljana fina
struktura rentgenskih absorpeijskih robov (EXAFS),
bliznja struktura rentgenskih absorpcijskih - robov
(XANES), povriinski EXAFS, rentgenska fluorescenca
(XRF), rentgenski stojedi valovi (X3SW), sipanje pod
majhnimi koti (SAXS, tudi anomalni SAXS), rentgenska
difrakcija (WAXS) ter fotoelektronska emisijska spek-
traskopija in mikroskopija (XPS in PEEM). £ vgraditvijo
dodatne fokusacije svetlobnega snopa bo mogode
dosedi velikost sinhrotronskega zarka reda velikosti
nekaj deset mikrometrov /37/ ali celo pod mikrometrom
138/,

Omenjanin metod v rentgenskem podroéju 2 do 12 keV,
razen sipanja rentgenskih zarkov, ni mogocge uporabiti
na nobeni od doslej predvidenih posta) pri ELETTRI.
Slovenska linija bo torej, zaradi svoje posebnosti, kom-
plementarna drugim linijam pri ELETTRIL. V' primeru
sipanja rentgenskih zarkov pa bo linijja omogodila

slovenskim uporabnikom hitrejsi dostop do merilnega
&asa kot na specializiranih linijah. Poleg tega bo omo-
goéala meritve anomalnega sipanja pod majhnimi koti,
cesar sicer boljSa avstrijska linjja za sipanje pod
majhnimi koti ne dopuséa.

Ena izmed prednosti sinhrotronske svetlobe je, da omo-
goca “in-situ” meritve na biolodkih vzorcih ter sprem-
ljanje kemiénih in drugih reakcij v zelo kratkih €asovnih
korakih. Zato je na Zzarkovni liniji predvidena moznost
prikljuitve posebnih komor za kristalne, amorfne, tek-
odée ali plinaste vzorce, ki dopuséajo meritve prirazlicnih
temperaturah ali tlakih in pri drugih spremenljivih fizikal-
nih ali kemiénih razmerah. Omogodéena bo enostavna
zamenjava razliénih merilnih komor za vzorce in upo-
raba ved merilnih tehnik hkrati.

Cena posameznih konvencionalnih aparatur za vse
metode, ki jih bo zarkovna linija omogoéala, bi veckrat
presegla ceno linjje. Glavni razlog je v tem, da bomo
opremo kupovali po komponentah in ne bomo placevali
fujega znanja, saj ga vetinoma Ze imamo, preostalo pa
bomo dobili v sodelovanju s trzagkim sinhrotronom.
Tudi naértovanje in izdelava dodatne eksperimentalne
opreme po bodoéih zeljah uporabnikov bo potekala
doma po enakem postopku. Uporabniki bodo tako
razbremenjeni iskanja in pladevanja dragih ponudnikowv
kompletnih resitev.

4 Sklep

Ze priujoéi kratek in omejen pregled nekaterih eksperi-
mentalnih metod s sinhrotronsko svetlobo je pokazal,
koliko razliénih raziskav lahko opravimo s sinhrotronsko
svetlobo na najrazliénejsih podrogjin.

Sinhrotronski izvir ELETTRA bo omogoéil e dodatno
Stevilo vrhunskih osnovnih in aplikativnih raziskawv.
Slovenska linija bo tako bistveno prispevala k sedanjim
in bodofim slovenskim raziskavam. Ko bo Zarkovna
linija zgrajena, bo ze sama odlicnost ELETTRE zago-
tovila stalno wrhunsko kakowvost na tem podrodju za
naslednjin deset do dvajset let. Dosedanje zanimanje
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raziskovalcev in podjetij dokazuje velik pomen, ki ga bo
imela slovenska zarkovna linija za slovensko znanost
in je najbolie zagotovilo, da linjja ne bo ostala neijz-
koridcena.

Zahvala

Iskreno se zahvaljujem vsem kolegom z razliénih od-
delkov Univerze v Ljubljani, Univerze v Mariboru, Insti-
tuta "JoZef Stefan”, Kemijskega indtituta, Instituta za
elektroniko in vakuumsko tehniko ter Instituta za kovin-
ske materiale in tehnologije, ki so pripravili predioge za
eksperimente na slovenski zarkovni liniji, 5e posebej pa
Iztoku Aréonu, ki je opravil glavni del naértovanja zar-
kovne linije.
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Novice iz vakuumskega sveta

Vakuumska razstava v Parizu

Francosko vakuumsko drutvo (Societe francaise du vide -
SFV) je najstarejie nacionalno vakuumsko drugtvo na svetu.
Letos praznuje 50-letnico ustanovitve in zato bodo francoski
vakuumisti vse letosnje aktivnosti (konference, kongrese,
tecaje, razstave itd.) organizirali bolj mogoéno in Se posebe;|
skrbno, ker Zele poudariti pomembnost svojega jubileja.

Od 25 aprila do 25.maja bo organiziralo SFV veliko vakuum-
sko razstavo v "Palagi odkritij” v znanem Muzeju znanstvene
vzgoje in kulture v Parizu. Prikazovali bodo zanimive eksperi-
mente, ki opisujejo fizikalne osnove vakuumske tehnike pa
tudi njihovo uporabo v industriji in v vsakdanjem Zivijenju.
Hkrati bo razstavliena modermna oprema za najrazliénejse
vakuumske tehnologije. Na sporedu bodo Stevilni tematski
veder in strokovne konference, tako za ozko specializirane
strokovnjake kot tudi za Sirso publiko. Na odprije bodo prigli
predstavniki ILVSTA, vabljeni pa so tudi predstavniki drudtey
drugih drzav.

MNova suha érpalka

Ma trziscu je nova "suha” mehanska érpalka (Edwards, ESDF
30), ki dosega konéni tlak 10" mbar in érpalno hitrost 25 m/h.
Omenjeni izdelek dopalnjuje niz Ze razvitih suhih dvorotorskin
crpalk kavljastega tipa (QDP40 in QDP80), ki so primerne
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predvsem za polprevodniske industrijo. Je dobra kombinacija
oblike in tehniénih sposobnosti, in to prizelo konkurenéni ceni.
Ugodna je v povezavi s turbomolekularno in z Rootsovo
trpalko. saj tako oblikujemo "suho”™ enoto, ki je pogosto
nepogresljiva tudi pri razvoju in raziskavah, Crpalka ne potre-
buje alja, niti menjave filtra in pasti; hlajena je z zrakom in ne
potrebuje ciscenja oz. izplakovanja z dusikom. Delovanje je
poceni, ker jo poganja razmeroma Sibek motor

Balzers in Leybold v skupni grupaciji

Druzba "Oerlikon-Bubrle Holding AG" iz Zlricha, v okviru
katere e nekaj casa deluje Balzers, se je 1. januarja 1995
povecala s prikljucitvijo firme Leybold. Po raznih informacijah
se da sklepali, da bo v zvezi 5 tem pri Balzersu in Leyboldu
prilo do nekaterih sprememb v programih dejavnosti, kar je
v sedanjem frenutku prevelikih zmogljivosti vakuumskih veli-
kanov tudi razumljivo.

Premiki v nekdanji Vzhodni Nem&iji

Znano bivie vzhodnonemsko podjetje “Hochvakuum Dres-
den” je leta 1992 privatiziralo in se preimenovalo v “VDT
Vakuumtechnik Dresden GmbH"  (Bismarck Strasse 66,
D-01257 Dresden, fax 0351/2805-240).
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