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1 Uzasadnienie wniosku

W Polsce nie ma duzych urzadzen badawczych. Polscy naukowcy jezdza do zagranicznych
osrodkéw prowadzi¢ badania naukowe na urzadzeniach zbudowanych dzigki decyzjom rzadow
innych krajow.

Uniwersalnym duzym urzadzeniem badawczym jest zroto promieniowania synchrotronowego,
ktére wytwarza promieniowanie elektromagnetyczne charakteryzujace si¢ ogromna
intensywnos$cia, szerokim zakresem widmowym rozciagajacym si¢ od podczerwieni do
promieniowania rentgenowskiego, silng kolimacja wiazki, impulsowa struktura nat¢zenia i
zdefiniowanym stanem polaryzacji. Te unikalne parametry pozwalaja na wykorzystanie
najnowoczesniejszych, zaawansowanych metod badawczych czgsto w ogole nieosiagalnych w
samodzielnych  stanowiskach laboratoryjnych. Uniwersalno$¢ zrodla promieniowania
synchrotronowego sprawia, ze stwarza ono szerokie mozliwosci badawcze dla wszystkich nauk
przyrodniczych i technicznych a takze w takich dziedzinach jak medycyna, farmakologia,
mineralogia i1 inzynieria materiatowa.

Na s$wiecie pracuje okolo 60 synchrotronow a 10 dalszych jest w réznych fazach budowy.
Synchrotrony znajduja si¢ w Japonii, USA, krajach Europy Zachodniej i kilku krajach
rozwijajacych sig. Dotychczas nie zbudowano takiego urzadzenia ani w Polsce ani w
sasiadujacych z naszym krajem krajach Europy Srodkowo-Wschodniej. Istnieje natomiast silne
srodowisko polskich naukowcow korzystajacych z synchrotronow pracujacych w innych krajach.
Sa tez polscy inzynierowie i fizycy, ktorzy pracowali przy budowie a potem przy obstudze
synchrotronu.

W kilku krajach, migdzy innymi w Stanach Zjednoczonych niektdre synchrotrony uzyskaty
status narodowych osrodkow promieniowania synchrotronowego. Stworzone wokoét nich centra
badawcze silnie oddzialywuja na dziatalnos¢ naukowa w tych krajach.

Przedstawiany wniosek zawiera argumenty za budowa w Polsce pierwszego synchrotronu.
Zyskat poparcie Towarzystw Naukowych. W jego przygotowaniu wzigto bezposredni udziat
ponad 50 autoréw z czolowych polskich uniwersytetow 1 instytutow naukowych
reprezentujacych takie dyscypliny nauki jak fizyka, chemia, inzynieria materiatlowa, biologia 1
medycyna.

We wniosku proponujemy utworzenie pierwszego w Polsce centrum naukowego wokot duzego
urzadzenia badawczego. Proponowany do budowy synchrotron ma by¢ najnowocze$niejszym
urzadzeniem spelniajacym wszystkie kryteria zrodet promieniowania synchrotronowego trzeciej
generacji. Bedzie uniwersalnym i nowoczesnym narz¢dziem do badan naukowych. Polscy
naukowcy i studenci beda mieli w kraju lepsze warunki do prowadzenia na poziomie §wiatowym
zaawansowanych prac badawczych o charakterze podstawowym i aplikacyjnym. Projekt ten
budzi réwniez duze zainteresowanie naukowcéw z sasiednich krajow Europy Srodkowo-
Wschodnie;j.



2 Promieniowanie synchrotronowe i jego
zastosowania

2.1 Promieniowanie synchrotronowe, jego wlasciwosci i wytwarzanie

Promieniowanie synchrotronowe jest promieniowa-
niem elektromagnetycznym emitowanym przez wiglerylondulatory
poruszaja si¢ z relatywistycznymi predkosciami
elektrony lub pozytony, kiedy zmianie ulega kierunek
ich ruchu. Emisja promieniowania nastgpuje albo
podczas zmiany kierunku ruch w tzw. magnesach
odchylajacych  (zakrzywiajacych) albo poprzez
wymuszenie odpowiedniego, krzywoliniowego ruchu
elektronbw ~ w  specjalnych, dedykowanych
urzadzeniach, tzw. insertion devices (wigglery lub
ondulatory).  Promieniowanie jest emitowane w
waskim stozku wokét kierunku stycznego do orbity
poruszajacego si¢ elektronu. Katowa rozwartos$¢ tego
stozka maleje ze wzrostem predkosc elektronow.

KIERUNKOWA EMISJA

magnes zakrzywiajacy

KIERUNKOWA EMISJA

Promieniowanie synchrotronowe wykazuje szereg
unikalnych wlasno$ci ktérymi znacznie przewyzsza,
zwlaszcza w niektorych obszarach widma, klasyczne
zrédta  promieniowania  elektromagnetycznego.
Wykazuje ono migdzy innymi nastgpujace cechy:

Promieniowanie synchrotronowe i jego
e bardzo duze natgzenie, a wobec malego obszaru whasciwosci: ,
, . . - po s a) promieniowanie elektromagnetyczne
z ktérego nastgpuje emisja oznacza to réwniez . : ;
X . ., i i emitowane przez poruszajace Ssig¢ z
nadzwyczajng  SwietlnoS¢  powierzchniowa | rejatywistycznymi predkosciami tadunki,
zrodla (brightness, brillance). =~ W obszarze | b) zakres spektralny emitowanego

rentgenowskim widma, jego nat¢zenie o wiele promieniowania synchrotronowego,
rzeddow  wielkosci  przewyzsza  natezenie | © Strukturaczasowa promieniowania

.. . . synchrotronowego
promieniowania emitowanego przez

konwencjonalne lampy rentgenowskie . Wykazuje takze, bedaca wynikiem relatywistycznej
kinematyki bardzo dobra kolimacje, ktora pozwala na prowadzenie badan lub analizg
chemiczng sktadu materialow z bardzo dobra przestrzenna zdolnoscia rozdzielcza,

szeroki zakres spektralny, rozciagajacy si¢ od promieniowania w dalekiej podczerwieni o
dtugosci fali rzedu A = 10° A i energii E = 10" eV do twardego promieniowania
rentgenowskiego o dhugosci fali A <1 A i energii powyzej 10 keV. Waznym jest, ze przy
uzyciu odpowiednio dobranych monochromatorow lub odpowiednio skonstruowanego
ondulatora, istnieje mozliwo$¢ otrzymania bardzo intensywnego promieniowania o
okreslonej dlugosci fali,

okreslong strukture czasowa. Poniewaz przy$pieszone elektrony poruszaja si¢ w
przestrzennie rozdzielonych pakietach, promieniowanie synchrotronowe jest emitowane w
formie krotkich impulséw, ktérych czas trwania jest zwykle ponizej jednej nanosekundy.
Zarowno czas trwania tych impulsow jak i odlegto$¢ pomigdzy nimi moze by¢ w pewnym



zakresie regulowana. Wlasno$¢ ta umozliwia prowadzenie badan dynamiki r6znych uktadow
z nanosekundowa rozdzielczoscia czasowa,

polaryzacje. Promieniowanie synchrotronowe w plaszczyznie zakrzywionego toru jest w
naturalny sposéb spolaryzowane liniowo. Istnieja mozliwosci otrzymania promieniowania o

innej polaryzacji, np. kolowe;j.

Zalaczony rysunek ilustruje zasadnicze elementy
zrodta promieniowania synchrotronowego
(okreslanego czgsto potocznie jako synchrotron).
Elektrony wstrzykiwane sa ze specjalnego
generatora  do akceleratora liniowego gdzie
zostaja wstepnie przyspieszone. Dalej wiazka
elektrondw zostaje przy$pieszona do pelnej
energii (w granicach od kilkuset megaelektro-
nowoltow (MeV) do kilku gigaelektronowoltow
(GeV) - w zalezno$ci od wymaganej koncowej
energii promieniowania synchrotronowego) w
akceleratorze kolowym (booster synchrotron) i
wprowadzona do pierscienia akumulujacego.

Budowa Zrédta promieniowania
synchrotronowego: (1) generator elektronéw,
(2) akcelerator liniowy, (3) akcelerator kotowy

(booster-synchrotron), (4) pierscien akumulujacy,

(5) linia 1 (6) stacja eksperymentalna

Wyemitowane w roéznych odcinkach pier§cienia akumulujacego,

Magnes odchylajacy
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Charakterystyka promieniowania
synchrotronowego emitowanego z magnesu
odchylajacego, wigglera i ondulatora. Schemat
ideowy wigglera/ondulatora

w ktorych nastgpuje

zakrzywienie toru elektronow, wiazki
promieniowania synchrotronowego sa
wyprowadzane do réznego typu linii

eksperymentalnych. W zalezno$ci od potrzeb linie
eksperymentalne  zawieraja ~ monochromatory,
kolimatory lub inne odpowiednie dla danego
zakresu dtugosci fal elementy optyczne stuzace do
uzyskania wiazki promieniowania o zadanych,
potrzebnych w danej metodzie eksperymentalnej
parametrach. Kazda linia zakonczona jest stacja
eksperymentalna,  gdzie rozmieszczona  jest
aparatura potrzebna do prowadzenia konkretnych
badan.

Odpowiedni  ksztalt orbity elektronowej w
pierscieniu akumulacyjnym jest osiagany poprzez
sekcje magnesow odchylajacych (tzw. lattice )
oddzielonych odcinkami prostymi, na ktorych
elektrony poruszaja si¢ ruchem jednostajnym
prostoliniowym. Jak juz nadmieniono, magnesy
odchylajace sa jednym ze zrodet promieniowania
synchrotronowego. Proste odcinki pier§cienia
akumulujacego moga zosta¢ wykorzystane do
zamontowania wigglerow lub ondulatoréw (tzw.
insertion devices), urzadzen ktéore m. in. w
zasadniczy sposob zwigkszaja intensywno$¢ i
stopien kolimacji emitowanego promieniowania.
Urzadzenia te stanowia periodyczny uktad
magnesow stalych lub nadprzewodzacych o
odpowiedniej geometrii. Ze wzgledu na roztozenie
magnesOw (opisane okresem I, [cm]) 1 wartos$¢



indukcji wytwarzanego pola magnetycznego ( B, [T]), ktore to parametry w decydujacy sposob
determinuja charakterystyke emitowanego promieniowania, rozroznia si¢ dwa typy urzadzen :
wigglery 1 ondulatory. Tlosciowym wskaznikiem odrézniajacym te rezimy pracy jest wartos$¢
wspotczynnika k proporcjonalnego do iloczynu indukcji pola magnetycznego B, i okresu uktadu
magnesow l,: Kk =0.934 - B, 1, . Zalaczony rysunek przedstawia schematycznie tor elektronow
wymuszony przez odpowiedni uktad magneséw. Dla « >>1 urzadzenie dziala jak wiggler,
natomiast dla k <1 odpowiada ondulatorowi. Rozwarto$¢ stozka emisjii moze by¢ oszacowana
jako réwna odwrotnosci czynnika Lorentza y' = (1-B%)"? , gdzie p = v/c oraz v — predkosé

elektronu i ¢ — predkos$¢ swiatta w prozni. Dla
ondulatora  charakterystycznym  jest, zZe " 25m-long Undulator
rozwartos¢ stozka emisji w kazdym punkcie SPring-8 Standard Undulator____\
toru elektronu jest wigksza od warto$¢
maksymalnego kata odchylenia wiazki od toru
prostoliniowego. Sytuacja taka ma miejsce w
polach magnetycznych o matej indukcji, kiedy
odchylenie wiazki od toru prostoliniowego nie
jest zbyt duze. Zwykle liczba oscylacji w
ondulatorze jest duza , a promieniowanie
wyemitowane z odpowiednich fragmentow toru
elektronowego jest koherentne, dajac dla
okreslonych dlugosci fal (energii) wiazke -.
promieniowania w duzym stopniu spojnego o 1ot Sur X-Ray Tube

(photons/sec/mmz/mrad? in 0.1% bandwidth)

bardzo duzym natgzeniu (por. rysunek: 3

ondulator o dtugosci 25 m). Je$li przeciwnie, 1

maksymalne odchylenie kierunku wiazki od

toru prostoliniowego w trakcie kazdej oscylacji 107 !
jest bardzo duze (co jest zwiazane z z duza ! L wJthOn]f;mgy (015;
wartoscia  indukcji  pola  magnetycznego) Infrared Uliraviolet Soft X-ray Hard X-ray
urzadzenie nazywane jest wigglerem, a widmo Vi;;,;:;'g,%" T TR -"-x-_w T—
emitowanego promieniowania pokrywa wtedy | ' ' - ' - -
szeroki zakres energii i wykazuje w pordwnaniu L L ] {Sgh. \.,..c-l..,j;e[::_[ﬁhfm}
z widmem promieniowania emitowanego z rmnaiiey

magnesow  odchylajacych  duzo  wigksze
natezenie, zas Je‘go gorny. ;akres Jest przesuniety emitowanego z magnesu odchylajacego, wigglera i

w strong wysokich energii. roznych ondulatorow. Nalezy zwréci¢ uwage na
Obydwa typy urzadzen sa obecnie montowane | roznice jasnoéci emitowanego promieniowania

we wszystkich synchrotronach i w zasadzie caty | [SPring-8].

uklad magneséw odchylajacych w pierécieniu | Rysunek pokazuje takze skalg dlugosci fal oraz zakres
akumulujacym projektuje si¢ tak aby byt on energii kwantow promieniowania syn-chrotronowego

Poréwnanie widm promieniowania synchrotronowego

optymalnie dopasowany do uktadu
montowanych insertion devices. Takie zroédta promieniowania synchrotronowego nazywa si¢
zrodlami 3-ciej generacji. Konkretne efekty dzialania opisanych urzadzen zainstalowanych w
pier§cieniu akumulujacym japonskiego zrddla promieniowania synchrotronowego SPring-8
pokazane sa na zataczonym rysunku. Rysunek pokazuje takze skale dtugosci fal 1 zakres energii
promieniowania synchrotronowego oraz wprowadza odpowiednie stownictwo.
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2.2 Techniki pomiarowe wykorzystujace promieniowanie synchrotronowe
i ich zastosowania

Unikalne wtlasno$ci promieniowania synchrotronowego powoduja, Ze promieniowanie to
znajduje zastosowanie w wielu, bardzo czgsto odleglych dziedzinach badan fundamentalnych i
stosowanych. ~ Fundamentalne badania przy uzyciu promieniowania synchrotronowego
prowadzone s3a migdzy innymi w takich dziedzinach jak: medycyna, biologia, fizyka,
inzynieria materialowa, nanotechnologia, geologia czy nauka o Srodowisku. Istnieje takze
caty program produkcji mikrouktadow mechanicznych metoda litografii.

Zastosowania promieniowania synchrotronowego sa nieodtacznie zwiazane z duzg liczba technik
pomiarowych wykorzystujacych to promieniowanie. Badania prowadzone roznymi technikami
moga by¢ realizowane réwnocze$nie ze wzgledu na mozliwo§¢ wyprowadzenia z jednego
pierscienia akumulujacego bardzo wielu linii pomiarowych oraz zainstalowanie wielu stacji
eksperymentalnych. Nalezy wyraznie zaznaczy¢, ze unikalne wlasno$ci promieniowania
synchrotronowego, a w szczego6lnosci olbrzymie natgzenie, szeroki zakres spektralny oraz
znakomita kolimacja umozliwiaja czgsto wykonanie takich badan lub analiz, ktore praktycznie
nie sa mozliwe do wykonania przy uzyciu konwencjonalnych zrodet promieniowania
elektromagnetycznego.

Metody eksperymentalne w ktorych wykorzystywane jest promieniowanie synchrotronowe

mozna sklasyfikowa¢ w kilku kategoriach:

a. metody dyfrakcyjne albo ogodlniej metody zwiazane z rozpraszanie promieniowania
synchrotronowego,

b. metody spektroskopowe,

c. mikroskopia albo obrazowanie, prowadzone w szerokim zakresie dtugosci fal od dalekiej
podczerwieni do wysokoenergetycznego promieniowania rentgenowskiego.

A. Metody dyfrakcyjne irozpraszanie promieniowania synchrotronowego

Z reguly, prawie kazde zrodto promieniowania
synchrotronowego posiada zainstalowane linie Diament

o >
cksperymentalne przewidziane do prowadzenia B W }\A |

1450% 1§
a

badan dyfrakcyjnych XRD (X-ray Diffraction).

£ "
Promieniowanie synchrotronowe, za wzgledu na _ :: by
bardzo duza intensywno$¢ oraz mozliwos$é bl S P
wybrania przy uzyciu odpowiednich 25 - e
monochromatorow fotondw o $cisle okreslonej 1 Pl 3 s
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oprogramowanie (np. metoda Rietvelda), metoda ta St N
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ztozonych  struktur krystalicznych czgsto w Lo —

strukturze krystalicznej: grafit i diament.

ekStreI'nal‘ny‘C’h‘ WamnkaCha np. pod bardZ‘O Rysunek ilustruje obserwowana in-situ przy
wysokimi ci$nieniami. Dobrym przykladem moze | uzyciu promieniowania synchrotronowego
by¢ tutaj przedstawione na rysunku S$ledzenie | przemiang grafitu w diament w temperaturze
transformacji grafitu w inna aleotropowa odmiang | 1450 °Cipod cisnieniem 6 GPa. [SPring-8]

wegla diament w temperaturze 1450 °C oraz pod
ci$nieniem 6 GPa.
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Duza katowa zdolno$¢ rozdzielcza pozwala m.in. na otrzymanie informacji strukturalnych dla
biatek 1 innych wuktadow biologicznych, ktére nie moga by¢ otrzymane w postaci
monokrysztatdéw. Poniewaz w projektowaniu i syntezie nowych lekow niezbednym jest
prowadzenie systematycznej analizy strukturalnej, mozliwo$¢ ta jest bardzo atrakcyjna dla
przemystu farmaceutycznego.  Staly rozwdj techniki detekcyjnej, objawiajacy si¢ m.in.
konstruowaniem coraz lepszych detektoréw pozycyjnych, umozliwia przy duzym nat¢zeniu
promieniowania szybka rejestracj¢ bardzo dobrej jakosci dyfraktogramow. Pozwala to czgsto
Sledzi¢ przebieg reakcji chemicznych ,,in-situ”, bardzo uzyteczna mozliwo$¢ wykorzystywana
przy probach syntezy nowych materialow oraz w badaniach zwigzanych z poszukiwaniem
optymalnych katalizatorow.

Obraz dyfrakcyjny mioglobiny (okoto 2000 refleksow) uzyskany w pojedynczym impulsie emisji
promieniowania synchrotronowego o czasie trwanie 150 ps (po lewej).

Rekonstrukcja uwalniania czasteczki CO z grupy hemowej mioglobiny pod wplywem impulsu $wiatla
laserowego: sytuacja wyjsciowa, po 4 ns, po 1 ps. [ESRF]

Dzigki zastosowaniu promieniowania synchrotronowego, dokonala si¢ i stale jeszcze si¢
dokonuje prawdziwa rewolucja w biologii strukturalnej. Prowadzone sa systematyczne badania
struktury bialek oraz innych materiatéw biologicznych, a praktycznie kazde zrédlo
promieniowania synchrotronowego wyposazone jest w lini¢ pomiarowa do krystalografii bialek
(protein crystalography). Mozliwo$¢ zastosowania promieniowania o roznych dlugosciach fali
pozwala na rozwiazanie problemu fazy metoda MAD (Multiwavelengh Anomalous Diffraction).
Przy uzyciu promieniowania synchrotronowego okreslono juz struktury krystaliczne wielu
materialéw biologicznych, a ciagle rosnace potrzeby w tej dziedzinie prowadza do konstrukcji na
wielu synchrotronach nowych linii dyfrakcyjnych.

Cytowane juz wilasno$ci promieniowania synchrotronowego pozwalaja na $ledzenie dynamiki
réznych procesow zachodzacych w materialach biologicznych, m.in. na badania struktury biatek
w roznych stanach konformacyjnych. Przykladem moze by¢ tutaj takze przedstawione na
rysunku $ledzenie procesu uwalniania czasteczki CO z grupy hemowej mioglobiny pod
wptywem impulsu $wiatta laserowego. Proces ten obserwowany jest jako sekwencja
dyfraktogramow , z ktorych kazdy otrzymano w czasie okoto 150 pikosekund.

Wazna metoda badania obiektow o rozmiarach nanometrowych, np. samoorganizujacych si¢
struktur na powierzchni czy uktadéw wielowarstwowych, jest niskokatowe rozpraszanie
promieniowania rentgenowskiego SAXS (Small Angle X-ray Scattering). W badaniach
powierzchni metoda ta dostarcza informacji komplementarnych do informacji uzyskiwanych
przy uzyciu mikroskopii skaningowej. Pozwala na $ledzenie zachodzacych na powierzchni
przejs¢ fazowych 1 reakcji katalitycznych. Jest nieoceniona w badaniach heterostruktur i
uktadow wielowarstwowych dla warstw o grubosci rzedu nanometréw, dajac m.in. trudne do
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uzyskania innymi metodami informacje o jako$ci migdzypowierzchni. Badaniami ta metoda jest
bardzo zainteresowany przemyst potprzewodnikowy.

Jako ilustracje skuteczno$ci tej metody zamieszczono przyktad dyfraktogramu uzyskanego dla
powierzchni pokrytej naniesionymi koloidalnie ,,kropelkami” ztota.

Niskokatowe rozpraszanie promieniowania synchrotronowego (metoda SAXS) w badaniach
periodycznych nanostruktur na powierzchni. Rysunek przedstawia powierzchnig pokryta koloidalnie
naniesionymi ,,kropelkami” ztota (po lewej) oraz otrzymany dyfraktogram (po prawej). [APS]

B. Metody spektroskopowe.

Przedstawione powyzej unikalne wtasnosci promieniowania synchrotronowego pozwalaja na
uprawianie wielu metod spektroskopowych wykazujacych szeroki wachlarz zastosowan.
Pokrétce omdwione zostang niektore z nich, przy czym nalezy na samym poczatku zaznaczy¢, ze
ze wzgledu na obszerno$¢ zagadnienia, ponizszy przeglad nie pretenduje do kompletnosci. Na
wstepie warto zwroci¢ uwage na fakt, ze wiele z przedstawionych tutaj metod moze by¢
realizowana zarowno w zakresie wysokoenergetycznym, tzn. dla twardego promieniowania
rentgenowskiego jak i w obszarach $rednich 1 niskich energii fotondéw.

1. Rentgenowska spektroskopia absorpcyjna XAS (X-ray Absorption Spectroscopy).

Jedna z waznych metod badawczych realizowanych przy uzyciu promieniowania
synchrotronowego jest spektroskopia absorpcyjna XAS (X-ray Absorption Spectroscopy).
Pomiar polega na wyznaczeniu wspotczynnika absorpcji w zalezno$ci od energii promieniowania
W(E) w poblizu krawedzi absorpcji charakterystycznej dla kazdego pierwiastka. Metoda ta
pozwala na uzyskanie informacji o walencyjnosci absorbujacych atoméw metoda NEXAFS
(Near Edge X-ray Absorption Fine Structure) lub na okreslenie liczby koordynacyjnej oraz
typu 1 odleglosci sasiednich atomoéw dla wybranego atomu centralnego metoda EXAFS
(Extended X-ray Absorption Fine Structure). Ksztalt linii absorpcyjnej w poblizu krawedzi
absorpcji oraz obszary energii w ktorych realizowane sa metody NEXAFS i EXAFS
przedstawiono na zalaczonym rysunku, ktory ilustruje rowniez przyczyng powstawania ztozonej
struktury widma powyzej krawedzi absorpcji (fine structure).
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Ksztatt linii absorpcyjnej w poblizu krawedzi absorpcji oraz obszary energii w ktorych realizowane sa metody
NEXAFS i EXAFS. Rysunek ilustruje schematycznie takze przyczyng powstawania ztozonej struktury widma
powyzej krawedzi absorpcji (fine structure)

Poniewaz metoda XAS wymaga mozliwo$ci ciaglej zmiany energii promieniowania o bardzo
duzym natgzeniu, praktyczni moze by¢ realizowana tylko przy uZyciu promieniowania
synchrotronowego. Pomiary moga by¢ prowadzone w geometrii absorpcyjnej lub
fluorescencyjnej. Badania takie, w zaleznosci od potozenia krawedzi absorpcyjnej danego
pierwiastka moga by¢ prowadzone w obszarze wysokich energii (gldwnie dla krawedzi K) jak i
w obszarze migkkiego promieniowania rentgenowskiego (dla krawedzi K lekkich pierwiastkow
lub krawedzi L i M cigzszych pierwiastkow). Ze wzgledu na mozliwos¢ okreslenia lokalnej
koordynacji wybranego atomu, metoda EXAFS posiada bardzo wazne zastosowania w badaniach
materiatow niekrystalicznych takich jak: szkla, ceramiki, materialy amorficzne i materialy w
fazie ciektej oraz w badaniach nanomateriatow, cienkich warstw 1 katalizatorow.

2. Fluorescencja promieniowania rentgenowskiego XRF (X-ray Fluorescence).

Wazna metoda badawcza, wymagajaca tych samych wilasciwosci Zrédta promieniowania co
metoda XAS jest fluorescencja rentgenowska XRF (X-ray Fluorescence), w ktérej pobudzone
intensywna wiazka promieniowania synchrotronowego atomy reemituja charakterystyczne
promieniowanie rentgenowskie o energii zaleznej od liczby atomowej danego pierwiastka.
Emitowane promieniowanie jest analizowane detektorem o wysokiej zdolnosci rozdzielczej, a
odpowiednia analiza widma pozwala uzyska¢ ilosciowe informacja o sktadzie chemicznym
badanych materialdw. Duze nat¢zenie wiazki promieniowania synchrotronowego pozwala
wykrywa¢ zawarto$é pierwiastkow §ladowych o koncentracji do = 10 ® atomow/cm®. Mozliwo$é
zogniskowania wiazki promieniowania synchrotronowego na obszarze rzedu kilku mikrometrow
w metodzie pXRF (microXRF) umozliwia skanowanie sktadu powierzchni z mikrometrowa
doktadnoscia. Jako typowe zastosowania tej metody mozna wymieni¢ testowanie
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zanieczyszczen na powierzchni polprzewodnikéw lub badania rozktadu pierwiastkow w
pojedynczej komorce.

3. Spektroskopie fotoemisyjna XES (X-ray Electron Spectroscopy).

Promieniowanie synchrotronowe umozliwia prowadzenie badan struktury elektronowej réznych
materialdéw poprzez detekcje widma fotoelektronow emitowanych pod wplywem naswietlania
promieniowaniem rentgenowskim. W =zaleznosci od energii uzytego promieniowania,
rozrézniamy tutaj metode XPS (X-ray Photoemission Spectroscopy), ktora prowadzone sa
badania widm elektrondow wyemitowanych z gleboko lezacych poziomdéw rdzeni atomowych
oraz metod¢ UPS (Ultraviolet Photoelectron Spectroscopy) wykorzystujaca promieniowanie
o energii do kilkudziesigciu elektronowoltéw i dajaca wiele cennych informacji o strukturze
elektronowej pasma walencyjnego. Na wigkszosci synchrotronéw realizowana jest takze
metoda ARUPS (Angular Resolved UPS), w ktorej dodatkowo, jakby w uzupetnieniu do
metody UPS analizowany jest takze ped wyemitowanych w procesie fotoemisji elektronow.
Metoda ta daje fundamentalne informacje o elektronowych relacjach dyspersji 1 ksztalcie
powierzchni Fermiego. Jako jej rozszerzenie mozna potraktowa¢ metod¢ SPARUPS (Spin
Polarized ARUPS), wykorzystujaca polaryzacje promieniowania synchrotronowego z analiza
polaryzacji spinowej fotoelektronéw. Nalezy nadmieni¢, ze metoda XPS jest takze powszechnie
uzywana do analizy sktadu chemicznego materialéw a sama metoda nazywa si¢ wtedy ESCA
(Electron Spectroscopy for Chemical Analysis). Mozliwos¢ uzycia promieniowania o niskiej
energii pozwala okresla¢ sktad chemiczny powierzchni lub migdzypowierzchni m.in. dla
uktadow polprzewodnikowych.

4. Spektroskopia w podczerwieni IR (Infrared Spectroscopy).

Synchrotron jest takze zrédtem promieniowania elektromagnetycznego w podczerwonej czgsci
widma, o jasno$ci przewyzszajace] o okoto 100 razy jasno$¢ najlepszych zrodet
konwencjonalnych. Pozwala to na prowadzenie badan widm rotacyjnych i oscylacyjnych w
dalekiej podczerwieni dla wielu interesujacych molekut z bardzo dobra przestrzenna zdolnoscia
rozdzielcza. Przy uzyciu odpowiednio skonstruowanego mikroskopu, wiazka fotonéw w
posrednim obszarze podczerwieni moze by¢ zogniskowana na obszarze o wymiarach liniowych
= 5 um, co pozwala na badanie widm absorpcyjnych w tym obszarze energii dla pojedynczych
komoérek. Poniewaz widmo absorpcyjne jest bezposrednio zwiazane z biochemia komorki, jest
nadzieja, ze takie badania przyczynia si¢ do wyjasnienia molekularnego podtoza wielu choréb,
np. choréb nowotworowych czy choroby Altzheimera.

C. Mikroskopia i obrazowanie przy uzyciu promieniowania rentgenowskiego.

Szeroki zakres spektralny oraz duze natezenie wiazki promieniowania synchrotronowego daja
mozliwo$ci obrazowania réznych obiektow przy uzyciu fotonéw o réznych dhugosci fali od
promieniowania dalekiej podczerwieni do twardego promieniowania rentgenowskiego.

Ze wzgledu na szeroka skale zastosowan, bardzo popularna metoda badawcza jest
transmisyjna mikroskopia rentgenowska TXM (Transmission X-ray Microscopy)
realizowana w zakresie migkkiego promieniowania rentgenowskiego. Metoda ta wykazuje
szereg zalet takich jak:

- mozliwos¢ wuzyskania bardzo dobrego kontrastu poprzez wykorzystanie zaleznosci
wspotczynnika absorpcji dla réznych pierwiastkow od dtugosci fali,

- wysoka przestrzenna zdolno$¢ rozdzielcza (obecnie do 15 nm), jesli jako elementy optyczne
zostang uzyte soczewki Fresnela,
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- stosunkowo duzy obszar przestrzenny ktory moze by¢ jednoczesnie obrazowany (15-20 pum),
- nanosekundowa czasowa zdolno$¢ rozdzielcza zwigzana z czasowa struktura wiazki
promieniowania synchrotronowego.

Mikroskopia migkkiego promieniowania rentgenowskiego znalazta szerokie zastosowania w
badaniach materiatlbw magnetycznych, inzynierii materialowej, ochronie §rodowiska oraz w
biologii a mikroskopy transmisyjne sa bardzo czgsto konstruowane w wersji scanningowej
STXM (Scanning TXM).

Infekcja malarig komorek krwi $ledzona przy uzyciu transmisyjnego mikroskopu rentgenowskiego:
a) komorka bez infekcji,
b) komorka bezposrednio po infekcji,
¢) komorka w 36 godzin po infekcji. [ALS]

W zastosowaniach biologicznych, mikroskopia rentgenowska jest przede wszystkim stosowana
w badaniach komorki. Wigkszo$¢ badan biologicznych stosuje promieniowanie o energii w
zakresie tzw. okna wodnego (water window), tzn. fotony o energii pomigdzy krawedziami
absorpcji wegla (E,e = 284 eV, A = 4.4 nm) oraz tlenu (E,e = 543 eV, A = 2.3 nm). Dla
promieniowania rentgenowskiego o energii okoto 500 eV, absorpcja zawierajacych glownie
wegiel materiatlow organicznych jest o okolo rzad wielkosci mniejsza od absorpcji wody,
zapewniajac naturalny kontrast. Energie ta jest takze dobrze dopasowana do mozliwosci
obrazowania komorek o grubosciach rzedu kilku mikrometréw. Warto by¢ moze podkreslic, ze
w tym bardzo interesujacym za wzgledow aplikacyjnych obszarze energii nie ma zadnych dobrej
jakosci klasycznych zrédet promieniowania rentgenowskiego. Jako przykiad skutecznosci
dziatania metody TXM mozna przytoczy¢ obserwacjg infekcji malaria komorek krwi. Obrazy
pokazane na zataczonym rysunku zostaty otrzymane przy uzyciu mikroskopu transmisyjnego
zainstalowanego przy zrodle ALS (Berkeley, USA).

Bardzo wazne ze wzgledow aplikacyjnych sa takze metody topografii i1 holografii
rentgenowskiej. Pierwsza z nich daje wazne informacje o defektach w ciele statym, za$ druga
stuzy do trojwymiarowego (3D) obrazowania otoczenia fluoryzujacego atomu w sieci
krystaliczne;j.

Duze nadzieje mikroskopii rentgenowskiej sa zwiazane z mozliwoscia wykorzystania w
obrazowaniu kontrastu fazowego (phase-contrast imaging), np. w metodzie CXDI (Coherent X-
ray Diffraction Imaging). Oddzialywanie promieniowania elektromagnetycznego z materia
prowadzi do zmiany zaréwno amplitudy jak i fazy rozpraszanych fal. Tradycyjnie, w
obrazowaniu jest gldwnie uzywany kontrast spowodowany zmiana amplitudy, ktora jest
zwigzana z zalezno$cia wspotczynnika absorpcji od ggstosci materialu. Jednakze, duzy stopien
koherencji promieniowania synchrotronowego, zwtaszcza emitowanego z ondulatoréw, pozwala
na uzyskanie kontrastu spowodowanego zmiang fazy. Kontrast fazowy moze by¢ dla lekkich
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materialdw wigkszy o okolo dwa rzedy wielkosci od kontrastu spowodowanego rdznica
wspotczynnikow absorpcji. Metoda ta, znajdujaca przede wszystkim zastosowanie w badaniach
biologicznych i medycznych, pozwala na znacznie lepsza wizualizacj¢ matych szczegétow
mig¢kkich tkanek.

Przytoczone juz unikalne wlasno$ci promieniowania synchrotronowego, a zwlaszcza osiagana w
nowoczesnych synchrotronach olbrzymia jasno$¢ promieniowania , pozwala na stosowanie
opisanych wczesniej metod spektroskopowych (dajacych np. mozliwo$¢ uzyskania informacji o
sktadzie chemicznym lub informacji strukturalnych) z mikroskopowa przestrzenna zdolno$cia
rozdzielcza (patrz rysunek).
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Obrazowanie XPS (spektromikroskopia X-PEEM) bardzo matej ilosci tlenku plutonu (4 pg).
Pokazano takze uzyte w obrazowaniu widmo XPS elektrondéw 4f plutonu wykazujace
przesunigeie chemiczne tlenku oraz widmo NEXAFS krawedzi 5d plutonu. [ALS]

Potaczenie takiej mikro-spektroskopii z obrazowaniem, zwane spektromikroskopia, umozliwia
na przyktad badanie sktadu chemicznego materiatow w lokalnej skali o wymiarach rzgdu utamka
mikrometra, w odroznieniu od otrzymywanych klasycznie informacji o sktadzie chemicznym
materialdéw wysredniowanym po duzym obszarze przestrzennym. We wspotczesnej technologii
istnieje pilna potrzeba prowadzenia takich badan , a jako narzucajace si¢ przyktady zastosowan
mozna przytoczy¢ testowanie stanu obwoddéw scalonych w mikroelektronice lub obrazowanie
domen magnetycznych w uktadach stuzacych do magnetycznego zapisu informacji. Waznym
jest takze mozliwo$¢ $ledzenia w skali mikroskopowej efektow spowodowanych atomami
domieszkowymi, wprowadzonymi dla poprawienia wilasno$ci materialdw magnetycznych lub
nadprzewodzacych.

Bardzo efektywnym okazato si¢ potaczenie metod spektroskopowych stosowanych do okreslenia
sktadu chemicznego poprze absorpcje promieniowania rentgenowskiego, np. NEXAFS oraz
spektroskopi¢ elektronowa XPS z metoda skaningowej mikroskopii elektronowej w obszarze
migkkiego promieniowania rentgenowskiego (metody: STXM, Scanning Transmission X-ray
Microscopy oraz X-PEEM, X-ray Photoelectron Emission Microscopy). Obydwie metody
wykazuja spektralng zdolnos¢ rozdzielcza rzgdu 0.1 eV (w dobrej jakosci urzadzeniach nawet do
0.05 eV) oraz daja mozliwos¢ otrzymania informacji o sktadzie chemicznym z przestrzenna
zdolnoscia rozdzielcza okoto 100 nm (w szczegdlnych przypadkach nawet do okoto 10 nm).
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Jako przyktad zastosowania omowionych metod mikrospektroskopii, zataczony rysunek ilustruje
identyfikacj¢ matej ilosci (masa 4 pg) tlenku plutonu. Na rysunku pokazano takze widmo XPS
elektronow 4f oraz krawedz absorpcji 5d plutonu.

Osobna grupg metod badawczych stosujacych promieniowanie synchrotronowe stanowia
eksperymenty wymagajace promieniowania elektromagnetycznego o okreslonej polaryzacji. Ta
cecha promieniowania synchrotronowego jest szczegoOlnie uzyteczna w badaniach wtlasnosci
magnetycznych materiatbw.  Rozpraszanie liniowo spolaryzowanego promieniowania na
spolaryzowanych elektronach dostarcza wielu pozytecznych informacji o wlasno$ciach
magnetycznych materiatéw, m.in. jest wykorzystywane do okreslania struktur magnetycznych.
Jest takze z powodzeniem stosowane do badania magnetyzmu powierzchni. Wiele uzytecznych
informacji dostarczaja badania metoda XMCD (X-ray Magnetic Circular Dichroism).
Metoda ta polega na pomiarze wspotczynnika absorpcji promieniowania spolaryzowanego
kotowo w poblizu krawedzi absorpcji materiatow magnetycznie spolaryzowanych. W obszarze
krawedzi absorpcji, wspolczynnik absorpcji silnie zalezy od wzajemnej orientacji wektora
skretnosci fotonu oraz kierunku wektora magnetyzacji. Duza zaleta tej metody, tak jak
opisywanej juz metody XAS (X-ray Absorption Spectroscopy), jest czutos¢ na badania
magnetyzmu okreslonych pierwiastkow. Jest to skutkiem silnej zaleznosci potozenia krawedzi
absorpcji od liczby atomowej danego pierwiastka. Oczywiscie badania takie sa mozliwe dzigki
szerokiemu zakresowi spektralnemu promieniowania synchrotronowego i1 mozliwos$¢ uzyskania
promieniowania monochromatycznego o dowolnej energii przy uzyciu odpowiedniego
monochromatora.
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Zalezno$¢ wspotczynnika absorpcji od energii w poblizu krawedzi L, i Ly Zelaza dla dwoch roznych
kierunkow skretnosei fotonu wzgledem kierunku lokalnej magnetyzacji. Znakomita kolimacja wiazki pozwala
na mikroskopowe $ledzenie prestrzennego rozktadu namagnesowanie probki (w warstwie zawierajacej zelazo)
i na tej podstawie odtworzenie krzywej histerezy. [ALS]

Bardzo pozyteczna metoda wykorzystujaca takze promieniowanie spolaryzowane kotowo i
majaca szerokie zastosowanie w zaawansowanych badaniach magnetycznych, jest magnetyczna
mikroskopia transmisyjna w obszarze migkkiego promieniowania rentgenowskiego MTXM
(Magnetic Transmission X-ray Microscopy). Metoda ta jest praktycznie niezastapiona w
badaniach nanomagnetykow oraz wykorzystywanych do zapisu i odczytu informacji uktadow
cienkowarstwowych wykazujacych dodatkowo jaka$ struktur¢ w plaszczyznie  warstwy.
Mikroskopia MTXM wykazuje nastepujace zalety (niektore z nich sa ogolnie cecha
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charakterystyczna  mikroskopii  transmisyjnej realizowanej przy uzyciu migkkiego
promieniowania rentgenowskiego):

e bardzo dobra przestrzenna zdolno$¢ rozdzielcza,
przy zastosowaniu soczewek Fresnela jako
elementow optycznych,

e czutlo§¢ na obrazowanie rozkladu lokalnej
magnetyzacji dla okreslonych pierwiastkow
(kontrast jest uzyskiwany przy zastosowaniu
metody XMCD),

e duzy obszar przestrzenny ktory moze by¢
jednoczesnie obrazowany (rzgdu mikrometréw),

e nanosekundowa czasowa zdolno$¢ rozdzielcza,
wynikajaca ze struktury czasowej emitowanego
promieniowania rentgenowskiego.

Ostatnia wlasno$¢ jest bardzo przydatna w

badaniach  dynamiki = magnesowania  rdznych

uktadow. Dla  zilustrowania  przydatnos$ci R

. . ozktad domen magnetycznych w
mikroskopii MTXM pokazano otrzymany ta metoda Zlozonym z ziaren o nanometrowych
rozklad domen magnetycznych w zlozonej z rozmiarach warstwie (Cog3Cry7)s7Pt3 0
nanometrowych ziaren warstwie (Cosg3Crj7)s7Ptis o grubosci 50 nm. Obrazowanie wykonano
grubosci okoto 50 nm. (ALS) dla krawedzi absorpcji L; kobaltu. [ALS]

Osobnego potraktowania wymaga omowienie zastosowan promieniowania synchrotronowego w
medycynie.  Przede wszystkim, unikalne wlasno$ci promieniowania synchrotronowego
pozwalaja na wuzyskanie bardzo dobrej jakosci obrazowania serca, ptuc oraz naczyn
krwiono$nych (angiografia). Dobra jakos$¢ jest m.in. wynikiem stosowania zaawansowanych
technik obliczeniowych. Istnieja jednak takze inne przyczyny, takie jak: dyfrakcyjne
wspomaganie obrazowania (wykorzystanie kontrastu fazowego) oraz wzmocnienie kontrastu
absorpcyjnego poprzez selektywny dobor odpowiedniej dlugosci fali promieniowania. Bardzo
waznym zastosowaniem promieniowania synchrotronowego jest radioterapia przy pomocy
bardzo intensywnej wiazki promieniowania o bardzo malym przekroju poprzecznym, tzw.
mikrowiazki. Nalezy dodaé, ze rozwoj techniki synchrotronowej, prowadzacy do uzyskiwania
coraz to bardziej intensywnych wiazek promieniowania, bedzie ciagle wykorzystywany do
poprawienia jakosci 1 zdolno$ci rozdzielczej obrazowania. Przyktadem moze by¢ tutaj program
jaki w tej dziedzinie zostat opracowany dla kanadyjskiego zrodta CLS (Canadian Light Source),
ktérego realizacja ma doprowadzi¢ do uzyskania mozliwo$ci obrazowania matych struktur w
migkkich tkankach, sercu i ptucach.

Jednym z waznych zadan realizowanych przy uzyciu promieniowania synchrotronowego,
zwhaszcza wysokoenergetycznej czg$ci jego widma, jest produkcja mikroukladow
mechanicznych, tzn. obiektow o wymiarach rz¢gdu mikrometrow metoda litografii. Obiekty o
tak matych rozmiarach znajduja coraz wigksze zastosowanie w chemii, biomedycynie oraz w
technice.  Warto w tym miejscu przytoczy¢ kilka przykladow z szerokiej gamy juz
realizowanych oraz projektowanych zastosowan mikrouktadow. Tradycyjnie juz metoda
litografii uzywana jest w przemysle elektronicznym do wytwarzania miniaturowych obwodow
scalonych. W zwiazku z rozwojem telekomunikacji, otwiera si¢ duzy rynek dla produktéw
mikro-optycznych. Duzym uzytkownikiem mikrouktadéw jest przemyst samochodowy, gdzie
dziataja one m.in. jako czujniki ci$nienia oraz w formie mikrowtryskiwaczy i mikrodysz,
przyczyniajac si¢ do zwigkszenia efektywnos$ci uktadu wtryskowego. W chemii zastosowanie
znalazty m.in. nastepujace mikrouktady: mikropompy, mikrosita, mikrozawory itp.
Mikroreaktory chemiczne z ciaglym przeptywem, charakteryzujace si¢ matymi rozmiarami i
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duzym stosunkiem powierzchni do objetosci, przyczyniaja si¢ do poprawienia czystosci
produktow reakcji chemicznych. Jedna z dziedzin w ktorej przewiduje si¢ szerokie zastosowanie
mikrouktadow jest medycyna, gdzie poza mozliwosciami zastosowan w diagnostyce jako
biosensory, wystgpuje pilna potrzeba zastosowania implantowalnych mikrourzadzen dla
przeprowadzanie operacji chirurgicznych.

W chwili obecnej sadzi si¢ , ze najlepsza technologia do wytwarzania skomplikowanych struktur
o rozmiarach rzedu mikrometréw, jest opracowany na poczatku lat osiemdziesiatych ubiegtego
wieku w Karlsruhe proces LIGA (Lithografie, Galvanoformung und Abformung). Poniewaz
metoda ta zapewnia mozliwo$¢ wytwarzania tréjwymiarowych mikrouktadéw przy stosunkowo
niskich kosztach, praktycznie kazde zrodto promieniowania synchrotronowego dysponuje
przynajmniej jedna linia prowadzaca tego typu produkcjg. Litografia wykonana przy uzyciu
promieniowania synchrotronowego umozliwia wykonanie struktur o $rednicach rzedu
mikrometréow i o wysokosci od okoto mikrometra do 2 mm. Zataczony rysunek przedstawia
kilka skomplikowanych uktadéow wykonanych technika LIGA na synchrotronie BESSY II w
Berlinie.

WA oocoosenn li—.i1m|..m s

00031603 ©— 100 um

Mikrouktady mechaniczne wykonane technika LIGA: kotko zgbate trzymane przez mrowke (po lewej) i
przektadnia planetarna (po prawej). [BESSY II]

Przedstawiony powyzej przeglad metod badawczych oraz zastosowan promieniowania
synchrotronowego jest daleki od kompletnosci. Miat on raczej na celu zwrocenie uwagi na
pewna liczbg¢ zagadnien z dziedziny nauk S$cistych 1 stosowanych, gdzie zastosowanie
promieniowania synchrotronowego bylo zwigzane z osiagnigciem istotnego postgpu w
rozwiazywaniu konkretnych zadan stawianych nauce czy tez wspotczesnej technologii.
Powyzszy przeglad zostat uporzadkowany wedlug klucza prezentujacego roézne metody
badawcze wykorzystujace promieniowanie synchrotronowe i czasem w niewielkim stopniu
pokazywal mozliwos$ci ich zastosowan. Dlatego, na zakonczenie tego fragmentu opracowania,
postaramy si¢ zaprezentowa¢ mozliwosci zastosowan promieniowania synchrotronowego w
r6znych dziedzinach nauki i techniki w formie tabelki. Oczywiscie liczba mozliwych aplikacji
zalezy od liczby linii pomiarowych wyprowadzonych z piers$cienia akumulacyjnego oraz ich
wyposazenia determinujacego zakres energii wyprowadzonego promieniowania. W tym
przypadku, jako przyktadowe wybrano 7 linii proponowanych do zainstalowania w fazie
poczatkowej przy synchrotronie, ktory moglby zosta¢ zbudowany w Polsce 1 zlokalizowany w
pracujacym na rzecz wszystkich zainteresowanych naukowcoéw Centrum Promieniowania
Synchrotronowego. Sposob prezentacji wzorowano na broszurze informacyjnej promujacej
mozliwosci nowopowstatego australijskiego zrédta promieniowania synchrotronowego
Boomerang.
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Nauki biologiczne i medyczne

Badania biologiczne i projektowanie o

lekow

Biotechnologia i biosensory o

Biomedycyna i obrazowanie medyczne

Terapia medyczna

Rosliny 1 zboza .
Nauki przyrodnicze i techniczne
Ochrona $rodowiska

Zaawansowane materiaty

- polimery

ceramiki

nanomateriaty 1 kompozyty

metale i stopy

mikroelektronika i materiaty

magnetyczne

- biomaterialy

Mineralogia

Nauki o ziemi, geologia

Reakcje chemiczne i kataliza

Technologia rolnicza o
Technologia zywnosci .
Zaawansowana technologia

Produkcja i testowanie mikrouktadow
mechanicznych (LIGA)
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Spektroskopia migkkiego promieniowania X = U3
Mikroskopia twardego promieniowania X,

spektroskopia absorpcyjna i emisyjna w
mikrotomografia

zakresie wysokich energii
Linia niskich energii (NIR-Vis-UV-SX)

Rentgenowskie badania dyfrakcyjne
Wysokorozdzielcza rentgenowska

Spektroskopia bliskiej 1 dalekiej
podczerwieni, mikroskopia



2.3 Zastosowania promieniowania synchrotronowego - podsumowanie

Szeroki wachlarz zastosowan promieniowania synchrotronowego w wielu dziedzinach badan
zaréwno podstawowych jak i stosowanych wynika z wymienionych wyzej unikalnych cech tego
promieniowania, a w szczegdlnosci z nadzwyczajnej intensywnosci w bardzo szerokim obszarze
widmowym. Mozliwo$¢ monochromatyzacji tego promieniowania dostarcza jedynego w swoim
rodzaju narzg¢dzia pozwalajacego na prowadzenie badan w zupelnie nowych rejonach
poznawczych i technologicznych, ktore inaczej bylyby nieosiagalne.

W wielkim uproszeniu: promieniowanie podczerwone moze by¢ wykorzystywane do badania
oddziatywan molekularnych. Promieniowanie ultrafioletowe moze stuzy¢ do badania struktury
elektronowej 1 magnetycznej materii. Promieniowanie rentgenowskie mozna wykorzystywa¢ do
wyznaczania struktury nawet bardzo skomplikowanych uktadow takich jak biatka czy wirusy
oraz do trojwymiarowego obrazowania przedmiotéw z niezwykla dokladno$cia przy uzyciu
tomografii synchrotronowej. Przy pomocy promieniowania synchrotronowego mozna nie tylko
bada¢ ale 1 wytwarzaé: np. elementy mikro- i nano- elektroniczne technikami litograficznymi.
Umozliwia to nadzwyczajny postep w skali integracji procesoréw, pamigci i obwoddéw scalonych
oraz tworzenie nowych technologii w produkcji pamigci masowych. Mozliwo$¢ uzyskania silnie
skolimowanych wiazek promieniowania pozwala na budowanie mikroskopéw pracujacych w
réznych zakresach dtugosci fal. Tego typu mikroskopy obrazuja struktur¢ badanych obiektow z
dodatkowa informacja, charakterystyczna dla danego obszaru widmowego.

Przy zrodtach promieniowania synchrotronowego, prowadzone sa pomiary o olbrzymim
znaczeniu dla wielu dziedzin: fizyki, chemii, biologii, biofizyki, medycyny, fizyki materialowej,

biotechnologii, fizyki materialowej, przemystu polprzewodnikowego, nanotechnologii,
geofizyki, ochrony srodowiska Tabela ponizej w bardzo skrotowy sposob zawiera przeglad
zastosowan promieniowania synchrotronowego w roznych zakresach widma fal
elektromagnetycznych.
Promieniowanie synchrotronowe
Widmo energetyczne Dziedziny zastosowania
Dlugosé fali (A) Energia fotonu (keV) Biologia/Medycyna Chemia Fizyka Technika
1A=10"m Struktura
Biochemia Reakcje elektronowa ciat | Nowe metody
0.1 Podczerwiefi katalityczne statych spektroskopii
Biofizyka Fotochemia
R 1 Mi Ia.ﬂol Wiasnosci Wysoko
ne powierzchni i wydajna optyka
Metody powierzchni
1000 10 Nadfiolet analizy granicznych Kalibracja
Mikroskopia chemicznej z promienia i
rentgenowska w  b. | zastosowaniem | Fizyka atomowa | wzorce
Nadfiolet krétkofalowym spektroskopii | i czasteczkowa
100 p ‘mw nadfiolecie elektronowe;j
,,prozniowym”
100 Spektroskopia
Radiografia Badanie fotoelektronowa
uszkodzen Badanie
Wyznaczanie struktury | radiacyjnych Optyka promieniowania
biomolekut i membran rentgenowska Lwigglerow” i
1000 > Mlekkle na powierzchniach Wyznaczanie ,ondulatorow”
10 prom. rentg. | wodnych struktury Krystalografia z
polimerow dyfrakcja Mikroskop
promieniowania | rentgenowski
Analiza rentgenowskiego
Tward Angiografia i pierwiastkow . . Litografia
10 000 rom. ?an tomografia sladowych Fluorescenclia rentgenowska
1 p . - | rentgenowska rentgenowska
Topografia Badanie
teriatd
100 000 P Prom. Y Nieelastyczne faenaiow
rozproszenie
promieniowania
rentgenowskiego
0.1 I
ozproszenie
Comptonowskie
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Osrodki synchrotronowe skupiaja naukowcow reprezentujacych rézne dziedziny, ktorzy
prowadza interdyscyplinarne badania na styku wielu dyscyplin nauki i techniki oraz zastosowan
aplikacyjnych. Coroczne sprawozdania osrodkow - zrédet promieniowania synchrotronowego
dokumentuja prowadzone w jednym laboratorium réznorodne badania podstawowe i cho¢
raporty te zawieraja tylko krotkie streszczenia prac ich objeto$é jest imponujaca. Swiadezy to o
nadzwyczaj efektywnym wykorzystaniu aparatury naukowej udostgpnianej w takich centrach.

2.4 Zrodla promieniowania synchrotronowego na Swiecie

Pierwsza generacja synchrotrondw wykorzystywanych jako Zrddla promieniowania
elektromagnetycznego byty akceleratory budowane jako zderzacze czastek dla eksperymentdéw z
zakresu fizyki wysokich energii. Promieniowanie synchrotronowe byto w nich wykorzystywane
W nieco ,,pasozytniczy” sposob. Wyniki uzyskiwane w tych badaniach doprowadzity w latach
osiemdziesiatych do powstania drugiej generacji urzadzen, czyli synchrotronéw od poczatku
dedykowanych do wykorzystania promieniowania synchrotronowego. Urzadzenia te maja
zupetnie inny charakter niz synchrotrony pierwszej generacji. Sa mniejsze 1 specjalnie
dostosowane do petnienia funkcji pierScieni akumulacyjnych z czasem Zzycia czastek
dochodzacym do kilkudziesigciu godzin. Wigkszo$¢ urzadzen budowanych od konca lat 80-tych
nalezy do trzeciej generacji synchrotronéw zawierajacych ‘insertion devices’ - wigglery i
ondulatory.

W chwili obecnej pracuje na §wiecie okoto szes¢dziesigciu synchrotronow w kilkudziesigciu
osrodkach i ciagle przybywa nowych (np. SOLEIL — Francja, DIAMOND — UK, CANDLE —
Armenia, SESAME — Jordania), poniewaz zapotrzebowanie na pomiary wykorzystujace metody
oparte o promieniowanie synchrotronowe stale rosnie. Wszystko wskazuje na to, ze ta tendencja
utrzyma si¢ w przewidywalnej przysztosci.
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3 Korzysci wynikajgce z powstania Narodowego
Centrum Promieniowania Synchrotronowego

3.1 Naukowe

W chwili obecnej okoto 150 polskich naukowcoéw uzywa promieniowania synchrotronowego
jako narzedzia w swoich badaniach naukowych. Zdecydowana wigkszo$¢ z nich pracuje we
wspoOtpracy z kolegami z zagranicznych o$rodkow, ktorzy maja dostep do zrodet promieniowania
synchrotronowego 1 maja =zainstalowane wlasne stanowiska pomiarowe. Uruchomienie
synchrotronu w naszym kraju sprawi, ze promieniowanie synchrotronowe stanie si¢ dla nas fatwo
dostepne.

Na $wiecie zaobserwowano efekt gwattownego zwigkszania si¢ liczby naukowcow uzywajacych
promieniowania synchrotronowego wtedy, kiedy w ich krajach otwierany byl pierwszy
synchrotron. Nalezy oczekiwa¢, po uruchomieniu Polskiego Centrum Badan Synchrotronowych
liczba polskich uzytkownikow szybko przekroczy 1000 oso6b. Wzrosnie tez udzial naukowcoéw
reprezentujacych takie dziedziny nauki jak biologia, inzynieria materiatlowa i medycyna, ktorzy
dzisiaj w niklym stopniu wykorzystuja promieniowanie synchrotronowe jako narzedzie
badawcze.

I nie chodzi tutaj tylko o wzrost ilosciowy, ale — i moze przede wszystkim — o szeroki dostgp do
najnowoczesniejszych, zaawansowanych technik badawczych, czgsto w ogdle niemozliwych do
zrealizowania bez synchrotronowego zrodta promieniowania. To w oczywisty sposob rzutuje na
jako$¢ prac badawczych oraz poziom projektéw zglaszanych do os$rodkéw zagranicznych z
ktérych korzystanie w uzasadnionych merytorycznie przypadkach bedzie lepiej przygotowane.
Osrodki synchrotronowe skupiaja naukowcow reprezentujacych rézne dziedziny, ktorzy
prowadza interdyscyplinarne badania na styku wielu dyscyplin nauki i techniki oraz zastosowan.
Coroczne sprawozdania osrodkoéw - Zrddel promieniowania synchrotronowego dokumentuja
prowadzone w jednym laboratorium ré6znorodne badania podstawowe i cho¢ raporty te zawieraja
tylko krotkie streszczenia prac ich objetos¢ jest imponujaca. Swiadczy to o nadzwyczaj
efektywnym wykorzystaniu aparatury naukowej udostgpnianej w takich centrach.

3.2 Technologiczne — bezposrednie i posrednie

Uruchomienie zrédla promieniowania synchrotronowego moze w sposob bezposredni i posredni
przyczyni¢ si¢ do unowoczesnienia polskiego przemystu. Dotychczasowe bezposrednie
zastosowania promieniowania synchrotronowego mozna z grubsza podzieli¢ na dwa obszary:
analiz¢ chemiczng i analizg strukturalna shuzaca to testowania jakosci i czysto$ci materiatow oraz
na produkcje mikrostruktur metoda litografii. Promieniowanie synchrotronowe pozwala
analizowa¢ zawarto$¢ prawie wszystkich pierwiastkow w réznych materiatach na poziomie kilku
atomOw na milion atoméw matrycy. Z kolei duze nat¢zenie promieniowania o duzej energii i
bardzo dobrej kolimacji wykorzystuje si¢ w produkcji skomplikowanych mikrouktadéw z
materialbw metalicznych, organicznych i ceramicznych, ktére to uklady sa nastgpnie
wykorzystywane w chemii, biomedycynie 1 przemysle.

Posrednio budowa synchrotronu a zwlaszcza stowarzyszonych z nim linii eksperymentalnych
bedzie stanowila wyzwanie dla polskiego przemystu.

Uwagi na ten temat zawarte sa w rozdziale o wykorzystaniu potencjalu polskiego przemystu w
realizacji projektu.
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3.3 Edukacyjne

Dostepnos¢ w kraju synchrotronowego zrodla $wiatla wptynie w zasadniczy sposdb poziom
ksztalcenia w dziedzinach przyrodniczo-technicznych dajac bezposredni dostep do
najnowoczesniejszych uktadéw pomiarowych, a takze mozliwo$¢ ewentualnych udoskonalen
aparatury.

Osrodki synchrotronowe to takze wazne centra popularyzacji nauki. Synchrotron jest
skomplikowanym urzadzeniem natomiast samo korzystanie z promieniowania synchrotronowego
jest stosunkowo latwe. Zjawiska absorpcji, dyfrakcji i rozproszenia wykorzystywane w metodach
pomiarowych tatwo wyjasni¢ w pogladowy sposob. Dlatego idea eksperymentu jest na ogot
zrozumiala dla poczatkujacego eksperymentatora bez specjalnego 1 dhlugotrwalego
przygotowania. Réznorodno$¢ zjawisk zachodzacych podczas oddziatywania promieniowania
synchrotronowego z materia sprawia, ze eksperymenty z tym promieniowaniem maja duze
walory edukacyjne i moga w znacznym stopniu wplynaé na zainteresowanie nauka i podjecie
studiow w zakresie techniczno-przyrodniczym.

Zostato to zauwazone w wielu krajach a w Japonii nawet do tego stopnia, ze zbudowane zostaty
tam synchrotrony przy wyzszych uczelniach catkowicie przeznaczone do celéw edukacyjnych w
procesie ksztalcenia inzynieréw materiatowych, chemikow, biofizykow i fizykéw. Sprzyja temu
fakt, ze promieniowanie synchrotronowe moze by¢ wykorzystane réwnoczes$nie na wielu liniach
pomiarowych bez przeszkadzania sobie nawzajem przez poszczegdlnych uzytkownikow.

3.4 Spoleczne

Budowa synchrotronu i utworzenie Narodowego Centrum Promieniowania Synchrotronowego
jako instytucji odpowiedzialnej za jego eksploatacj¢ wywola wiele korzystnych zmian w sytuacji
polskiego §rodowiska naukowego.

Centrum bedzie pierwszym duzym krajowym osrodkiem badan naukowych dostgpnym
bezposrednio dla wszystkich obecnych i przysztych polskich uzytkownikéw promieniowania
synchrotronowego. Poniewaz promieniowanie synchrotronowe uzywane jest w wielu roznych
dziedzinach nauki, centrum bedzie unikalnym o$rodkiem badan o charakterze
interdyscyplinarnym.

Jednym z pozytywnych efektow bedzie na pewno ozywienie wspotpracy migdzy krajowymi
osrodkami naukowymi. Wspotpraca naukowa automatycznie przedtuzy si¢ na wspotprace w
dziedzinie ksztalcenia studentow, gdyz centrum bedzie miejscem, w ktorym beda spotykali sig
studenci i doktoranci a takze ich opiekunowie z ré6znych uczelni.

Niezwykle wazna bedzie edukacja licznej grupy polskich mtodych naukowcow w dziedzinie
wykorzystywania promieniowania synchrotronowego. Dopiero po zdobyciu doswiadczenia w
kraju bede mogli oni w petni wykorzysta¢ mozliwosci, jakie daja specjalistyczne zrddta
promieniowania synchrotronowego (Grenoble, ewentualnie Hamburg), w ktérych Polska juz
wykupuje dostgp do promieniowania.

Poniewaz w sasiadujacych z Polska krajach Europy Srodkowo-Wschodniej nie zbudowano
jeszcze takich urzadzen, Centrum moze sta¢ si¢ centrum regionalnym inspirujacym wspotprace
naukowa z sasiednimi krajami.

3.5 Rola Narodowego Centrum Badawczego

Instytucja stwarzajaca warunki i organizujaca prace uzytkownikow synchrotronu bedzie spetniata
wazna rolg na wielu ptaszczyznach. Bedzie spetniata swoja rolg jako:
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Centrum naukowe — miejsce nowoczesnych, podstawowych 1 aplikacyjnych badan naukowych
dysponujace najnowocze$niejsza aparatura.

Centrum interdyscyplinarne — osrodek badan naukowych w wielu réznych dyscyplinach
naukowych jak: inzynieria materialowa, chemia, biologia, fizyka, biofizyka, geologia,
mineralogia, medycyna i farmacja.

Centrum nowych technik pomiarowych. Wlasnosci promieniowania synchrotronowego
stwarzaja nie tylko nowe mozliwosci badawcze, ale réwniez wyzwania opracowania nowych
technik pomiarowych dajac szansg realizacji tworczych mozliwos$ci mtodej kadrze naukowcow.
Centrum edukacyjne — miejsce ksztalcenia studentow i doktorantéw a takze przygotowujace
mtodych naukowcow do pracy na innych wyspecjalizowanych zagranicznych synchrotronach.
Centrum krajowe. Instytucja o charakterze ogdélnopolskim spowoduje ozywienie wspolpracy
migdzy krajowymi o$rodkami naukowymi.

Centrum regionalne — osrodek, ktory bedzie naturalnym miejscem wspOtpracy naukowej z
krajami regionu Europy Srodkowo Wschodnie;j.

Centrum mig¢dzynarodowe — osrodek wspotpracy z naukowcami innych krajow, ktory uczyni ta
wspoOtprace mniej jednostronng a bardziej partnerska.

4 Ocena oddzialywania na Srodowisko

Synchrotron jest duzym urzadzeniem, ktére instaluje si¢ w budynku o charakterze hali o
rozmiarach ($rednica, ewentualnie dlugos¢ boku) dochodzacych do 100 metrow. Zasilany jest
energia elektryczna o mocy do okoto 3MW. Do chtodzenia pomp i magnesow potrzebna jest
woda, na og6t krazaca w zamknigtym obwodzie. Podczas pracy synchrotronu nie zuzywa si¢
innych materialow. Nie wydzielaja si¢ tez zadne zwiazki chemiczne. Z punktu zanieczyszczen
chemicznych to urzadzenie jest neutralne dla srodowiska naturalnego.

Podstawowy proces zachodzacy w synchrotronie to przyspieszanie elektronow do energii okoto
3 GeV (okoto 50000 razy wigkszej od energii elektronéw w lampie rentgenowskiej) i
gromadzenie ich w pierscieniu akumulujacym, gdzie kraza 1 emituja promieniowanie
synchrotronowe.

Duze natgzenie wiazki elektronow 1 w konsekwencji duze natezenie promieniowania
elektromagnetycznego wokot pierScienia akumulacyjnego sprawia, ze strefa wewnatrz
pierscienia jest strefa zagrozenia radiologicznego. Dlatego, tak jak na wszystkich duzych
synchrotronach pierscien akumulujacy ostonigty powinien by¢ oslona z lekkiego betonu o
grubos$ci kilkudziesieciu centymetrow. Stanowiska pomiarowe znajdujace si¢ poza ostona sa
wtedy catkowicie bezpieczne. Nie mniej jednak pracownicy, naukowcy wykonujacy pomiary i
wszyscy wchodzacy do pomieszcezenia synchrotronu pozostaja pod kontrola dozymetryczna.

W zasadzie wszelkie zagrozenie znika w chwili wylaczenia synchrotronu tak jak znika
zagrozenie w pomieszczeniu aparatu rentgenowskiego, gdy jest on wylaczony. Ze wzgladu
jednak na duza energig elektronow nalezy dodatkowo rozwazy¢ skutki, jakie moga zaistnie¢
gdyby rozogniskowana wiazka elektronow skierowana zostata w kierunku $cianek pier§cienia
akumulujacego. Prawdopodobienstwo zmiany sktadu nukleonow w jadrze w wyniku zderzenia z
elektronem jest znikomo mate. Doswiadczenia z pracy akceleratorow w innych o$rodkach
badawczych wskazuje, ze nie jest to realne zagrozenie radiologiczne.
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S5 Podstawowe zalozenia techniczne projektu

Uzywane w niniejszym raporcie, jak rowniez w jezyku potocznym, okreslenie ‘synchrotron’
jest pewnym skrotem i w istocie obejmuje ztozony system obejmujacy szereg poduktadow
posrod ktorych wiasciwy synchrotron (booster-synchrotron) - akcelerator czastek
naladowanych -jest jednym z elementéw. Te zasadnicze podsystemy to:

= 7rodlo elektrondw,

* przyspieszacz wstgpny (microtron),

= akcelerator czastek natadowanych (booster-synchrotron),

= pier§cien akumulujacy (storage ring),

= clementy generujace promieniowanie synchrotronowe (zintegrowane z pierscieniem

akumulujacym) — magnesy odchylajace (bending magnets), wigglery (wigglers),

ondulatory (undulators).

= wlasciwe linie eksperymentalne (beamlines) zakonczone stacjami pomiarowymi (end-

stations).

Proponowane we wniosku parametry synchrotronu wynikaja z przeprowadzonej analizy
dotychczasowego 1 prognozowanego zapotrzebowania polskiego i srodkowo-europejskiego
srodowiska naukowego na metody badawcze bazujace na promieniowaniu
synchrotronowym.

M1

Ul
' Booster synchrotron
| (full energy) .

Podstawowe parametry: | w2

® obwod ca. 200 m

®*E.~3GeV

\ ¢ low-emittance

M3

® 10-12 sekcji
prostych

U3

U4
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5.1 Uklady przyspieszajace: microtron, booster-synchrotron

Praktycznie monopolista w produkcji takich urzadzen jest firma dunska DANFYSIK. Zdjgcie
przedstawia system przyspieszania wstgpnego zrealizowany przez t¢ firmeg dla synchrotronu
ANKA w Karlsruhe.

5.2 Pierscien akumulujacy (magazynujacy)
Wystepuja tutaj grupy zaawansowanych zagadnien technicznych, ktoérych rozwiazanie i
opracowanie wymaga utworzenia zespoldéw roboczych ztozonych z najwyzszej klasy
specjalistow. Jednym z zasadniczych wymagan jest aby projektowany pierscien akumulujacy
zapewniat niska warto$¢ parametru emitancji (low-emittance).
Zasadnicze podsystemy obejmuja:

= uklady wysokiej i ultrawysokiej prozni,

» optyki elektronowej,

» zasilania wysokoczegstotliwosciowego duzej mocy,

» ochrony radiologicznej,

* informatycznego systemu sterowania i zabezpieczen,

» elementy generujace PS (insertion devices),

= uklady diagnostyki wiazki elektronowe;.
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5.3 Linie eksperymentalne — etap I

Zasadnicze przestanki techniczne wymagaja sukcesywnego wlaczania do testowania i
eksploatacji kolejnych linii eksperymentalnych. W niniejszym rozdziale przestawiamy
propozycje stacji pomiarowych, ktére moglyby by¢ zbudowane przy siedmiu liniach
eksperymentalnych realizowanych w pierwszej kolejnosci (etap I). Taki wybor linii wskazanych
do konstrukcji w fazie poczatkowej eksploatacji synchrotronu wynika z oceny zainteresowania i
przygotowania polskiego srodowiska naukowego do prowadzenia okreslonego typu badan. Jest
rzecza oczywista, ze dostepnos¢ takiego narzedzia w Polsce spowoduje zarowno ilosciowe jak i
jakosciowe poszerzenie wykorzystania technik opartych o promieniowanie synchrotronowe. W
rozdziale 5.4 przedstawiono konkretne, juz bardzo dojrzate propozycje dalszej rozbudowy
infrastruktury pomiarowej synchrotronu (etap II).

5.3.1 Linia M1: Wysokorozdzielcza rentgenowska spektroskopia absorpcyjna i
emisyjna w zakresie wysokich energii

Zrédlo: | magnes odchylajacy | | Zakres energii fotonéw: | 4 — 30 keV

Koordynator: Krystyna Lawniczak-Jablonska (Instytut Fizyki PAN)

Podstawy naukowe

Kazda zmiana fizyczna, chemiczna czy biochemiczna materii jest konsekwencja redystrybucji
fadunku wokot atoméw wchodzacych w sktad obiektu. Informacja o strukturze elektronowe;j
materii jest wigc niezwykle istotna dla poznania i projektowania wlasno$ci materii. Struktura
elektronowa decyduje o tym, ze materia ma okre$lone ulozenie atomdéw, a wigc przyjmuje
okreslona strukturg molekularna i1 krystaliczna. Technika, ktora pozwala wyznaczaé jednoczes$nie
strukture elektronowa 1 geometryczne utozenie atomoé6w materii jest rentgenowska spektroskopia
absorpcyjna (RSA). Jest wigc ona niezwykle przydatna do rozwiazywania wielu problemow
zwiazanych z poznaniem fundamentalnych wlasnosci fizycznych, chemicznych oraz
biochemicznych badanych obiektow. Technika ta moze by¢ stosowana dla wyznaczania lokalne;j
struktury atomowej 1 struktury elektronowej szerokiej klasy materiatow.

Krétka charakterystyka RSA:

e Spektroskopia ta moze by¢ stosowana do badania zar6wno gazoéw, cieczy, materialow
amorficznych i krystalicznych oraz do probek biologicznych.

e Jest technika selektywna - wybiera jeden rodzaj atoméw (np. ten szczegdlnie wazny dla
fizycznych, chemicznych czy biologicznych wiasnosci  materiatu) poprzez wybor
odpowiedniej energii promieniowania rownej krawedzi absorpcji.

e Rozciagnigta subtelna struktura krawedzi absorpcji - EXAFS (z ang. Extended X-ray
Absorption Fine Structure) dostarcza informacji o lokalnej strukturze atomowej, a wigc o
geometrycznym ulozeniu atoméw w bezposrednim sasiedztwie wybranego rodzaju
atomow.

e Struktura bliska krawedzi absorpcji - XANES (z ang. X-ray Absorption Near Edge
Structure) dostarcza informacji o walencyjnych nie zapelnionych orbitach w wybranym
atomie. Orbitale walencyjne odpowiadaja za formowanie wiazan, zrywanie lub zmiang
rodzaju wiazan. Tak wigc dostarczaja informacji o zmianie konfiguracji elektronowe;j,
ktéra prowadzi do zmian strukturalnych. W szczegdlno$ci analizujac strukturg XANES
mozemy wyznaczy¢ stopien utlenienia atomu (stan jonowy) oraz stopien zapelnienia
orbitali walencyjnych. Ponadto w przypadku atomow utozonych w strukture
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uporzadkowang istnienie lokalnej symetrii moze zaburzy¢ dipolowe reguly wyboru i stad
mozemy réwniez wnioskowac o rodzaju utozenia atomow.

e Struktura XANES jest ,,odciskiem” wigzania chemicznego moze wigc shuzy¢ do
identyfikacji zwiazkow chemicznych wystepujacych w badanym materiale.

e W materiatach wielofazowych struktura XANES jest liniowa kombinacja struktur od
poszczegblnych faz 1 moze stuzy¢ do okreslenia procentowego udzialu poszczegélnych
faz w tych materiatach.

e W materiatach o dobrze zorientowanej strukturze krystalograficznej (warstwach czy
monokrysztalach) wykorzystujac naturalng liniowa polaryzacje wiazki synchrotronowe;j
mozna wyznacza¢ anizotropi¢ wiazan chemicznych wynikajaca z anizotropii struktury
krystalicznej, roztozenia defektow czy intencjonalnie wprowadzonych domieszek, badz z
magnetycznych przemian fazowych.

e Uporzadkowanie magnetyczne materialu oraz wielko$¢ spinowego 1 orbitalnego
momentu  magnetycznego mozna badaé stosujac  wiazk¢ promieniowania
synchrotronowego spolaryzowana kotowo.

Dostepnos¢ promieniowania synchrotronowego spowodowata gwaltowny rozwdj rentgenowskiej
spektroskopii absorpcyjnej. Promieniowanie to zapewnito mozliwo$¢ zmiany energii, ktéra jest
niezbedna do pomiaru widm jak i duze natezenie promieniowania w szerokim zakresie zmian
energii. Dzigki rozwojowi technik monochromatyzacji wiazki zdolno$¢ rozdzielcza
spektrometrow do pomiaru widm emisyjnych i absorpcyjnych osiaga poziom AE/E = 107
Rozwojowi metod eksperymentalnych towarzyszyt szybki rozwdj teorii opisujacych z
pierwszych zasad proces absorpcji promieniowania oraz szybki rozwdj mocy obliczeniowej
komputeréw. Wspodtczesne metody teoretyczne i pakiety programéw do analizy widm pozwalaja
symulowa¢ widma dla ztozonych uktadow atomoéw za pomoca sredniej klasy komputerow PC.
Wszystko to decyduje o stale rosnacej liczbie naukowcoéw zainteresowanych ta technika.

Podstawowe zalozenia budowy uniwersalnej linii badawczej dla wysokorozdzielczej
spektroskopii absorpcyjnej i emisyjnej - niezb¢dne elementy takiej linii:

1 ? 4

Fluorescence

monochromator

w -

Detektory wiazki pierwotnej

3 \ Total Yield

= Zrédlo promieniowania rentgenowskiego:
Do wigkszosci zastosowan wysokoenergetycznej spektroskopii absorpcyjnej wystarcza

promieniowanie z magnesoOw uginajacych o zakresie energii fotonéw od 4 keV do 30 keV.
Promieniowanie synchrotronowe jest naturalnie spolaryzowane liniowo co umozliwia badania
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anizotropii wigzan atomowych w dobrze zorientowanych probkach krystalicznych. Dostgpne sa
obecnie elementy optyczne wprowadzajace polaryzacj¢ kotowa, ktéra umozliwia badanie
wlasnosci magnetycznych materii. Opcje ta nalezy traktowac¢ jako dodatkowa. Wigkszo$¢
pomiaréw magnetycznych prowadzi si¢ przy mniejszych energiach wiazki, gdyz obserwuje sig¢
wtedy wigksze efekty.

= Monochromatory:
Monochromator krzemowy Si (111) o 2 lub 4 krysztalach (konfiguracja w ktorej pozycja wiazki
jest niezmienna w funkcji energii) oraz monochromator krzemowy Si (311) pozwalajacy uzyskac¢
wyzsze energie wiazki. Energetyczna zdolno$¢ rozdzielcza monochromatoréw powinna by¢
rzedu AE/E = 10™.

* Dlugos$¢ linii:
Konieczne jest miejsce dla ustawienia monochromatora, detektoréw rejestrujacych natezenie
wiazki pierwotnej, przeston 1 optyki ksztaltujacej wiazke, stolika z manipulatorem do
zamontowania probek oraz detektorow. Dlugos¢ stanowiska pomiarowego powinna wynosi¢
okoto 10 m. Odlegtos$¢ od magnesu uginajacego powinna wynosi¢ okoto 50 m.

=  System prozniowy:
System prézniowy linii powinien by¢ niezalezny od prézni w pierscieniu akumulacyjnym, z
mozliwo$cia modutowego zapowietrzania (odpompowywania) poszczeg6lnych blokow na
stanowisku pomiarowym. Kriostat helowy (zakres temperatur: 3-300K), ew. przystawka
wysokotemperaturowa. Pozadana jest budowa modutowa z mozliwo$cia instalowania wlasnych
urzadzen w miejscu probki (pomigdzy 1 1 2 komora jonizacyjna). Trzecia komora jonizacyjna
powinna umozliwi¢ jednoczesny pomiar dla probek referencyjnych.

* Detekcja wigzki pierwotnej
Detekcja wiazki pierwotnej za pomoca komor jonizacyjnych. Wszystkie komory powinny mieé
mozliwo$¢ regulowania 1 kontroli ci$nienia oraz rodzaju gazéw je wypeliajacych w celu
umozliwienia optymalnej jonizacji gazéw dla danej energii promieniowania.

* Detekcja wigzki wtornej
W celu umozliwienia badania szerokiej gamy probek niezbedny jest zestaw rdéznorodnych
detektorow w tym:
1. dwie komory jonizacyjne do badan transmis;ji
2. wieloelementowy krzemowy lub germanowy detektor fluorescencyjny
3. detektor elektronow wtérnych
4. diody krzemowe
5. pomiar pradu z probki.

Przyklady badan za pomoca rentgenowskiej spektroskopii absorpcyjnej
nowych materialow wytwarzanych przez wspolczesne technologie

Materialy stosowane we wspoiczesnej technologii sa coraz bardziej ztozone i coraz trudniej
charakteryzowaé ich strukture elektronowa i atomowa. Niezbedne staje si¢ wigc stosowanie
technik, ktére pozwalaja uzyska¢ informacje oddzielnie o strukturze i atomowym otoczeniu
kazdego elementu wchodzacego w sktad badanego materiatu. Rentgenowska spektroskopia
absorpcyjna (RSA) jest jedyna metoda dostarczajaca informacji o strukturze elektronowej 1
atomowe;j selektywnie dla kazdego pierwiastka wchodzacego w sktad materiatu i oddzielnie dla
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kazdej symetrii stanow elektronowych. Przydatnos¢ tej techniki do badan wspotczesnych
materialéw zilustrowano na przyktadzie badan prowadzonych w Instytucie Fizyki PAN.

Wyznaczono anizotropi¢ wigzan atomowych w strukturze niebieskiego lasera tworzonego
na bazie azotkow grupy 111

Zainteresowanie azotkami grupy III i1 ich unikatowymi wtasno$ciami nie maleje z powodu ich
zastosowania w technologii niebieskiego lasera oraz w produkcji wysokotemperaturowych i
duzej mocy urzadzen elektronicznych. Chociaz wyprodukowano juz dziatajace przyrzady na
bazie tych materiatow to opracowanie stabilnej i ekonomicznej technologii wymaga doktadnego
poznania ich wlasnos$ci. Zrozumienie podstawowych proceséw fizycznych decydujacych o tych
zastosowaniach jest wciaz jeszcze niepeine. Jednym z powodow jest niedostateczna znajomosc¢
struktury elektronowej tych potprzewodnikow uwazanych za nietypowe w pordéwnaniu z
klasycznymi materiatami z grupy III-V. Poza BN pozostate azotki krystalizuja w stabilnej
strukturze wurcytu oraz metastabilnej strukturze blendy cynkowej. We wszystkich
rozpatrywanych materiatach i dla obydwu struktur anion azotu otoczony jest 4 kationami i
tworzy bardzo krétkie silne wiazanie. W pordwnaniu z wigzaniami w innych materiatach III-V
jest ono o okoto 20% krétsze (np. 1.95 A w GaN i1 2.7 A w GaAs) a jonowos¢ wiazania jest dwa
razy wigksza. Wurcytowa struktura krystaliczna GaN jest dobrze znana i opisana w literaturze,
jednak dtugos$¢ wiazan anion-kation nie byta do tej pory bezposrednio mierzona. Dwa rodzaje
wiazan tworza si¢ w strukturze wurcytowej. Jedno, dluzsze ( a wigc 1 stabsze ) wigzanie wzdhuz
osi-c oraz trzy wiazania krotsze (silniejsze). w plaszczyznie — c¢. Zmiana dlugosci wiazania
powinna wplywa¢ na zmiang¢ stopnia jonowoS$ci 1 anizotropi¢ wigzan tworzonych w
rozpatrywanych kierunkach. Warto tu zaznaczy¢, ze kierunki te sa réwniez wyrdznione w
konstrukcji lasera. Warstwy tworzace laser rosna w plaszczyznie -c wzdhuz osi -¢ krysztatu. Nie
udato si¢ uzyska¢ wydajnej akcji laserowej na tych materiatach w oparciu o strukturg blendy
cynkowej. Pomimo duzego zainteresowania tymi materiatami istnieje stosunkowo mato
doniesien o eksperymentalnych badaniach dotyczacych struktury elektronowej w szerokim
zakresie energii. W pracach [1-5] podjeto systematyczne eksperymentalne i teoretyczne badania
rzutowanych na poszczeg6lne atomy i orbitale ggstosci stanow elektronowych azotkéw grupy III
wzdhuz plaszczyzny —c (krzywe o na rys.1) i osi —c (krzywe m na rys.l1) w wurcytowych i
kubicznych warstwach epitaksjalnych [1-3].

Ksztalt widm rentgenowskich jest odciskiem wiazania chemicznego 1 pozwala
zidentyfikowa¢ chemiczna natur¢ tworzonego wiazania dla wybranego atomu w roznych
zwiazkach. Proces absorpcji i emisji kwantu rentgenowskiego wiaze sig¢ z przejsciem optycznym
atomu pomigdzy dwoma stanami energetycznymi w badanym zwiazku. Umozliwia to
interpretacj¢ rejestrowanego widma w oparciu o gestosci obsadzonych standéw elektronowych
(pasmo walencyjne np. rys. 1b) dla widm emisyjnych 1 ggstosci niezajetych standéw
elektronowych (pasmo przewodnictwa rys. la i b) dla rentgenowskich widm absorpcyjnych.
Przejsciem elektronu zwiazanym z powstawaniem widma rzadza dipolowe reguly wyboru, tak
wigc rentgenowskie badania spektroskopowe zapewniaja orbitalna rozdzielczo$¢. Naturalna
liniowa polaryzacja promieniowania synchrotronowego umozliwia dodatkowo separacj¢ udziatu
poszczegdlnych atomow 1 orbitali w wybranych kierunkach krystalograficznych, a wigc
umozliwia badanie anizotropii tworzonych wiazan chemicznych [4,5].

Zmierzono widma emisyjne i absorpcyjne dla pierwiastkow wchodzacych w sktad azotkow
grupy III. Strukture obserwowana w widmach poréwnano bezposrednio z obliczeniami ggstosci
stanow elektronowych wykonanymi metoda LMTO. Tylko w przypadku heksagonalnego BN
zaobserwowano wplyw niewystarczajacego ekranowania dziury na poziomie wewngtrznym na
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obserwowany rozktad gestosci stanow. Dla pozostatych materiatow zgodno$¢ obliczen ze
struktura widma byta bardzo dobra.

Stwierdzono silng anizotropi¢ rozktadow standéw elektronowych w badanych materiatach
oraz znaczne roznice w ich energii wigzania, a wigc rézne potozenie dna pasma przewodnictwa.
W przypadku GaN liczba dostepnych stanow w obu kierunkach okazata si¢ poréwnywalna, ale w
kierunku ¢ roztozona bardziej symetrycznie niz wzdhuz zlacza. Zupelie inny rozktad stanow
elektronowych stwierdzono w AIN i InN. Liczba stanéw elektronowych w kierunku ¢ (m)jest
dwukrotnie mniejsza niz w ptaszczyznie ¢ (o).

or AIN (wur)
| K-emission 2
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Rys.la Widmo absorpcyjne K atomow Al w ) o )
AIN heksagonalnym wzdluz ptaszczyzny c Rys. 1b Widmo emisyjne i absorpcyjne
(o) oraz kierunku c¢ (m). Krzywa czarna K atoméw azotu w heksagopalnym
widmo mierzone pod katem 45° usredniajace AIN. Oznaczenia krzywych jak w rys.la.

efektv nolarvzacii.

Zaobserwowana anizotropia rozkladéow stanéw przewodnictwa rzuca nowe Swiatlo na
procesy fizyczne zachodzace w urzadzeniach optoelektronicznych budowanych z
trojskladnikowych stopow tych materialow podobnie jak anizotropia stanow
elektronowych tlenu obserwowana w wysokotemperaturowych nadprzewodnikach.

[1] ,,X-ray absorption, glancing angle reflectivity, and theoretical study of the N-K and Ga- M edge spectra in GaN”,
W.R.L. Lambrecht, S.N. Rashkeev, B.Segall, K.Lawniczak-Jablonska, T. Suski, E.M. Gullikson, J.H. Underwood,
R.C.C. Perera, J.C. Rife, I. Gregory, S. Porowski, D.K. Wickenden, Phys. Rev. BS5, 1997, 2612.

[2] "Anisotropy of the nitrogen conduction states in the group III nitrides studied by polarized x-ray absorption",
K.Lawniczak-Jablonska, T. Suski, Z. Liliental-Weber, E.M. Gullikson, J.H. Underwood, R.C.C. Perera, T. J.
Drummond, Appl. Phys. Letter 70,1997, 2711.

[3] ,.Electronic States in Valence and Conduction Bands of Group III Nitrides: experiment and theory”, K.
Lawniczak-Jablonska, T. Suski, I. Gorczyca, N.E. Christensen, K. E. Attenkofer, E.M. Gullikson, J.H. Underwood,
D. L. Ederer and R.C.C. Perera, Z. Liliental-Weber, Phys. Rev. B61, 16623-16632, 2000.

[4] “Anisotropy of atomic bonds formed by p-type dopants in bulk GaN crystals”, K. Lawniczak-Jablonska, T.
Suski, I. Gorezyca, N.E. Christensen, J. Libera, J. Kachniarz, P. Lagarde, R. Cortes and I. Grzegory, Apply Phys.A
75 (2002) 577-583

[5] ,,Polarization dependent x-ray absorption studies of the chemical bonds anisotropy in wurtzite GaN grown at
different conditions”, K. Lawniczak-Jablonska, R.J. Iwanowski, I. V. Demchenko, T. Boettcher, S. Einfeldt D.
Hommel, R. Cortes and R. C. C. Perera, J. Alloy and Compounds, vol. 328, 77, 2001.

Okreslono przyczyne ograniczonej rozpuszczalnoSci metali przejsciowych w
polprzewodnikach z szeroka przerwa z grupy II-VI [6-8]

Wynikiem prowadzonych badan bylo stwierdzenie, ze elektrony 3d domieszkowanych metali
przejsciowych uczestnicza w jonowo-kowalencyjnym wiazaniu w matrycy ZnS 1 ZnSe.
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Zaobserwowano zmiany struktury elektronowej zar6wno w stanach typu s i p siarki i selenu jak i
stanach typu p 1 d metalu przejsciowego oraz stanach p cynku. Ponadto stwierdzono, ze udziat
elektronow 3d w wiazaniu maleje z zapetnianiem si¢ orbity 3d. Gdy ro$nie zapetnienie orbity 3d

(Mn - d, Ni - d 9) maleje tadunek elektronowy uczestniczacy w wiazaniu okreslony z
przesunigcia energetycznego krawedzi absorpcji serii K, oraz mniejsze sa zmiany rozktadu
tadunku przy wszystkich atomach uczestniczacych w wiazaniu i we wszystkich badanych
symetriach stanow. Stwierdzono wigc, Ze wraz ze wzrostem zapelnienia orbity 3d metali
przejsciowych przyjmuje ona coraz bardziej atomowy charakter i coraz mniej uczestniczy w
jonowo-kowalencyjnym wigzaniu matrycy. Wyjasnia to drastyczny spadek rozpuszczalnosci
metali przejsciowych w badanych matrycach (Mn x=0.6 , Ni x=0.03).

Badajac dlugos¢ wiazan atomowych pomigdzy roéznymi kationami i anionem stwierdzono,
wyrazng asymetri¢ wiazan niezalezna od ste¢zenia domieszkowanego metalu.

Roznica dlugosci wigzan zalezy jedynie od rodzaju domieszki a nie od rodzaju anionu. Jest ona
najwieksza dla Mn (0.08 A), dla Fe wynosi 0.02 A natomiast juz dla Co dtugo$é wiazania
pomigdzy Co i S czy Se jest krotsza niz pomiedzy Zn a S czy Se o 0.02 A. Tak wigc
rozpuszczalno$¢ pierwiastka nie zalezy od roznicy pomigdzy promieniami kowalencyjnymi
kationow w matrycy 1 wielkosci deformacji jaka wprowadza domieszka do struktury
krystalicznej matrycy (deformacja ta jest najwigksza dla Mn najmniejsza dla Co).
Przeprowadzone badania wykazaly wig¢c jednoznacznie, ze rozpuszczalnos¢ metali 3d w
polprzewodnikach  II-VI zalezy od stopnia hybrydyzacji stanéw 3d ze stanami
elektronowymi matrycy. Stopien hybrydyzacji tych stanow zalezy natomiast od zapelnienia
powloki 3d.

[1] "Local electronic structure of ZnS and ZnSe doped by Mn, Fe, Co and Ni from X-ray absorption near-edge
structure studies", K. Lawniczak-Jablonska, R.J. Iwanowski, Z. Golacki, A. Traverse, S. Pizzini, A. Fontaine, I.
Winter and J. Hormes, Phys. Rev B53, 1996, 1119.

[2] "Hibridization of the 3d states of transition metals with the states of the ZnS matrix", K. Lawniczak-Jablonska,
R.C.C. Perera, J.H. Underwood, E.M. Gullikson, R.J. Iwanowski, Phys. Rev. B55,1997, 10376.

[3] "Tetrahedral covalent radii of Mn, Fe, Co and Ni estimated from extended X-ray absorption fine structure
studies", R.J.Iwanowski, K.Lawniczak-Jabtonska, Z.Gotacki and A.Traverse, Chem. Phys. Lett.283, (1998) 313.

Struktury niskowymiarowe

Istnieje potrzeba opracowania metod doswiadczalnych pozwalajacych wyznaczy¢ sktad
pierwiastkowy w tworzonych we wspolczesnych technologiach strukturach niskowymiarowych.
Struktury te maja zazwyczaj zbyt mate rozmiary (rzedu dziesiatek nanometréw) aby mozna byto
zastosowac klasyczne metody mikroanalizy rentgenowskiej, spektroskopii fotoemisyjnej, Augera
czy spektroskopii masowej. Rowniez metody mikroskopii elektronowej zawodza. Za pomoca
techniki EXAFS okreslono zawartos¢ Si w kropkach kwantowych tworzacych si¢ w
zagrzebanych warstwach Ge o réznej grubosci i nanoszonych na podloze Si w rdznej
temperaturze. Wykazano, ze stopien dyfuzji Si do struktur Ge jest silnie skorelowany z
temperatura osadzania warstwy (rys. 2). Na podstawie badan AFM wykonanych na podobnej
klasie probek oraz lokalnych badan TEM wykonanych na tych samych prébkach oszacowano ich
srednie rozmiary. Pozwolilo to na okreslenie udziatu powierzchni kropki w wyznaczonej
catkowitej koncentracji Si wokot atomow Ge. Wykazano, ze dla niskich temperatur (210 °C)
udalo si¢ utworzy¢ kropki w ktorych krzem dyfunduje tylko do dwoch pierwszych mono-warstw
wokot kropki. Jadro kropki zawiera jedynie Ge. W strukturach nanoszonych w wyzszych
temperaturach kropki maja znacznie wigksze rozmiary, a zawarto$¢ Si przekracza nawet 50%.
Ponadto okreslono stopien i1 rodzaj napr¢zen wystgpujacych w utworzonych strukturach
germanowych. Wykazano, ze metoda EXAFS moze dostarczy¢ unikatowych informacji o
lokalnej strukturze atomowej w przykrytych warstwach.
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[1] " The local microstructure of Ge layers buried in silicon crystal studied by extended X-ray absorption fine
structure ", I.N. Demchenko, K.Lawniczak-Jablonska, K.S.Zhuravlev, E.Piskorska, A.I.Nikifirov and E. Welter,
Journal of Alloys and Compounds 362(1-2), 156, 2004.

[2] “Characterization of the local structure of Ge quantum dots by X- ray absorption”, .N. Demchenko, K.

Lawniczak-Jablonska, E. Piskorska, K.S. Zhuravlev, E. Welter, Journal of Alloys and Compounds, 382, 206-210
(2004).

[3] “XAFS and HRTEM analysis applied for explanation of optical properties of Ge(Si) self-assembled islands
buried in silicon matrix”, I.N. Demchenko, K. Lawniczak-Jablonska, S. Kret, M. Zak, A. Szczepanska,

A. V. Novikov, A. N. Yablonskiy and Z. F. Krasilnik, J-Y. Laval, submitted Appl. Phys. Lester (2006)

Kolejnym krokiem w rozwoju technik synchrotronowych jest laczenie roéznych metod.
Przyktadem takiej metody jest subtelna struktura anomalnej dyfrakcji - DAFS (z ang. diffraction-
anomalous-fine-structure). Metoda ta taczy zalety dyfrakcji i absorpcji rentgenowskiej, co
stwarza mozliwo$¢ wyznaczenia lokalnego sktadu chemicznego struktur niskowymiarowych.
Widmo DAFS rejestruje si¢ podobnie jak EXAFS (rys. 3) ale przy jednoczesnym spehieniu
warunku dyfrakcji. Oznacza to, ze informacje uzyskuje si¢ z obszaru speiniajacego okreslony
warunek dyfrakcji, a wigc z obszaru badanej probki o okres§lonym naprgzeniu sieci i sktadzie
chemicznym [12-14].
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Rys. 3. a) Widmo eksperymentalne zarejestrowane dla K krawedzi Ga w strukturze niskowymiarowej InGaN/GaN
dla réznych warto$ci wektora sieci odwrotnej q,. Uzyskana informacja pochodzi z obszaréw o réznym sktadzie
chemicznym, odpowiednio h=3.0- podstawa, h=2.9- $rodek, h=2.93- wierzchotek uksztattowanych kropek
kwantowych; b) wyodrgbnione z widma eksperymentalnego oscylacje EXAFS przedstawione w przestrzeni wektora
falowego k. Procedura analizy wyodrebnionych oscylacji EXFAS odbywa si¢ w sposob standardowy.

[1] “Diffraction-anomalous-fine-structure spectroscopy applied to the study of II-V strained semiconductors”, M. G.
Proietti et al., Phys. Rev. B 59, 5479-5492 (1999).

[2] “Diffraction Anomalous Fine Structure: A New X-Ray Structural Technique”, H. Stragier et al., Phys. Rev. Lett.
69, 3064- 3067 (1992).

[3] “Diffraction Anomalous Fine Structure investigation of InGaN quantum dots”, E. Piskorska, V. Holy, M.
Siebert, B. Krause, T. H. Metzger, T. Schmidt, J. Falta, T. Yamaguchi, D. Hommel, Physica Status Solidi C, 1662-
1666 (2006).

Materialy interesujace dla spintroniki

Mozliwo$¢ wykorzystania spinu elektronu w urzadzeniach potprzewodnikowych otwiera droge
do wytwarzania urzadzen elektronicznych duzo szybszych niz te, ktére istnieja obecnie. Wsrod
potencjalnych zastosowan spintroniki wymienia si¢ m.in. komputery kwantowe, ale takze lasery i
pamigci komputerowe nowego typu. Trwaja wigc intensywne prace technologiczne nad
wytworzeniem nowych materiatéw o odpowiednich wlasno$ciach. Duzy nacisk ktadzie si¢ na
badania tzw. rozcienczonych potprzewodnikow magnetycznych, jak np. GaAs domieszkowany
atomami  manganu. Inna metoda uzyskania ferromagnetyzmu w  krysztatach
poOtprzewodnikowych jest implantacja. Krzem implantowany jonami manganu wydaje si¢ by¢
dobrym kandydatem. Powazna zaleta potencjalnych urzadzen opartych na tym materiale bytaby
tatwos¢ integracji z juz istniejaca technologia.

Ponizej pokazano przyktad wyznaczenia potozenia zaimplanowanego Mn w sieci Si oraz jego
najblizszego otoczenia. Analiza bliskiej krawedzi absorpcji (XANES) przeprowadzona zostata
przy pomocy dwoch komplementarnych metod czyli pordwnania widma badanej probki z
widmami znanych probek referencyjnych oraz poréwnania krzywej eksperymentalnej z
krzywymi uzyskanymi z obliczen teoretycznych przy pomocy programu FEFFS.
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Rys. 4 Widmo XANES Mn zaimplantowaneg Rys. 5 Widmo Mn zaimplantowanego oraz
w Si oraz widma tlenkéw Mn i metalu. obliczone widma dla r6znych pozycji Mn w
sieci Si.

Na rys.4 pokazano widmo badanej probki wraz ze zmierzonymi widmami tlenkéw manganu oraz
metalicznego manganu. Porownanie tych krzywych pozwolito na wykluczenie obecnosci
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wytracen tych zwiazkow w implantowanej probce, co jest bardzo istotnym wnioskiem. W celu
okreslenia w jaki sposob Mn wbudowuje si¢ w matrycg krzemowa obliczono modelowe widma
dla Mn w r6znych potozeniach w sieci krystalicznej Si (Rys. 5).

* Mng; - Mn ulokowany w pozycji podstawieniowej w matrycy krzemowej,

* Mn int. - Mn ulokowany w pozycji migdzywe¢ztowej w matrycy krzemowe;j,

* MnSi - krystaliczny MnSi.
Porownanie obliczonych widm XANES dla poszczegdlnych modeli z widmem
eksperymentalnym pozwala na wykluczenie wbudowywania si¢ Mn w sie¢ krystaliczng krzemu
W pozycji podstawieniowej oraz w pozycji miedzyweziowej. Poréwnanie widma zmierzonego z
obliczonym widmem dla struktury o uporzadkowaniu takim jak w MnSi wskazuje, Ze struktura
wokot implantowanych jondw Mn przypomina strukturg MnSi.

Materialy kompozytowe i inne materialy wielofazowe [15- 20]

W wielu technologiach przemystowych stosuje si¢ kompozyty Iub materialy
wielofazowe. Poszukiwano wigc niestandardowych metod umozliwiajacych identyfikacj¢ faz
wiazacych tworzacych si¢ podczas procesu technologicznego w kompozytach oraz w innych
materialach ztozonych takich jak na przyktad ilmenity stosowane do produkcji bieli tytanowe;.
Wyniku prowadzonych badan wykazano, Ze rentgenowska spektroskopia absorpcyjna i
fotoelektronowa jest technika umozliwiajaca jednoznaczna, ilosciowa analiz¢ fazowa ztozonych
materiatow.

Przeanalizowano kompozyty na bazie kubicznego azotku boru z dodatkiem takich ceramik jak:
Ti3S1C,, TiC i TiN. Dodanie ceramiki do c-BN powoduje, ze material nadal pozostaje twardy
przy jednoczesnym zmniejszeniu jego kruchosci. Kompozyty te powstawaty w rdéznych
warunkach technologicznych.

Do analizy kompozytow tytanowych zastosowano kilka metod eksperymentalnych. Podstawowa
metoda byta absorpcyjna spektroskopia rentgenowska (XAS). Postuzono si¢ zaréwno technika
EXAFS [15] jak 1 technika XANES [17,18]. Po raz pierwszy zastosowano metod¢
podstawowych sktadnikow (principal components analysis) do analizy widm XANES
kompozytow. Znajac fazy, ktore moga si¢ tworzy¢ w procesie technologicznym oraz widma
XANES tych faz, stosujac ich liniowa kombinacj¢ wyznaczono procentowy udziat faz w
mierzonym widmie [17,18]. Dodatkowa metoda spektroskopowa uzyta do analizy kompozytow
tytanowych byla spektroskopia fotoelektronéw (XPS). Potaczenie metody XANES i1 XPS
okazalo si¢ bardzo uzyteczne w przypadku badania sktadu fazowego zwiazkéw wielofazowych
[16,17]. Pozwolito, bowiem uzyska¢ informacje o rozlozeniu faz wokét ziaren BN w
kompozycie. Obie metody sa nieniszczace 1 moga by¢ stosowana do materiatow amorficznych.
Przyktady analizy widm K Si w badanych kompozytach pokazano na rys. 6.

Z ilosciowe] analizy dyfraktograméw badanych kompozytéw bardzo trudno jest uzyskac
poprawny model sktadu fazowego. Zastosowana metoda Rietvelda zaklada, ze powstajace fazy
nie sa zdefektowane i sa roztozone jednorodnie. Warunek ten nie jest spelniony w kompozytach.
Ponadto, do uzyskania poprawnego rozktadu natgzenia pikow w dyfraktogramie wymagane jest
jednorodne roztozenie krystalitow w materiale. Przygotowanie takiej probki jest utrudnione duza
twardo$cia kompozytow tytanowych. Metody spektroskopowe okazaly si¢ dobrym
narzedziem do analizy skladu fazowego materialow wielofazowych.
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Rys. 6 a) K krawedz absorpcji Si zarejestrowana dla faz referencyjnych: TiSi,, SiC, Si3N; oraz dla badanego
kompozytu 4BN+ Ti;SiC,; b) wynik liniowej kombinacji faz referencyjnych (niebieskie kotka) w pordwnaniu z
eksperymentem (czarna linia ciagla).

[1] “X-ray absorption studies of phases formation in Ti/TiN coating on cubic boron nitride “, E. Piskorska, K.
Lawniczak-Jablonska, I. N. Demchenko, E. Benko, and E. Welter, J. Alloy and Compounds, 362(1-2), 171-177,
2004.

[2] “Phase and Element Contents of the cBN Based Composites as Estimated by XPS”, E. Piskorska, K. Lawniczak-
Jablonska, I. N. Demchenko, E. Benko, M. Heinonen, Microchemi. Acta 145, 159-163, 2004.

[3] “Characterization of the c-BN/ TiC, Ti;SiC, systems by element selective spectroscopy”,  E. Piskorska, K.
Lawniczak-Jablonska, E. Benko, I. N. Demchenko, P. Klimczyk, R. Minikayev, A. Witkowska, E. Welter, M.
Heinonen, Journal of Alloys and Compounds, 382, 187-194 (2004).

[4] “Cubic boron nitride -Ti/TiN composites: hardness and chemical equilibrium as function of temperature”, P.
Klimezyk, E. Benko, K. Lawniczak-Jablonska, E. Piskorska, M. Heinonen, A.Ormaniec, W. Gorczynska-Zawislan
V. S. Urbanovich, Journal of Alloys and Compounds, 382, 195-205 (2004).

Niobian sodu (NaNbOs3) wzbudzit duze zainteresowanie, poniewaz moze by¢ uzyty jako zwiazek
bazowy do tworzenia roztworéw statych, ktorych witasnosci elektryczne 1 mechaniczne
predestynuja je do zastosowan np. w wysokotemperaturowych urzadzeniach piezoelektrycznych
czy tez jako przetworniki akustyczne dziatajace w zakresie mikrofalowym.

Niobian sodu moze, w zalezno$ci od temperatury, wystgpowa¢ w siedmiu stabilnych fazach.
Charakteryzuja si¢ one roézna struktura i réznymi wlasno$ciami. Czynniki takie jak indukowane
zewngetrzne pole elektryczne, zmiany ci$nienia lub wprowadzenie domieszki (np. K, Ag, Ba, Ta,
Mn) moga zmienia¢ naprezenia wewngtrzne lub pola elektryczne i w ten sposob zaburzad
stabilno$¢ faz. W rezultacie moze nastapi¢ przesunigcie temperatury przej$¢ fazowych, a nawet
moze pojawi¢ si¢ nowa faza. Oznacza to, ze poprzez domieszkowanie mozna sterowac
wiasnos$ciami tych zwiazkow.

W przeprowadzonych badaniach skoncentrowano si¢ na niobianie sodu domieszkowanym
atomami manganu. Mn moze przyjmowaé rézna wartosciowos$¢ czyli moze si¢ wbudowywaé
zardbwno w podsie¢ sodowa jak i niobowa. Badania metoda EPR wskazaly, ze jony Mn*"
wbudowuja si¢ w miejsce jonow Na'®. Natomiast badania metoda XPS wskazaty, ze jony Mn
wbudowuja sie¢ w miejsce jonow Nb>. W celu ostatecznego rozstrzygniecia tej
niejednoznaczno$ci wynikajacej z roznych badan zmierzono widmo XANES Mn w badanych
probkach. Widma zostaty nastgpnie poréwnane z widmami obliczonymi za pomoca programu
FEFFS8. Rys. 7 przedstawia przyktadowe widmo niobianu sodu z 0.8% domieszka atomow
manganu oraz widma teoretyczne. Oba widma zostaty obliczone dla tej samej struktury NaNbO3,
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ale w jednym przypadku atom manganu zostal umieszczony w miejscu atomu niobu, a w drugim
przypadku - w miejscu atomu sodu. Uzyskane w ten sposob widma w wyrazny sposob rdznig sig.
Poréwnanie ich z widmem eksperymentalnym pozwala stwierdzi¢, ze atomy manganu w
badanych prébkach lokuja si¢ w podsieci niobowe;j.

K-Mn

Rys. 7 Przyktad modelowania pozycji domieszki

eksperyment: w badanej strukturze za pomocg techniki XANES
o NaNbO, +0.8% Mn

obliczenia teoretyczne (FEFF8):

Mn w podsieci niobowej
Mn w podsieci sodowej

Absorpcja

T T T T T
6560 6580 6600 6620 6640
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[1] “XANES Mn K edge in NaNbO; based ceramics doped with Mn and Bi ions” A. Wolska, A. Molak, K.
Lawniczak-Jablonska, J. Kachniarz, E. Piskorska, I.N. Demchenko, 1. Gruszka, D. W. Lindle, Physica Scripta, T115,
989-991, 2005.

Okreslono sktad fazowy dwoch materialow stuzacych do produkceji barwnikoéw ilmenitu 1 szlaki
tytanowej. Pierwszy z nich jest naturalna kopaling wydobywana w Potudniowej Norwegii i
Australii natomiast drugi jest juz produktem po obrébce chemicznej wytwarzanym w Kanadzie.
Problem sktadu fazowego tych materiatdéw jest bardzo istotny z punktu widzenia ich
zastosowania. W procesie zasiarczania ilmenitu i szlaki otrzymuje si¢ TiO, w formie
rozpuszczalnej, ktory nastgpnie stuzy do produkc;ji bieli tytanowej. W Polsce produkuje si¢ okoto
1,5 miliona ton bieli tytanowej rocznie. Znajac ilosciowy sklad fazowy mozna kontrolowac
proces technologiczny i stara¢ si¢ go optymalizowa¢. Okreslenie tego sktadu nie jest trywialne,
poniewaz material jest niejednorodny i1 nie wszystkie fazy sa dobrze wykrystalizowane.
Zazwyczaj sklad kopalin podaje si¢ w przeliczeniu na tlenki, co nie odpowiada zaréwno
faktycznej zawartos$ci tlenu w materiale jak 1 faktycznemu stanowi jonowemu pierwiastkow, oraz
fazom obserwowanym w dyfrakcji. W celu ustalenia sktadu fazowego zastosowano trzy metody
rentgenowskie mianowicie: mikroanalize¢ (EPMA), dyfrakcj¢ (XRD) oraz absorpcje. Na
podstawie uzyskanych wynikéw udato si¢ zidentyfikowaé pierwiastki oraz okresli¢ rozktad ich
zawarto$¢. Nastgpnie zastosowano metode¢ klasteryzacji, ktora pogrupowata czasteczki w kilka
klas na podstawie podobienstwa ich sktadu. W kazdej grupie okreslono sktad fazowy zgodny z
mierzona zawartoscia pierwiastkow z uwzglednieniem tlenu. Analiza pojedynczych czasteczek
pozwolila uzyska¢ informacj¢ na temat faz mniejszosciowych takich jak: V,0s, SiO,, CaO,
ALO; , ktorych nie obserwowano w dyfrakcji o ktére stanowia 11% kopaliny. Badania
dyfrakcyjne potwierdzily istnienie faz wigkszosciowych FeTiO;, Fe,O3, MgSiOs;. Na podstawie
wynikoéw absorpcyjnych zostala potwierdzona jonowo$¢ Ti w zidentyfikowanych fazach
wigkszo$ciowych, natomiast wigzanie Fe w ilmenicie wydaje si¢ mie¢ bardziej zlozony charakter
1 wymaga jeszcze dodatkowych badan.

Opracowana metoda wskazuje na mozliwo$¢ przeprowadzania analizy skladu fazowego
niejednorodnych materialow za pomoca metod spektroskopowych nawet wtedy kiedy fazy
sa mocno zdefektowane lub wystepuja w Sladowych ilosciach.

[1] Combined XRD, EPMA and X-ray absorption study of mineral ilmenite used in pigments production, M.
Klepka, K. Lawniczak—Jablonska, M. Jablonski, A. Wolska, R. Minikayev, W. Paszkowicz, A. Przepiera, Z.
Spolnik, R. Van Grieken, Journal of Alloys and Compounds, 401, 281-288, 2005.
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Materialy biologiczne

Zastosowanie RSA do badan materiatdéw biologicznych przedstawiono na przykladzie badan
zwigzanych z poszukiwaniem nowych lekow dla zwalczania malarii. Choroba ta wciaz zbiera
obfite zniwa zwlaszcza wsérod dzieci w krajach afrykanskich. Wiele szczepoéw pasozyta malarii
uodpornito si¢ na dziatanie istniejacych lekow. Poszukuje si¢ wigc nowych lekow a dziatanie
istniejacych nie zostalo jeszcze poznane. Pasozyt malarii zZywi si¢ biatkiem hemoglobiny.
Uwolniony jon hemowy jest bardzo szkodliwy zaréwno dla nosiciela malarii jak i dla samego
pasozyta. Wyksztatcit on mechanizm obronny polegajacy na odktadaniu jonéw hemowych w
strukturg krystaliczna zwana hemozoing lub pigmentem malarii. Na rys. 8 pokazano czerwone
ciatko krwi zdrowe i zaatakowane przez malarig. Jest to obraz uzyskany za pomoca mikroskopii
rentgenowskiej na krawedzi K tlenu. Obszary ciemne w zainfekowanej komodrce to obszary
zawierajace hemozoing.

OR1 OR2 OR3 OR4

Uninfected human red Malaria infected human red
blood cell blood cell

Rys. 8 Z lewej obraz z mikroskopii rentgenowskiej na linii K tlenu (ALS/CXRO Berkeley) nie zainfekowanego
czerwonego cialka krwi. W srodku cialko zainfekowane z odtozona hemozoina. Z prawej model hemozoiny z
zaznaczonym wigzaniem Fe-O.

Jak wynika z ostatnich badan krystalograficznych, hemozoina sklada si¢ z tancuchoéw grup
hemowych, powiazanych wiazaniami: Fe — O. Przypuszcza sig, ze lekarstwa oparte na chininie
rozcinaly dimery hemowe uwalniajac toksyczne jony. Wyodrgbnienie hemozoiny jest bardzo
kosztowne. Dlatego poszukuje si¢ chemicznych substytutéw na ktérych mozna bedzie prowadzi¢
badania podstawowe. B-hematyna wlasnie jednym z syntetycznie wytwarzanych substytutow
hemozoiny i przypuszcza sig, na podstawie pierwszych badan krystalograficznych, ze powinna
by¢ strukturalnie identyczna. Analiza absorpcyjnych widm EXAFS z powloki K Fe, pozwolita na
okreslenie dlugosci wiazan i czynnikoéw Debya-Wallera dla struktury wokot atomu zelaza obu
wymienionych wyzej zwiazkow. Wykazata ona pewne roznice w badanych probkach, w
szczegolnoSci w wiazaniach zelazo — tlen pomigdzy grupami hemowymi. Moze to sugerowac
nieregularne wystgpowanie wigzania Fe-O w hemozoinie. Obecnie prowadzone sa badania
dimeréw i monomeréw zwiazkow hemowych wytwarzanych chemicznie oraz wptywu chininy
na te struktury w obecno$ci rozpuszczalnika.

[1] “Local environment of iron in malarial pigment and its substitute f-hematin”, M.Walczak, K. Lawniczak-

Jablonska, A. Sienkiewicz, I.N. Demchenko, E. Piskorska, G. Chatain and D. S. Bohle, Nuclear Instruments and
Methods B 238, 32-38, 2005
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Badania peroskitow

Systematyczne badania krawedzi

K (XANES) metali przejsciowych w serii perowskitow

LaMn; 4xCoxO3 (x =0to 1) pozwolily okresli¢ walencyjno$ci Mn i Co w tych zwiazkach [22].
Przesunigcie chemiczne i zmiany struktury w obszarze przed krawedzia widma K (rys. 9)
wskazaty na stopniowy wzrost §redniego stopnia utlenienia jonéw zaré6wno Mn jak i Co ze
wzrostem zawartosci domieszki Co. Sugeruje to istnienie mieszanej walencyjnosci Co*"/Co>" i
Mn>*/Mn*" w catym zakresie rozpuszczalno$ci domieszek. Porownanie widm domieszkowanych
zwiazkéw z wazong suma widm referencyjnych wykazato, ze jony z mieszana walencyjno$cia
tworza dwa niezalezne przewodzace podsystemy (Co>/Co® i Mn>"/Mn™).

‘LaMn1_xCoxO3i""' B LEE R R A

Mn K-edge
T =300K
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Rys. 9 Znormalizowane widma XANES krawedzi K Mn
serii LaMn;_,Co,O3 oraz widma referencyjne MnCO; ,
LaMnO; i CaMnQO;. W ramce pokazano obszar przed
krawedzia po odjeciu tta krawedzi i ewolucje maksimow
A1 i A2

[1] “X-ray absorption near-edge spectroscopy study of Mn and Co valence states in LaMn;_,Co0,0; (x=0-1)”,

M. Sikora, Cz. Kapusta, K. Knizek, Z. Jirak, C. Autret, M. Borowiec, C. J. Oates, V. Prochazka, D. Rybicki,
D. Zajac, PRB (2006), 73 094426.
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5.3.2 Linia Ul: Rentgenowskie badania dyfrakcyjne

Synchrotronowa linia pomiarowa dla rentgenowskich badan metodami dyfrakeji
proszkowej i reflektometrii oraz rozpraszania niskokatowego

Zrédlo: | ondulator | |Zakres energii fotonow: \ 5-30 keV

Koordynator: Wojciech Paszkowicz (Instytut Fizyki PAN)

Budowa nowoczesnej linii synchrotronowej przeznaczonej do badan materiatow
polikrystalicznych wydaje si¢ ze wszech miar uzasadniona. Kombinacja wysokiej rozdzielczosci
katowej z nieosiagalnymi inna droga wysokimi natezeniami (bardzo krotki czas pomiaru), oraz
kontrolowane warunki pomiaru takie jak ci$nienie, temperatura i S$rodowisko reakcyjne,
umozliwi przeprowadzanie szczegdlowej analizy strukturalnej ztozonych materiatow. Pomiary
tego typu okazuja si¢ kluczowe dla badan podstawowych z fizyki, chemii, ochrony $rodowiska i
farmacji, jak tez w badaniach materiatéw istotnych dla przemystu i technologii. W ostatnich
latach dyfrakcja proszkowa dostarczyta waznych informacji strukturalnych dotyczacych wielu
strategicznych materialéw takich jak: nadprzewodniki wysokotemperaturowe, fullereny, tlenki,
materialy mezoporowate czy nanostruktury samoporzadkujace si¢. Zagadnienia rozwiazywane z
pomoca synchrotronu wiaza si¢ z gospodarka kraju i rozwojem technologii - wystarczy
wspomnie¢ tematy takie jak medycyna i farmacja, magazynowanie energii, kataliza w procesach
technologicznych, optoelektronika i zapis informacji, biologia strukturalna, magazynowanie
odpadéw, w tym niebezpiecznych i radioaktywnych.

Dyfrakcja rentgenowska jest podstawowa metoda analizy strukturalnej i defektowej materiatow
krystalicznych. Nalezy w niej wyr6zni¢ nastgpujace gtowne dziaty:

1) Analiza fazowa i strukturalna materiatow polikrystalicznych
i) Analiza strukturalna monokrysztatow
ii1) Analiza defektéw w monokrysztatach i cienkich warstwach
a) dyfraktometria wysokorozdzielcza
b) topografia rentgenowska
iv) Jako osobny punkt nalezy wymieni¢ metody rozpraszania, ktére wykorzystuja aparaturg
przeznaczong do badan proszkowych:
a) reflektometria rentgenowska
b) rozpraszanie niskokatowe.

Projekt linii obejmuje potrzeby badawcze w zakresie punktow I, i IV oraz czg$ciowo Illa, a
ponadto opisane nizej potrzeby w zakresie rozpraszania nisko-katowego i materiatoznawstwa.

Pomiary synchrotronowe

Ze wzgledu na znaczne zréznicowanie potrzeb wymienionych dziatow, a nawet wewnatrz nich,
synchrotrony wspotczesne posiadaja po kilka pomiarowych linii dyfrakcyjnych, jak rowniez linie
pomiarowe, na ktoérych mozna wykonywa¢ nie tylko pomiary dyfrakcyjne (np. pomiary
absorpcji). Udzial danych, wuzyskanych w badaniach strukturalnych materiatléw
polikrystalicznych z wykorzystaniem linii synchrotronowych dynamicznie ro$nie (zob. rysunek
ponizej), co wskazuje na stusznos¢ budowy tego typu linii rowniez w Polsce. Warto wspomnie¢,
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jako wazny przyktad, ze rozw6j] badan strukturalnych materiatow biologicznych bez
synchrotronu by nie zaistniat.
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Udziat struktur nieorganicznych w bazie ICSD okreslonych dla polikrysztatéw z pomoca danych
synchrotronowych [8].

Badania dyfrakcyjne materialow polikrystalicznych w Polsce

Dyfrakcja promieni rentgenowskich na materiatach polikrystalicznych jest najprostsza i
najbardziej uniwersalng metoda badan struktury krystalicznej, rozktadu wielkosci krystalitow
badz efektéw mikrokrystalicznych w tego typu materiatach. W nowoczesnych badaniach
korzysta si¢ z promieniowania synchrotronowego, ktérego parametry pozwalaja na uzyskiwanie
informacji  niedostgpnych przy uzyciu standardowych przyrzadow laboratoryjnych.
Roéznorodnos¢ mozliwych konfiguracji stawia dyfrakcyjne linie synchrotronowe przeznaczone
do badania materiatow polikrystalicznych w  czotdéwce urzadzen uzywanych w
materiatoznawstwie. Szerokie mozliwosci badawcze linii pomiarowej przeznaczonej dla badan
polikrysztatow przedstawiono np. w [ 1].

W kraju istnieje wiele osrodkéw zajmujacych si¢ dyfrakcja proszkowa. Nowoczesna aparatura
pomiarowa, wyprodukowana przez wyspecjalizowane firmy w okresie ostatnich kilku czy
kilkunastu lat, jest dostgpna na prawie kazdej wyzszej uczelni i w o$rodkach przemystowych.
Zakres badan obejmuje problemow takie jak:

- przejscia fazowe w temperaturze i ci$nieniu, $§ci§liwos¢ 1 rozszerzalnos¢ termiczna (np. Wydziat
Chemii UAM w Poznaniu, INTiBS we Wroctawiu, CBW PAN, IChF PAN i IF PAN w
Warszawie, Wydz. Fizyki Uniwersytetu Slaskiego), Instytut Chemii UJ, kilka wydziatow AGH

- problemy katalizy, badania chemiczne w $rodowisku tlenu, wodoru, azotu i innych gazéw
(IChF PAN w Warszawie, Instytut Chemii UJ).

- badania materiatowe (liczne osrodki uczelniane i przemystowe).

W wigkszosci osrodkow wyzej wymienionych z nazwy prowadzi si¢ od lat proszkowe pomiary
dyfrakcyjne z wykorzystaniem zagranicznych wiazek synchrotronowych, gléownie w Hasylab i w
ESRF. Zaplecze badawcze 1 wysoce wykwalifikowane kadra naukowa tych osrodkow
umozliwiaja rozwiazywanie aktualnych probleméw badawczych i technologicznych. Pomiary
synchrotronowe, dzigki swym nieosiagalnym w inny sposéb parametrom, coraz czegsciej
przyczyniaja si¢ do zdecydowanych sukceséw badawczych polskich zespotow.
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W Polsce kilka osrodkéw prowadzi badania reflektometryczne. Reflektometria rentgenowska
umozliwia charakteryzacje cienkich warstw 1 uktadow warstwowych. Istota metody jest pomiar
nat¢zenia odbitego w funkcji kata, w jak najszerszym zakresie katowym (zakres od zera do kilku-
kilkunastu stopni). Zakres natgzen, jaki mozna zbada¢ w laboratorium klasycznym to przecigtnie
6-7 rzegdéw wielkosci, a w laboratorium synchrotronowym - kilkanascie rzedow wielkoSci.
Réznica ta oznacza jakoSciowy skok w charakteryzacji uktadéw warstwowych, gdzie informacja
o grubo$ciach, chropowato$ciach i ggstosciach elementéw uktadu ma fundamentalne znaczenie
dla technologii cienkich warstw i heterostruktur. Uktady pomiarowe dyfrakcyjne moga by¢
stosowane do pomiaréw reflektometrycznych o ile zapewniaja (co zwykle jest spetnione)
precyzyjne uktady goniometryczne i precyzyjne uklady szczelin, lub uktady licznikow
punktowych z analizatorami.

Charakterystyka potrzeb w dziedzinie dyfrakcji proszkowej: Zastosowanie
promieniowania synchrotronowego w badaniach materialéw polimerowych

W badaniach polimeréow wykorzystywane sa gtéwnie dyfrakcyjne metody rentgenowskie WAXS
(Wide Angle X-Ray Scattering) i SAXS (Small Angle X-Ray Scattering). Metody te naleza do
najwazniejszych zrédel wiedzy o strukturze wewngtrznej polimeréow, dlatego tez powstanie
techniki synchrotronowej w olbrzymim stopniu rozszerzyto nasze mozliwosci badawcze w
odniesieniu do tych materialow 1 stato si¢ potgznym impulsem rozwojowym dla fizyki i chemii
polimeréw jak tez nauk technicznych zajmujacych si¢ produkcja 1 przetwérstwem polimerow.
Podobna sytuacja dotyczy badan struktur biopolimeréw jakimi sa biatka i kwasy nukleinowe w
roztworach. Technika SAXS w odniesieniu do uktadow biologicznych pozwala nie tylko na
zbadanie podstawowych parametrow strukturalnych takich jak np. promien zyracji czy
maksymalny rozmiar czasteczki, ale obecnie dzigki tej technice mozliwe jest nawet
weryfikowanie struktur krystalicznych. Nalezy bowiem pamigtaé, ze czgsto warunki w ktérych
dane bialko zostalo wykrystalizowane moga znacznie odbiega¢ od optimum fizjologicznego.
Dlatego potrzebna jest tez niezalezna metoda pozwalajaca na weryfikacj¢ konformacji biatka
obserwowane] w roztworze w stosunku do struktury w krysztale. W przypadku biatek
wielodomenowych czy duzych multimerycznych kompleksow trudno jest uzyskac ich krysztaty i
zbadac¢ takie czasteczki klasycznymi metodami dyfrakcyjnymi. W tym przypadku metoda SAXS
pozwala na rekonstrukcjg ksztattu czastek i aranzacji domen lub podjednostek w multimerze.

W aspekcie eksperymentalnym nalezy podkreslic, ze przy uzyciu tradycyjnej lampy
rentgenowskiej 1 licznika pozycyjnego czas rejestracji pojedynczego dyfraktogramu wynosi od
20 do 30 min (polimery, uktady porowate), to przy uzyciu promieniowania synchrotronowego
moze on by¢ zredukowany do setnych czgsci sekundy a wigc 10 000 razy mniej. W przypadku
biatek praktycznie nie jest mozliwa rejestracja danych SAXS przy uzyciu klasycznych uktadow
bazujacych na lampach rentgenowskich (nawet z wirujaca anoda). Pojedynczy pomiar trwac
moze nawet dziesiatki godzin!

Stosujac promieniowanie synchrotronowe do analizy przemian fazowych w polimerach, mozna
sledzi¢ niejako na biezaco zmiany struktury krystalicznej polimerow w trakcie procesow
krystalizacji 1 topnienia, dobierajac odpowiednio do potrzeb eksperymentu warunki przebiegu
procesOW a wigc temperaturg, cisnienie, naprezenia przylozone do preparatu i inne parametry.
Aby odtworzy¢ przemystowe warunki przetworstwa polimeréw, w niektorych stacjach
badawczych synchrotrondw, na linii wiazki promieniowania montowana jest odpowiednio
przystosowana aparatura. Jako przykltad moga sluzy¢ rentgenowskie badania w czasie
rzeczywistym procesu zestalania si¢ witokien polimerowych w trakcie ich wytlaczania ze stopu z
ekstrudera. Bada si¢ wplyw szybkos$ci odbioru, stopnia rozciagu, temperatury i innych warunkéw
na ksztaltowanie si¢ orientacji i struktury krystalicznej we wtdknach. Doskonata rozdzielczo$¢
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czasowa takich badan - rzedu setnych czesci sekundy jest szczegdlnie istotna ze wzgledu na
nieizotermiczno$¢ przemystowego procesu wytwarzania widkien jak tez innych wyrobow
polimerowych.

Technika SAXS znajduje takze szerokie zastosowanie w charakterystyce materiatdw porowatych
czy stopow metali, i materiatdéw naturalnych takich jak nici pajgcze o szerokich potencjalnych
zastosowaniach. Szczegélnie badania tych ostatnich moga nastrecza¢ trudnosci przy uzyciu
klasycznych metod z uwagi na silne efekty fluorescencyjne zalezne od dtugosci fali oraz silna
absorpcj¢ promieniowania. Te efekty mozna w badaniach synchrotronowych zniwelowac.
Reasumujac nalezy wigc rozwazy¢ budowe w ramach Narodowego Centrum Promieniowania
Synchrotronowego linii  do badan  nisko-katowego rozpraszania  promieniowania
rentgenowskiego SAXS. Linia ta moze wspoétdzieli¢ odcinek prosty z inng linia np. linia do
badan dyfrakcji proszkowe;.

Charakterystyka potrzeb w dziedzinie dyfrakcji proszkowej.

Dobrymi europejskimi punktami odniesienia dla budowy linii dyfrakcyjnej sa w chwili obecnej
linie ID31 (ESRF) [ 1], SNBL(ESRF) [ 2] i Materials Beamline w SLS (Szwajcaria) [ 4abc],
oraz ID13 (ESRF) dla SAXS. Istnieja tez nowoczesne dzialajace linie pomiarowe poza Europa
(USA, Japonia). Elementy nowoczesnych rozwiazan pomiarowych wtaczaja:

- szeroki zakres energii umozliwiajacy dobodr energii (dlugosci fali) do danego zagadnienia;
zakres 5-60 keV (dostepny na ID31 w ESRF) jest prawdopodobnie nieosiagalny w obecnym
projekcie: sugeruje si¢ dostgpnos¢ zakresu przynajmniej 5-30 keV ; w badaniach strukturalnych
stosuje si¢ dos$¢ czesto zakres 8-20 keV, jednak w ostatnich latach obserwuje si¢ tendencje do
zwigkszania energii ze wzgledu, m.in., na zjawisko redukcji nat¢zenia wiazki ugigtej w wyniku
absorpcji w materialach zawierajacych pierwiastkach o duzej liczbie atomowej. Wyzsza energia -
przynajmniej 30 keV - konieczna jest w badaniach ci$nieniowych i w badaniach dyfrakcyjnych
wlasno$ci materiatu w funkcji glebokosci.

Wsrod celow badawczych postawionych linii Ul jest skrocenie czasu pomiarowego z
wielogodzinnego, z rozdzielczoscia rzedu 0.1°(20) (klasyczny dyfraktometr), lub
wielominutowego, z rozdzielczoscia rzedu 0.05°(20) (nowoczesny dyfraktometr z licznikiem
paskowym), do sekundowego lub jeszcze szybszego z rozdzielczos$cia do 0.003°(26). Dzigki
szybko$ci mozliwe beda badania in situ réznego rodzaju, badania supermatych obiektéw (do
mikrogramowych), mozna bgdzie wykonywac

- dyfrakcyjne mapy powierzchni krysztaléw i cienkich warstw (dyfraktogramy w szerokim

zakresie katowym wykonywane w funkcji wspotrzednych x 1y).

- profile glebokosciowych (grazing incidence diffraction) w funkcji kata, lub co jest istotne lecz

jak dotychczas mato rozpowszechnione, w funkcji energii wiazki; zasigg takiego profilu zalezy

silnie od dostgpnej energii. (Ostatnio pokazano, ze mozna wyznaczy¢ profil glgbokosciowy

betonu nawet do glebokosci 40 mm.)

- jak najwigkszy strumien fotonéw na (matej) probcee; istotne jest zapewnienie stabilnej dlugosci
fali 1 stabilnej pozycji wiazki (monitorowanie tych parametrow w trakcie pomiaru byloby
istotnym utatwieniem w pracy),

- powyzsze dwa wymagania powinny zosta¢ zoptymalizowane poprzez wybor odpowiedniego
zrodta (wiggler, ondulator, insertion device),
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- automatyzacj¢ zmiany probek (na przyktad na linii ID31 w ESRF zastosowano robota
mogacego zmieni¢ 50 probek kapilarnych. W warunkach, w ktorych czas recznej zmiany probki
moze by¢ wielokrotnie dluzszy od czasu pomiaru, rozwiazanie to radykalnie poprawia
efektywnos¢ pracy, przez co wykorzystanie czasu pomiarowego jest istotnie lepsze); robotyzacja
moze w istotny sposob zmniejszy¢ koszty obstugi - do niektdrych prostszych eksperymentow
moga wystarczy¢ jedna-dwie osoby, lub nawet mozliwe bedzie wykonywanie standardowych
pomiardéw przez zatoge danej linii;

- nowoczesne liczniki jednowymiarowe (cylindryczny detektor paskowy w SLS) lub "klasyczne"
(tzn. stosowane od dluzszego czasu) dwuwymiarowe liczniki CCD (np. linie ID31, SNBL w
ESRF), stuzace szybkim pomiarom $redniej rozdzielczosci,

- uktady wielu licznikow punktowych z analizatorami, sluzace proszkowym pomiarom
wysokorozdzielczym,

- stosuje si¢ wiazke rownolegla lub wiazke zogniskowana na prébcee; to drugie rozwiazanie moze
nieco pogorszy¢ rozdzielczo$¢, pozwalajac na istotne zwigkszenie strumienia fotonow
padajacych na mata probkg, wymaga jednocze$nie opracowania odpowiedniego uktadu
optycznego pozwalajacego zapewni¢ ogniskowanie dla réznych dlugosci fali i dopasowanie
potozenia dyfraktometru do aktualnej pozycji ogniska wiazki ("przesuwnos$¢" wzdtuz kierunku
wiazki). (Informacje o rozdzielczosci w funkcji optyki rentgenowskiej: [ 5] szeroko$¢ refleksu na
ID31 jest 0.003° czyli okoto dwadziescia razy mniejsza niz dla danych z klasycznego
dyfraktometru),

- uktady do badan w funkcji ci$nienia (w zakresie wysokich ci$nien) z komora diamentowa, oraz
komory temperaturowe, stosuje si¢ rowniez komory prézniowe lub zapewniajace atmosferg
wybranych gazow.

Dyfrakcja proszkowa jest podstawowa metoda badan strukturalnych i analizy fazowej, 1 z cata
pewnos$cia bedzie wykorzystywana przez liczne osrodki krajowe, tak majace do§wiadczenie w
pracy na liniach synchrotronowych jak i takie, ktére dotychczas w takie prace si¢ nie wlaczyly.
Jest technicznie mozliwe poszerzenie zakresu badan opisanej linii o inne badania (np. absorpcja),
jednak autorzy uwazaja ze lepsze by bylo zbudowanie oddzielnej linii absorpcyjnej, ze wzgledu
na znaczne potrzeby w dziedzinie dyfrakcji proszkowej, 1 nieidentyczno$¢ wymagan
technicznych dotyczacych tych dwoch rodzajow badan.

Nalezy mie¢ na uwadze fakt, iz umozliwienie badan absorpcji jako opcja dodatkowa
umozliwitoby pehiejsza charakteryzacje badanych materiatow. W opinii autorow linia
dyfrakcyjna powinna zostaé przystosowana réwniez do celow reflektometrii - jedynym,
nietrudnym do spetnienia warunkiem jest precyzyjny goniometr (koto Eulera) i precyzyjne
uktady szczelin (W tym antyrozproszeniowych) na wiazce padajacej i ugigte;.

Zaktada sig, ze linia Ul bedzie stluzyta pomiarom dyfrakcyjnym materiatow polikrystalicznych
(proszki, cienkie warstwy) 1 reflektometrycznym. Parametry linii umozliwia tez szybka
charakteryzacje struktury defektowej monokrysztatow 1 warstw z naturalnym ograniczeniem
wynikajacym z braku idealnie rownolegtosci wiazki rentgenowskie;j.

Ze wzgledu na rozwdj badan struktury badan defektowej krysztatow 1 warstw w Polsce (np.
Uniwersytet Warszawski, Instytut Fizyki PAN, ITME, ITE, ITE Wroctaw) wydaje si¢ wtasciwe
skonstruowanie niezaleznej linii dla celow dyfraktometrii wysokorozdzielczej 1 topografii.
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Przykladowy obszar wykorzystania linii Ul w dziedzinie materialoznawstwa

Aktualny obszar zainteresowan to:

1) Zastosowanie metody XRD w badaniach typu "stress depth profile". W szczeg6lnosci, badania
warstw, od kilku do kilkuset mikrometrow, co oznacza dyfrakcje z uzyciem energii
kilkudziesieciu kiloelektronowoltow.

Techniki typu Energy Dispersive XRD lub Grazing Incidence XRD umozliwiaja profilowanie
warstw o grubosciach od kilku warstw atomowych do kilkuset mikrometréw. W przypadku
cienkich warstw 1 metody typu grazing incidence, rozdzielczos¢ glebokosciowa moze by¢ na
poziomie pojedynczej warstwy atomowej. Nadaja si¢ do tego duze synchrotrony i/lub wiazki
wyposazone w ondulatory. Takich jednostek aktualnie jest bardzo niewiele, w szczegdlnosci w
Europie.

2) Cienkie warstwy metaliczne i tlenkowe. Zagadnienia dotyczace: - wczesnych faz wzrostu
warstw epitaksjalnych, - morfologia i struktura wraz z dopasowaniem epitaksjalnym, - dyfuzja na
granicy warstw, - dyfuzja reakcyjna i wzajemna, - procesy adsorpcji gazoéw w zalezno$ci od
grubos$ci warstw, struktury i stechiometrii. Procesy te maja mozliwos$ci aplikacyjne (kataliza,
sensory).
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Tabela 1. Przyktady proszkowo-dyfrakcyjnych linii pomiarowych i ich parametrow.

Strumien
LINIA SYNCHROTRON | ZRODLO | Zakres energii fotonéw Wielkos¢ wiazki | Uruchomiona | Referencje
[fotoy/s]
BM1a ESRF BM 6 - 22 (30) keV ~1995 [2, 1]
BM1b ESRF BM 5 - 41 keV/(mono) ~1995 [2, 1]
lub wigzka biata
8c2 Pohang Light 4~20 ~1.0x1010 1 mm(V) x 20 mm(H) | (20007?) [7]
Source (Korea)
ID31 ESRF 3 5-60 (2002) [1]
ondulatory
MCX Elettra BM 3-23 4mm unfoc 2007 [3]
0.3mm focus
powder/SAXS | MAX-IV ondulator | 5-30 1x0.6mm unfoc future [6]
beamline 0.19x0.03 mm2
focus
Powder Diamond/Oxford | ondulator 5-20 unfoc future www
diffraction
beamline

Tabela 2a. Przyktady zastosowan dyfrakcji proszkowej z wykorzystaniem promieniowania synchrotronowego
obejmuja liczne dziedziny nauki, techniki i inne. Liderami badan sa uczeni z osrodkow w USA (np. D.E. Cox) i
Japonii (np. M. Takata), jedynych krajéw posiadajacych po kilkanascie dziatajacych ringéw, czyli ktore maja

powszechna dostgpnos¢ do linii synchrotronowych. W tabeli podano réwniez przyktadowe prace z udziatem polskim

(czcionka wythuszczona) wykonane w osrodkach w Hasylab (Niemcy), ESRF (Francja), PLS (Korea), Daresbury
(Wielka Brytania). Pod niektérymi odno$nikami zamieszczono ilustracjg graficzna wynikow.

Nr | zastosowanie

literatura

biogenicznego
aragonitu

1. | anizotropia dystorsji

Pokroy, B., Quintana, J.P., Caspi, E.N., Berner, A., Zolotoyabko, E.
Anisotropic lattice distortions in biogenic aragonite
(2004) Nature Materials 3 (12), pp. 900-902.

2. | anomaliew

zaleznosciach

temperaturowych

rozmiaréw komorki

Savytskii, D., Vasylechko, L., Senyshyn, A., Matkovskii, A., Bahtz, C., Sanjuan, M.L., Bismayer, U.,
Berkowski, M.

Low-temperature structural and Raman studies on rare-earth gallates

(2003) Physical Review B - Condensed Matter and Materials Physics 68 (2), pp. 241011-241018.

elementarnej
3. | badania gestosci The large Debye-Scherrer camera installed at SPring-8 BL02B2 for charge density studies
tadunkéw Nishibori E, Takata M, Kato K, Sakata M, Kubota Y, Aoyagi S, Kuroiwa Y, Yamakata M, lkeda N

Nuclear Instruments & Methods A 467: 1045-1048 2001

spinelowych
materiatlow na

odwracalnych

4. | badania struktury

elektrody w ogniwach

Wolska, E., Piszora, P., Darul, J., Nowicki, W.

Synchrotron X-ray diffraction studies on the phase transitions in the spinel LixMn3-x04
intercalation compounds

(2004) Journal of Physics and Chemistry of Solids 65 (2-3), pp. 223-227.

Piszora P.

Temperature dependence of the order and distribution of Mn3+ and Mn4+ cations in orthorhombic
LiMn204

Journal of Alloys and Compounds 382 (2004) 112-118.

tlenkow
magnetycznych

5. | badania struktury

E. Wolska, M. Tovar, B. Andrzejewski, W. Nowicki, J. Darul, P. Piszora, M. Knapp
Structural and magnetic properties of the iron substituted lithium-manganese spinel oxides
(2006) Solid State Science, 8, pp. 31-36.
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=520 ps [czas zycia elektronu w stanie wzbudzonym malekuty w krysztale
molekularnym wynosi tr=1.7-1.9 ns (odsytacze podane w cytowanej pracy).]
7. | badanie procesow Stahl K, Hanson J
odwodornienia Real-time X-ray synchrotron powder diffraction studies of the dehydration processes in scolecite and
mesolite
(1994) Journal of Applied Crystallography 27 (pt 4), pp. 543-550.
8. | degradacja Isaure, M.-P., Manceau, A., Geoffroy, N., Laboudigue, A., Tamura, N., Marcus, M.A.
zanieczyszczonej gleby | Zinc mobility and speciation in soil covered by contaminated dredged sediment using micrometer-scale
and bulk-averaging X-ray fluorescence, absorption and diffraction techniques
(2005) Geochimica et Cosmochimica Acta 69 (5), pp. 1173-1198.
9. | dyfrakcja poSlizgowa z | J. Coraux, M. G. Proietti, V. Favre-Nicolin, H. Renevier, B. Daudin1
wykorzystaniem Step-by-step capping and strain state of GaN/AIN quantum dots studied by grazing-incidence
anomalnej dyspersji diffraction anomalous fine structure
Physical Review B 73, 205343 2006
10. | formowanie sie Kitaura, R., Kitagawa, S., Kubota, Y., Kobayashi, T.C., Kindo, K., Mita, Y., Matsuo, A., (...), Takata, M.
uporzadkowanych Formation of a one-dimensional array of oxygen in a microporous metal-organic solid
taicuchéw tlenowych w | (2002) Science 298 (5602), pp. 2358-2361
mikroporowatym
materiale
metaloorganicznym
11. | kierunkowe wigzanie Filinchuk, Y.E., Sheptyakov, D., Yvon, K.
wodorowe Directional metal-hydrogen bonding in interstitial hydrides: Il. Structural study of HoNi3Dx (x = 0, 1.3, 1.8)
(2006) Journal of Alloys and Compounds 413 (1-2), pp. 106-113.
12. | koegzystencja faz w Przeniosto, R., Van Beek, W., Sosnowska, I.
szerokim zakresie Phase coexistence in annealed CaMn7012
temperatur (2003) Solid State Communications 126 (9), pp. 485-488.
13. | konwersja katalizator — | Couves, J.W., Thomas, J.M., Waller, D., Jones, R.H., Dentt, A.J., Derbyshire, G.E., Greaves, G.N.

nie-katalizator poprzez
kombinacje dyfrakcji

Tracing the conversion of aurichalcite to a copper catalyst by combined x-ray absorption and diffraction
(1991) Nature 354 (6353), pp. 465-468

49




synchrotronowe; |

neutronowej
14. | kryminologia Kempson, Ivan M.; Paul Kirkbride, K.; Skinner, William M.; Coumbaros, John
Applications of synchrotron radiation in forensic trace evidence analysis
Talanta Volume: 67, Issue: 2, August 15, 2005, pp. 286-303
15. | magnetyczne | Radaelli, P.G., Cox, D.E., Capogna, L., Cheong, S.-W., Marezio, M.
krystalograficzne Wigner-crystal and bi-stripe models for the magnetic and crystallographic superstructures of
nadstruktury w La0.333Ca0.667Mn03
perowskitach , . . .
(1999) Physical Review B - Condensed Matter and Materials Physics 59 (22), pp. 14440-14450
16. | metody dyfrakcji Paszkowicz, W.
proszkowejw High-pressure powder X-ray diffraction at the turn of the century
wysokich cisnieniach . . . . .
(2002) Nuclear Instruments and Methods in Physics Research, Section B: Beam Interactions with
Materials and Atoms 198 (3-4), pp. 142-182
17. | okreslanie natury Kuroiwa, Y., Aoyagi, S., Sawada, A., Harada, J., Nishibori, E., Takata, M., Sakata, M.
wigzania chemicznego | Eyidence for Pb-O covalency in tetragonal PbTiO3
(2001) Physical Review Letters 87 (21), pp. 2176011-2176014
18. | okreslanie struktury Von Dreele, R.B., Stephens, P.W., Smith, G.D., Blessing, R.H.
protein The first protein crystal structure determined from high-resolution X-ray powder diffraction data: A variant
of T3R3 human insulin-zinc complex produced by grinding
(2000) Acta Crystallographica Section D: Biological Crystallography 56 (12), pp. 1549-1553.
19. | okreslanie ztozonych Morris, R.E., Harrison, W.T.A., Nicol, J.M., Wilkinson, A.P., Cheetham, A.K.
struktur poprzez Determination of complex structures by combined neutron and synchrotron X-ray powder diffraction
kombinacie dyfrakeli | ;a0 Nature 359 (6395), pp. 519-522
synchrotronowe;j | (1992) Nature 359 (6395), pp. 519-
neutronowej
20. | okreslanie ztozonych Schwarz, U., Grzechnik, A., Syassen, K., Loa, |., Hanfland, M.
strukt;r nenowch Rubidium-IV: A High Pressure Phase with Complex Crystal Structure
WYSOKOCISIENIOWYEN 1 1999) Physical Review Letters 83 (20), pp. 4085-4088
Hanfland, M., Schwarz, U., Syassen, K., Takemura, K.
Crystal Structure of the High-Pressure Phase Silicon VI
(1999) Physical Review Letters 82 (6), pp. 1197-1200
21. | przejécia fazowe w Radaelli, P.G., Cox, D.E., Marezio, M., Cheong, S.-W., Schiffer, P.E., Ramirez, A.P.
manganitach Simultaneous structural, magnetic, and electronic transitions in La1-xCaxMnO3 with x = 0.25 and 0.50
(1995) Physical Review Letters 75 (24), pp. 4488-4491.
22. | przejscia fazowe w Noheda, B., Gonzalo, J.A., Cross, L.E., Guo, R., Park, S.-E., Cox, D.E., Shirane, G.
perowskitach Tetragonal-to-monoclinic phase transition in a ferroelectric perovskite: The structure of PbZr0.52Ti0.4803
(2000) Physical Review B - Condensed Matter and Materials Physics 61 (13), pp. 8687-8695
Yashima, M.
In situ observations of phase transition using high-temperature neutron and synchrotron x-ray powder
diffractometry
(2002) Journal of the American Ceramic Society 85 (12), pp. 2925-2930.
23. | przewodnictwo Yamamoto, K., Fujiwara, E., Kobayashi, A., Fujishiro, Y., Nishibori, E., Sakata, M., Takata, M., (...),
molekularne Kobayashi, H.
Single-component molecular conductor [Zn(tmdt)2] and related Zn complexes
(2005) Chemistry Letters 34 (8), pp. 1090-1091.
24. | rozszerzalnos¢ Paszkowicz, W., Pelka, J.B., Knapp, M., Szyszko, T., Podsiadlo, S.

termiczna materiatow
azotkowych

Lattice parameters and anisotropic thermal expansion of hexagonal boron nitride in the 10-297.5
K temperature range,

(2002) Applied Physics A: Materials Science and Processing 75 (3), pp. 431-43
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Paszkowicz W, Minikayev R, Piszora P, Knapp M, Bahtz C, Recio JM, Marques M, Mori-Sanchez P,
Gerward L, Jiang JZ, Thermal expansion of spinel-type Si3N4,

PHYSICAL REVIEW B 69 (5): art. no. 052103 2004
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Wspétczynnik rozszerzalnosci liniowej dla y-SisNs w funkcji temperatury.
Wstawka pokazuje powiekszong czes¢ niskotemperaturowa odpowiadajaca
zakresowi eksperymentalnemu pomiarowemu pracy. Dane do$wiadczalne
dla 14-1075 K ("EXP", linia ciggta) oparto na dopasowanej zaleznosci

a(T) ; dane literaturowe 300-1000 K oznaczono ("EXP1", linia ciagta).

Pokazano tez obliczenia z pierwszych zasad ("FP", o) dla 0 - 1673 K, oraz
wczesniejsze obliczenia z literatury ("FP1").

Rietveld refinement for indium nitride in the 105-295 K range
Paszkowicz W, Cerny R, Krukowski S
POWDER DIFFRACTION 18 (2): 114-121 JUN 2003

Paszkowicz W, Domagala JZ, Sokotowski J.A, Kamler G., Podsiadto S., Knapp M.
Thermal expansion of GaN in the temperature range 11 K - 296 K

Synchrotron Radiation Studies of Materials, eds.: M. Lefeld-Sosnowska, J. Gronkowski, (Instytut
Fizyki Doswiadczalnej Uniwersytetu Warszawskiego, Warszawa, 1999), pp. 183-189. ISBN 83-
913171-0-2
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Eksperymentalna zaleznos¢ statych sieci GaN, a i ¢, od temperatury dla
polikrystalicznego GaN (¢ @L1), 11-1123 K. Dla poréwnania pokazano
literaturowe dane dla monokrysztatéow (X) oraz dane z dyfrakcji neutronéw
dla polikrystalicznego GaN (A).
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Nishibori, E., Takata, M., Sakata, M., Inakuma, M., Shinohara, H.
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Z tej pracy pochodzg ponizsze rysunki
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Gestosci fadunku dla La@C82, ptaszczyzna (1 0 0). Kontury w zakresie 0.0
do 4.5xe A% z krokiem 0.3xe[A3].

La@C,,

Przekrdj powierzchi statej gestosci tadunku dla molekuty La@C82. Poziom
gestosci 1.8 xe[A3].
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Tabela 2b. Przyklady zastosowan metod SAXS. W tabeli podano réwniez przyktadowe prace z udziatem polskim (czcionkg wyttuszczong)
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ksylanazy w roztworze ze strukturg w
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b, L \, ¥
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Dane SAXs zarejestrowane dla BSA ora izomerazy glukozy “starzonej” przez 0-21 dni
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Tabela 3. Postulowane parametry linii pomiarowej U1.

kod | Parametr Wartos¢ Uzasadnienie
SK zrodio (wybér: | ondulator preferencjg jest ondulator, przy zatozeniu, ze
bending magnet, najwazniejszym parametrem jest natezenie wigzki
wiggler,  ondulator, monochromatycznej (wyklucza wigzke biatg); zgodne
insertion device) z tendencjg na liniach proszkowych obecnie
budowanych i projektowanych
Uwaga: wybér ondulatora moze mie¢ istotny wptyw na
pozostate parametry wigzki
DM | Wymagane wymiary | dlugo$¢ min 12 m (aby mozliwe bylo wykorzystanie | podane wymiary - minimalne z punktu widzenia
stacji badawczej: kamer o dtugosci 8-10 m), szeroko$¢ min 5 m wysoko$¢ | SAXS; nie uwzglednione sg ewentualne zmiany jesli
3m wymaga tego optyka rentgenowska (dtugosc) i
ewentualne wymagania je$li bedzie decyzja o
budowie poprzecznej fawy optycznej z szynami
umozliwiajacymi szybka rekonfiguracje stacji (takie
godne polecenia rozwiazanie jest na stacji GILDA w
ESRF)
TH Temperatura w | stabilna, (optymalnie 0.1 K) niestabilno$¢ moze wptywac na rézne parametry (w
pomieszczeniu tym potozenie) wigzki
roboczym i w
pomieszczeniach w
ktérych znajdujg sie
elementy optyki
rentgenowskiej
WI wilgotnos¢ w | stata zmiany wilgotnosci wptywajg na natezenie wigzki
pomieszczeniu mierzonej
pomiarowym
EF Energia fotonow 5-30 keV Szerokie spektrum mozliwosci (vide tekst)
wysoce stabilna i monitorowana dla celéw dyfrakcji optymalna energia powinna by¢ w
miare wysoka (w poblizu 13 keV
dla celéw SAXS - w poblizu 8 keV
monitorowanie: Pin-diode oraz komora jonizacyjna na
wejsciu do monitorowania natezenia wigzki pierwotnej
FL strumien fotonéw jak najwiekszy na (matej) probce dla istotnej czesci zastosowan mozliwo$¢ szybkiego
pomiaru decyduje o sukcesie
SP splitter beam splitter umozliwiajacy rozdzielenie funkcji stacji zastosowanie splittera moze niewielkim kosztem
przyczyni¢ sie do lepszego wykorzystania urzadzen
stacji, pod warunkiem, ze nie jest w kolizji z innymi
elementami optyki przedstawionymi w tabeli;
rozdzielenie funkcji mogtoby wyglada¢ nastepujaco:
Linia U1A wszystkie zastosowania oprocz linii U1B,
gdzie linia BU1B:
- pomiary SAXS
lub pomiary wysokociénieniowe
lub pomiary umownie nazwane "materiatoznawczymi"
lub pomiary absorpcji.
Ewentualny wybor opcji wymaga gtebszych studiéw w
celu optymalnego doboru parametrow.
zastosowanie  splittera  wymaga  oddzielnego
pomieszczenia dla kazdej z podstacii
Wi Wigzka réwnolegta z przetaczaniem na zogniskowang przetagczanie okresli optymalne dla problemu

parametry wigzki: rozdzielczo$¢ i ilo¢ fotondw na
prébce

UWAGA:

Na $wiecie stosuje sie wigzke réwnolegta lub wigzke
zogniskowang, na prébce; to drugie rozwigzanie moze
nieco pogorszy¢ rozdzielczo$¢, pozwalajac na istotne
zwigkszenie strumienia fotonéw padajacych na matg
probke, wymaga jednoczesnie  opracowania
odpowiedniego uktadu optycznego pozwalajacego
zapewni¢ ogniskowanie dla réznych dtugosci fali i
dopasowanie potozenia dyfraktometru do aktualnej
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pozycji ogniska wigzki ("przesuwnos¢" wzdiuz
kierunku wigzki). (Informacje o rozdzielczosci w funkcji
optyki rentgenowskiej: [Ref.5])

MO

Monochromator

Double crystal monochromator Si (111) asymetrycznie
ciety, chtodzony woda

rozwigzanie dla celéw SAXS - prawdopodobnie do
rozwazenia dla celéw dyfrakgji

FO

System luster

ogniskujacych:

Mirror - lustro dwusegmentowe, toroidalne, pokrycie - Pt
(dla celow SAXS)

rozwigzanie dla celéw SAXS - prawdopodobnie do
rozwazenia dla celéw dyfrakcji

XY

Pofozenie probki
(ogniska) niezalezne
od energii wigzki -

wysoce stabilne i monitorowane

mozliwos¢ skandw energetycznych i badan absorpcii

FS

Rozmiary ogniska

<1 mm?
potozenie stabilne i monitorowane

rozmiary ogniska moga by¢ rdzne w zaleznosci od
opcji (ogniskowanie/brak ogniskowania)

SX

Wyposazenie stacji
pomiarowej dla
celow SAXS:

Kamera: podstawowa to najlepiej ztoZzona typu
SAXS/WAXS umozliwiajgca jednoczesnq rejestracje w
obu zakresach katowych. Powinna mie¢ takze moZliwo$¢
oddzielnej pracy tylko w zakresie SAXS lub WAXS.
Kamera SAXS powinna mie¢ mozliwo$¢ rozbudowy
nawet do 8-10 m aby pokrywac takze zakres bardzo
niskich katéw 210

Zakres rejestracji dla metody SAXS, s =2sinf/A : ( 1-10-3
A1 - 6.5.102 A") przy rozbudowie do maksymalnej
diugosci kamery (s<3-104 A1)

Zakres rejestracji dla metody WAXS 26: ( 5°—- 45°, w
miare moZliwo$ci nawet do 60°)

Detektory: dwuwymiarowe (kamery CCD lub
ewentualnie image plate) dla kazdego zakresu oraz
ewentualnie szybkich pomiaréw detektory liniowe oraz
detektor APD.

Komory pomiarowe:

> Termostatowana komora do pomiaréw
cieczowych dla uktadéw biologicznych

> Dwie komory temperaturowe dla prébki z
mozliwoscig zmiany temperatury w
programowanym tempie w zakresie odpowiednio
od 20°C do -100°C i od 20°C do 350°C

> Komora cisnieniowa dla probki z mozliwoscia,
zmiany ci$nienia w zakresie do 1 GPa oraz
zmiany temperatury w programowanym tempie w
zakresie 20°C do 300°C

> Komora ci$nieniowa do pomiarow probek
cieczowych z mozliwo$cig zmiany ci$nienia w
zakresie do 500 MPa

> oraz temperatury w programowanym tempie
w zakresie 20 °C do 150°C

Wyposazenie dodatkowe:

> Spektrofotometr UV/Vis do kontroli stezen
probek biologicznych

> Wiréwka do zatezania i przygotowywania
probek biologicznych

> Termoblok programowany do kontrolowanego
przygotowywania prébek z tzw "historig termiczng"
lub do termodenaturaciji prébek biologicznych

> Ekstruder laboratoryjny do produkcji wtokien
polimerowych z regulowang szybkoscig odbioru

> Zrywarka laboratoryjna z programowanym
przebiegiem naprezen i rozciggow.

LA

Podstawa
goniometru i
innych urzadzen

fawa optyczna z poprzecznym przesuwem

umozliwia szybka rekonfiguracje systemu
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DY

Wyposazenie

stacji pomiarowe;j

dla celow dyfrakc;ji

i reflektometrii
rowniez zob. nizej
(AZLIHP HT HV PR
iin.)

precyzyjny goniometr ze sterowanym potozeniem i
nachyleniem probki, dla geometrii probki kapilarnej i
ptaskiej mozliwoSC ciggtego ultra szybkiego obrotu
kapilary (do 10 Hz i wiecej), mozliwo$¢ pomiaru w trybie
sprzezonym omega/2teta probkallicznik

PR forma prébek kapilary 0.1- 1 mm,
probki ptaskie co najmniej kilkucentymetrowe

AZ automatyzacja Robot W warunkach, w ktorych czas recznej zmiany probki

zmiany probek moze by¢ wielokrotnie diuzszy od czasu pomiaru,
rozwigzanie to radykalnie poprawia efektywno$é
pracy, przez co wykorzystanie czasu pomiarowego
jest istotnie lepsze); robotyzacja moze w istotny
sposob zmniejszy¢é koszty operacji - do niektorych
prostszych eksperymentow mogg wystarczy¢ jedna-
dwie osoby, lub nawet mozliwe bedzie wykonywanie
standardowych pomiaréw przez zatoge danej linii.
Mozna by zysk z istnienia robota podsumowaé w
nastepujacy sposéb:
mozna oczekiwaé, ze dzialanie robota zapewnia
pokrycie potrzeb catego kraju w dziedzinie dyfrakcji
proszkowej (probki dajace sie upakowac¢ w kapilarach
badane tylko w temperaturze pokojowej i w ci$nieniu
atmosferycznym) bez udziatu fizycznego "autoréw"
probek (jesli - jak sie oczekuje - pomiar trwa 1 sek czy
1 min); szybkie i niedrogie pomiary zapewnione przez
robotyzacje mogg przyciggnat przemyst, w tym
farmaceutyczny
UWAGA: - modelowe rozwigzanie zastosowano na
linii ID31 w ESRF. Robot moze zmieni¢ tam 50 probek
kapilarnych.

LI liczniki A - nowoczesne liczniki jednowymiarowe (cylindryczny Wybér licznikéw moze byC zawezony w pierwszym
detektor paskowy w SLS) lub "klasyczne" (tzn. etapie dziatania linii - ze stratg dla jakosci wynikéw;
stosowane od dtuzszego czasu) dwuwymiarowe liczniki doktadne okreslenie opcji w chwili obecnej nie wydaje
CCD (np. linie ID31, SNBL w ESRF, stuzgce szybkim sie celowe ze wzgledu na szybkie zmiany w
pomiarom $redniej rozdzielczosci technologii  licznikow  pozycyjnych  (okreslajacej

wydajnos¢, zakres liniowosci, optymalny zakres
B - uktady wielu licznikéw punktowych scyntylacyjnych energii dla danego licznika).
EDR (Bede) z analizatorami, z duzym zakresem Uktad B jest m.in. zalecany do pomiaréw najwyzszej
liniowosci, stuzace proszkowym pomiarom rozdzielczosci i do pomiaréw reflektometrycznych.
wysokorozdzielczym (na liniach zagranicznych liczba
takich jednoczesnie pracujgcych licznikéw dochodzi do
dziesieciu)
Proponuje sie opcje (zastosowang w projekcie linii na
synchrotronie MAX-I1V), aby dwa réznego rodzaju liczniki
(pozycyjny i punktowy) pracowaty réwnoczesnie po
dwoch stronach wazki ugietej. Daje to bardzo ciekawg w
pewnym sensie rewolucyjng opcje pomiarowg
HP uktady do badan w | dwie identyczne komory z ci$nieniem sterowanym
funkcji ciSnienia (w | membrana- w komplecie wyposazenia musi by¢
zakresie  wysokich | doskonaty mikroskop optyczny z obrazem wySwietlanym
ciSnien) z komorg | na duzym ekranie i uklad elektroerozyjny do
diamentowg, wykonywania otworéw
HT komory nisko- i wysokotemperaturowa
temperaturowe
HV komory inne prozniowe ilub zapewniajace atmosfere wybranych

gazdw - w funkciji potrzeb uzytkownikéw.
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5.3.3 Linia W2: Mikroskopia twardego promieniowania X, mikrotomografia

Zrédlo: | wiggler | |Zakres energii fotonow: \ 5 —-30 keV

Koordynator: Wojciech M. Kwiatek (Instytut Fizyki Jadrowej PAN)

Mikrowiazka promieniowania synchrotronowego powinna umozliwi¢ stosowanie
nastgpujacych metod pomiarowych:
e Mikro-fluorescencja wzbudzana promieniowaniem X (uXRF, p-X-Ray Fluorescence),
e Mikro-spektroskopia absorpcyjna (u-XANES/EXAFS, pX-ray absorption near edge
structure/extended x-ray absorption fine structure spectroscopy)
e Mikro-tomografia komputerowa (u-CMT, p-Computer Micro-Tomography),
e Mikro-dyfrakcja (u-XRD, p-X-ray diffraction),
e Mikro-rozpraszane niskokatowe (u-SAS, p-Small Angle Scattereing)

e Mikro-radioterapia (MRT, Micro RadioTherapy) (propozycja na przysztosc)

W tych wszystkich metodach zrédtem promieniowania jest mikrowiazka promieniowania
synchrotronowego uzyskana z wigglera nadprzewodzacego. Po przejSciu przez uklady:
ogniskujacy, monochromaryzujacy oraz uklady normalizujacych komor jonizacyjnych
strumien fotoné6w moze zostaé w tatwy sposdb zogniskowany do rozmiaré6w plamki o
wymiarach 5 pm x 10 pm i moze osiaga¢ wartosci rzedu 10'® photonow/(s-0,1%BW).
Zogniskowana mikro-wigzka fotonow pada na tarcz¢ pomiarowa umieszczona w uchwycie
sterowanym przez uktad pozycjonujacy zbudowany w oparciu o wysokiej klasy precyzyjne
silniki krokowe i/lub umieszczone w gltowicy wysokiej precyzji goniometru.

Analizy mikro-fluorescencji charakterystycznego promieniowania X pozwalajace na
okreslenie sktadu i rozktadu pierwiastkow sladowych w réznorodnych materiatach zar6wno
w ciele stalym, cieczach jak 1 materiale biomedycznym beda prowadzone w oparciu o
rejestracje widm, z pomoca detektora Si(Li) ustawionego pod katem 90° do wiazki padajacej,
zapewniajac w ten sposob minimalizacj¢ tla pochodzacego od rozproszonych kwantow
padajacego promieniowania synchrotronowego. Wymaganymi parametrami detektora sa:
duza powierzchnia czynna, przy rownoczesnej wysokiej energetycznej zdolnosci rozdzielczej
oraz dostatecznie duza wydajnos¢ dla niskich energii promieniowania rentgenowskiego.
Duza wydajno$¢ w niskich energiach umozliwi uzycie detektora z bardzo cienkim okienkiem
berylowym oraz ze zmniejszonym pochtanianiem w warstwie martwej, przez zastapienie
ztotych kontaktow krysztatu kontaktami wykonanymi z aluminium. Najlepsze energetyczne
zdolno$ci rozdzielcze detektora osiaga si¢ przy dlugich stalych formowania impulsu, powyzej
20 ps. Dla tak dhlugich impulsow standardowe uktady akwizycji nie pracuja prawidlowo i
nalezy zastosowa¢ uktad akwizycji ze wzmacniaczem wykorzystujacym procesor sygnatowy
dla probkowania ksztattu impulsu. Zastosowanie monochromatora pozwoli na pomiar
krawedzi absorpcji.

Mozliwos¢ pomiaru krawedzi absorpcji, jej struktury oraz obszaru pozakrawedziowego
pozwoli na okreslenie stopnia utlenienia badanych pierwiastkow jak rowniez lokalnych
struktur wokét atomu centralnego. Zastosowanie mikrowiazki z mozliwoscia translacji
badanego obiektu umozliwi dodatkowo sporzadzenie map przestrzennych rozktadéw zmian
stopnia utlenienia. W tym celu zastosowane zostana metody XANES/EXAFS. Dodatkowymi
zaletami wspomnianych metod jest mozliwos¢ okreslenia funkcji ggstosci stanow
elektronowych pozwalajacych na okreslenie struktur krystalograficznych.
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W metodzie CMT badany przedmiot przeswietlany jest promieniowaniem synchrotronowym,
a obraz rejestruje si¢ kamera CCD o duzej czulosci 1 duzej zdolnos$ci rozdzielczej. Badany
przedmiot jest umieszczony na glowicy goniometru. Z wielu obrazéw zdjetych pod réznymi
katami, program komputerowy odtwarza trojwymiarowy obraz przedmiotu. Potozenie
przedmiotu kontrolowane jest z pomoca mikroskopu optycznego. Zdolnos¢ rozdzielcza
metody zalezy od rozmiaréw zrodta promieniowania, a powigkszenie obrazu od stosunku
odlegtosci przedmiotu od detektora do odlegtosci przedmiotu od zrédta promieniowania. W
praktyce osiaga si¢ powigkszenia okoto kilku tysigcy razy, a przy takiej wiazce, jaka jest
proponowana, powinno si¢ rozrézni¢ szczego6ty mniejsze od 1 pm. W ten sposdéb mozna
nawet uzyska¢ mozliwo$¢ rejestracji 3-wymiarowych obrazéw pojedynczych komorek
biologicznych.

Pomiary mikro-krystalograficzne prowadzi si¢ podobnie, jak pomiary w metodzie CMT.
Kamera CCD rejestruje wtedy obraz interferencyjny, dajacy informacj¢ o budowie
krystalicznej probki oraz o orientacji przestrzennej jej osi krystalograficznych.

Innym, innowacyjnym zastosowaniem mikrowiazek promieniowania synchrotronowego o
duzych energiach jest radioterapia. Radioterapia przy wykorzystaniu mikrowiazek
synchrotronowego promieniowania rtg. jest jednym z nowo opracowywanych sposobow
terapii raka. Tak jak w przypadku terapii radiacyjnej z modulacja natgzenia, tomoterapii, czy
terapii protonowej, jest tu mozliwe niezwykle precyzyjne dostarczenie $cisle okre§lonej
dawki w zadane miejsce. Metoda synchrotronowej radioterapii mikrowigzkowej rozwijana
jest m. in. w os$rodkach synchrotronowych w Brookhaven National Laboratory w USA, W
Europejskim Centrum Synchrotronowym ESRF w Grenoble, a takze zawieraja ja programy
rozwoju nowo budowanych osrodkéw w Australii, Hiszpanii oraz w Japonii, gdzie planuje
si¢ nawet budowe catego synchrotronu dedykowanego zastosowaniom medycznym.

Metoda ta polega na wytworzeniu wielu mikrowiazek o rozmiarach od 1- 30 um odlegltych
od siebie o dziesiatki-setki mikronow. Wykazano, ze dawki krytyczne promieniowania zaleza
od napromieniowanej objgtosci tkanki i sa tym wyzsze im ta objgtos¢ jest mniejsza. Pozwala
to na modyfikacj¢ klasycznych schematow radioterapii, np. poprzez wprowadzanie
ogniskujacych si¢ w okreslonym punkcie tkanki mikrowiazek, dostarczajacych ,,bezpiecznie”
poprzez otaczajace tkanki wigkszych dawek promieniowania. Polaczenie naswietlania
mikrowigzkami promieniowaniem monochromatycznym o $cisle okreslonej energii fotonéw
z zastosowaniem specyficznych lekdéw laczacych si¢ np. z materialem genetycznym
transformowanej tkanki, pozwala na wydajne selektywne niszczenie tkanki nowotworowe;.
Jedna z metod polega na zastosowaniu w tym celu zwiazkéw platyny. Absorpcja fotonow
dostarczanych przez silne mikrowiazki o energii tuz powyzej krawedzi absorpcji K platyny
(ok. 78.4 keV) powoduje emisje elektronow Augera, ktore w wyniku absorpcji w
uszkodzonych komorkach sa w ten sposoéb u$miercane. Droga swobodna e. A. Jest na tyle
mata, ze uszkodzenia tkanek zdrowych, w ktérych nie ma zwiazku platyny, jest nieistotnie
mate. Duze nadzieje wiaze si¢ z rozwijanag metoda w przypadku pewnych nowotworow
mozgu, ktore nie poddaja si¢ innym formom terapii.

Zbadania, rozwiazania badz udoskonalenia wymaga tu wiele zagadnien, poczawszy od
okreslenia dawek terapeutycznych i zwiazanych z tym problemu precyzyjnego pomiaru
dawki w mikroobszarach, poprzez konstrukcj¢ nowych przyrzadow dozymetrycznych i
detekcyjnych dla celow terapii, pozwalajacych stosowac radioterapi¢ mikrowiazkowa.

Jednakze z uwagi na wymogi energetyczne stawiane mikrowiazkom promieniowania
synchrotronowego dla potrzeb radioterapii nowotworow u cztowieka, budowa takiego
stanowiska moze rozpoczaé si¢ w drugim etapie budowy linii pomiarowych. DO tego czasu
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istniejaca linia pomiarowa bedzie mogta by¢ wykorzystana do celéw badawczych majacych
za zadanie m.in.opracowanie procedur dla terapii.

3. Przyktady dotychczas uzyskanych wynikow

Zakres tematyczny proponowanej linii pomiarowej W2 znajduje liczne zastosowania
promieniowania synchrotronowego do rozwiazywania zagadnien biomedycznych, ktére
publikowane sa w wielu czasopismach naukowych. Analizy sktadu i rozkladu pierwiastkow
sladowych w potaczeniu z okres$leniem stopnia utlenienia wybranego metalu grupy 3d
prowadzone sa na synchrotronach przez wielu naukowcéw z Polski. Przyktadowo, prace W.
Kwiatka i M. Lankosza pokazuja jak mozna w tatwy sposob polaczy¢ zastosowanie szeregu
technik mikrowiazkowych.
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5.3.4 Linia M3: Linia niskich energii (NIR, Vis, UV, mi¢kkie promieniowanie
X)
Spektroskopia fotoelektronowa, soft x-ray wzbudzane widma luminescencji,

kinetyki luminescencji, fotochemia, dichroizm kolowy, magnetyczny dichroizm
kolowy, fluorescencja i czasy zycia fluorescencji roztworow, gazow i ciala stalego.

Zrédlo: |magnes odchylajacy | |Zakres energii fotonow: \ 1- 250 eV

Koordynator: Krzysztof Polewski (Akademia Rolnicza w Poznaniu)

Dzigki duzej rozdzielczo$ci czasowo-przestrzennej istniej mozliwo$¢ obserwacji zjawisk
zachodzacych w czasie pikosekund w obszarach o liniowych wymiarach rz¢gdu 0.01 mm co
otwiera nowe obszary badawcze we wszystkich dziedzinach nauk podstawowych i stosowanych.
Wydaje sig, ze oprocz fizykow 1 chemikéw duza grupe uzytkownikéw powinni stanowic
biolodzy molekularni oraz nanotechnolodzy. Pozyskanie tej grupy bedzie jednym z waznych
zadan powstajacego Komitetu linii. Na bazie tej linii dzigki komplementarno$ci stacji
pomiarowych moga by¢ badane zjawiska z zakresu fizyki, chemii, biologii oraz nanotechnologii

Podstawowym zrodtem promieniowania powinien by¢ undulator ewentualnie magnes
zakrzywiajacy, ktory zapewni odpowiednie natezenie w proponowanym zakresie energii oraz
dostarczy $wiatto liniowo spolaryzowane. Zastosowanie odpowiednich polaryzatorow pozwoli
na otrzymanie promieniowanie kotowo spolaryzowanego, ktore bedzie wykorzystane do
pomiarow dichroizmu kotowego.

W przypadku pomiarow z zastosowaniem dichroizmu kolowego uzywa si¢ modulatorow
optycznych jednak ze wzgledu na wlasnosci materiatow moze by¢ stosowane w zakresie do 10
eV ( > 120 nm). Przy wyzszych energiach w zakresie soft x-rays konwersja liniowo
spolaryzowanego promieniowania w $wiatto kotowo lub eliptycznie spolaryzowane zachodzi w
wyniku kolejnych odbi¢ od odpowiednich krysztaldéw. W zwiazku z tym takie urzadzenie
nalezatoby uwzgledni¢ zestawiania stanowiska koncowego linii.

Innym rozwiazaniem dla otrzymania S$wiatta spolaryzowanego moze by¢ zastosowanie
wewnatrz prostoliniowej czgsci ringu, oprocz undulatora, jako insertion device specjalnego
wiglera dajacego eliptycznie lub kolowe spolaryzowane promieniowanie. Zaleta takiego
rozwigzania jest brak konieczno$ci budowania catej czgéci polaryzujacej na stanowisku
koncowym linii.

Obecnie dziatajace oraz budowane synchrotrony dla omawianego zakresu promieniowania
wykorzystuja zarowno undulatory jak 1 magnesy zakrzywiajace.

Ze wzgledu na proponowany zakres widmowy wydaje si¢ uzasadnionym aby na tej linii
zbudowa¢ przynajmniej dwie réwnoleglte stacje pomiarowe. W zwiazku z tym jest konieczne
zastosowanie co najmniej dwoch zwierciadel w celu otrzymania mozliwie najwigkszej jasnosci
oraz pokrycia proponowanego zakresu widmowego na stanowisku pomiarowym.

Dwie na przemian dziatajace stacje pomiarowe pozwola na wigksza specjalizacje kazdej z
nich. Jedna stacja moze pracowa¢ w zakresie 10 —250 eV, a druga w zakresie od 1 do 10 eV.
Podyktowane to jest gléwnie faktem, ze optyka stosowana w tych dwodch zakresach
pomiarowych rézni si¢ znaczaco pod wzgledem zastosowanych materiatow.

Zastosowane monochromatory, optyka, polaryzatory, detektory promieniowania oraz inne
elementy optyczne linii beda zwiazane ze stosowanym zakresem promieniowania.
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We wszystkich zgloszonych zastosowaniach konieczne jest uzycie komér pomiarowych
do badan w wysokiej prozni.

Mozliwe metody i1 obszary badawcze, ktére moga by¢ realizowane przy uzyciu
promieniowania synchrotronowego na linii M3.
-Pomiary fluorescencji oraz dichroizmu kotowego w zakresie UV beda wykorzystane do badania
struktury roztwordw oraz dynamiki molekut biologicznych jak, DNA, RNA, bialka i
polisacharydy.
-Fluorescencja.
-Absorpcja gazoéw (statyczna i jet)
-Fotodestrukcja matriatow biologicznych (poziom molekularny i komorkowy)
-Luminescencja, wzbudzenie i emisja, powierzchni ciala stalego
-Fotochemia gazow, cieczy i ciala statego
-Spektroskopia, absorpcja i fluorescencja, wysokiej rozdzielczosci w zakresie soft x-ray atomow,
klastrow i ciata statego
-Spektroskopia fotoelektronowa atoméw, molekut, gazoéw i ciala statego
-Fotojonizacja molekut i klasterow
-Katowo- 1 spinowo- rozdzielcza spektroskopia fotoelektronow

Przyklady wynikow uzyskanych na zagranicznych synchrotronach

Jednoczesny pomiar widma fluorescencji, anizotropii fluorescencji oraz czasow zycia
fluorescencji przy pomocy position-sensitive detektora.

Spektrograf daje rozszczepione widmo fluorescencji wzdtuz jednej osi fotokatody, polaryzator
Wollastona rozdziela widma na dwie sktadowe prostopadle do kierunku rozszczepienia
widmowego. Poprzez odpowiednie adresowanie przychodzacych fotonéw buduje si¢ histogram
w ktorym zakodowane sa wszystkie informacje opisujace fluorescencje¢ danego zwiazku.

Przyktad jednoczesnego pomiaru widma fluorescecnji,
sktadowych polaryzacji fluorescecnji oraz czasoOw zycia
pojedynczego tryptofanu z zewngtrznej warstwy biatka A
spirochete Borrelia burgdorferi etiologicznego czynnika w
boreliozie (Lyme disease) otrzymanych w NSLS, linia U9B

Wavelength —>

Time resolved fluorescence polarization measurements for entire emission
spectra with a resistive-anode, single-photon-counting detector: the
Fluorescence Omnilyzer. Lisa A. Kelly, John G. Trunk, and John C.
Sutherland Rev. Sci. Instr. 68(6), 2279-2286 (1997).

excitation 298 (nm)
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Pomiar dichroizmu kolowego bialek w celu obliczenia struktury drugorzedowej bialek.

Metoda dichroizmu kotowego jest najszybsza metoda okreslenia struktury drugorzedowe;j
w biatkach. Dostgpne komercyjne przyrzady maja ograniczony zakres pomiarowy do 195 nm co
w istotny sposob ogranicza dokladnos$¢ obliczenia struktury drugorzedowej biatka gdyz okoto
potowy widma CD i informacja w nim zawarta nie jest brane pod uwage. Promieniowanie
synchrotronowe pozwala zapisa¢ cate widmo dzigki czemu wzrasta dokladno$¢ okreslenia
udziatu poszczegolnych struktur drugorzedowych w biatku.

4107 - a-helix (myoglobin)
[ f-sheat (concanavalin a)
§ polyproling Il halix
L {type ¥l collagen
210" | typ gen)

Mean residug ellipticity

160 180 200 220
Wavelength (nm)

240

Widma CD biatek o roznej
zawarto$ci  struktur  drugorzedo-
wych pokazujacych jaka czg$¢
widma moze by¢ uzyskana przy
zastosowaniu promieniowania syn-
chrotronowego.

Wallace, BA & Janes, RW (2001) Current

CD spectva of proteins with different secondary structure contents obtamed Opinion Struct. Biol. 5, 567-571
on the SRS at the Davesbury Laboratory. The dashed parts of the spectra correspond
to the wavelength range which cannot be obtained with classical instrument. Fram

Wallace & Janes'

Do obliczenia zawarto$ci poszczeg6lnych struktur drugorzedowych uzywa sig specjalnych
programéw wymagajacych od uzytkownika pewnej wiedzy na temat jego dziatania. Obecnie
zostal stworzony serwer DICHROWEB ktory pozwala nawet na analizg on-line uzyskanych
danych spektroskopowych CD gdzie jedyna wartos$cia, ktora nalezy podac jest doktadne stezenie
biatka. Wigcej informacji dostgpnych jest pod adresem http://www.cryst.bbk.ac.uk/cdweb.

Spektrometria masowa fragmentow uzyskanych podczas fotojonizacji
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Fragmentation of a photoionised hydrophobic peptide.
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Badanie zmian konformacyjnych bialek przy pomocy transferu energii in situ
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J Slechlessinger, Ligand-induced, Receptor-mediated
Dimerisation and Activation of EGF Receptor. Cell 2002,
110, 669-672.
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5.3.5 Linia U3: Spektroskopia migkkiego promieniowania X

Spektroskopia fotoelektronéw, absorpcja promieniowania rentgenowskiego, emisja
rentgenowska, rezonansowe elastyczne i nieelastyczne rozpraszanie
promieniowania rentgenowskiego

Zrédlo: | ondulator | |Zakres energii fotonow: \ 20— 1600 eV

Koordynator: Jacek Szade (Uniwersytet Slaski)

Zrédto — ondulator o zmiennej polaryzacji — niezbedny do pomiaréw fotoemisji oraz absorpcji
w funkcji polaryzacji promieniowania. Umozliwi on wykorzystanie jednej linii do kilku technik
badawczych intensywnie rozwijajacych si¢ w ostatnich latach, takich jak: fotoemisja
rezonansowa, fotoemisja katowo rozdzielcza, kotowy dichroizm magnetyczny (XMCD),
dichroizm kotowy i liniowy w fotoemisji, jak rowniez nowej techniki — zaleznej od polaryzacji
promieniowania -  rezonansowego  nieelastycznego  rozpraszania ~ promieniowania
rentgenowskiego (RIXS). Instalacja spektrometru migkkiego promieniowania rentgenowskiego
niezbednego do tej ostatniej techniki moglaby nastapi¢ w dalszym etapie rozbudowy linii
eksperymentalne;j.

Ondulator zapewnia wysoka intensywno$¢ promieniowania 1 umozliwia szybka zmiang
polaryzacji.

Budowane w ostatnich latach linie eksperymentalne, gdzie gléwna technika jest spektrometria
fotoelektronow, wykorzystuja jako Zrédlo promieniowania ondulatory.

Monochromator — np. typu PGM (plane grating monochromator) zapewniajacy rozdzielczos¢
promieniowania E/AE ~ 10%,

Zakres energetyczny 20-2000 eV. Taki zakres dostgpnych energii fotonéw pozwala zaré6wno
prowadzi¢ eksperymenty fotoemisyjne z wykorzystaniem zjawiska rezonansu typu Fano dla
materialdéw zawierajacych metale przejsciowe (30-80 eV) jak i pierwiastkéw ziem rzadkich (100-
2000 eV). Zakres 20-200 eV (przy dostatecznie wysokich zdolnosciach rozdzielczych
monochromatora oraz analizatora energii elektronéw) umozliwia pomiary metoda katowo-
rozdzielczej spektroskopii fotoelektronow. Wyzsze energie sa niezbgdne zarowno dla zastosowan
analitycznych spektroskopii fotoemisyjnej jak i pomiarow XMCD czy RIXS.

Stacja pomiarowa
Calo$¢ stacji pomiarowej wymaga ultra-wysokiej prozni ok. 10™"° mbar

Zasadnicza czescia stacji bedzie spektrometr fotoelektrondéw z detektorem wielokanatowym o
rozdzielczo$ci energetycznej rzedu 10 meV.

Spektrometr fotoemisyjny wraz z manipulatorem powinien umozliwia¢ pomiary metoda katowo-
rozdzielczej spektroskopii fotoelektronow.

Spektrometr powinien by¢é wyposazony w manipulator z 5 stopniami swobody i mozliwos$cia
chtodzenia do 77 K, lub z 4 stopniami swobody chtodzony do temperatur helowych oraz
mozliwoscia grzania do ok. 1000 C. Ze wzgledu na pomiary dichroizmu magnetycznego
konieczne jest umozliwienie magnesowania probki w komorze. Niezbgdna jest $luza - komora
typu ,.fast entry”. do wprowadzania probek

Jako dodatkowe wyposazenie potrzebne sa:

e Dzialo jonowe pompowane roznicowo
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e Lamacz krysztatéw (crystal cleaver)
Pomiar absorpcji mozna prowadzi¢ metoda TEY (Total Electron Yield) lub catkowitej
fluorescencji w przypadku zainstalowania detektora lub spektrometru promieniowania.
Docelowo planuje sig zainstalowanie fluorescencyjnego spektrometru rentgenowskiego np. typu
ComlIXS (na wzor linit BACH na synchrotronie ELETTRA)

Obszary badawcze

Zakres energii promieniowania obejmuje krawedzie absorpcji wszystkich pierwiastkow istotnych
ze wzgledu na badania nowych materialbw, w tym materialow wykazujacych moment
magnetyczny. Umozliwia to badanie zar6wno materiatdw o charakterze objgtosciowym jak i
cienkich warstw istotnych dla nowej dziedziny nauki i techniki — spintroniki.

Fotoemisja rezonansowa pozwala na stwierdzenie lokalizacji okreslonych stanéw w pasmie
walencyjnym — informacji o podstawowym znaczeniu w badaniu nowych materiatow.
Spektrometr umozliwi wykonywanie eksperymentéw metoda katowo-rozdzielczej spektroskopii
fotoemisyjnej ARUPS (Angular Resolved Ultraviolet Photoemission Spectroscopy). Metoda ta
jest powszechnie uznana za niezastapione narzedzie w badaniach struktury elektronowej ciat
statych. Pozwala na zrekonstruowanie zaleznosci E(k) (gdzie k to wektor falowy elektronu)
wzdtuz réznych kierunkéw wysokiej symetrii w catej strefie Brillouina (patrz przyktady). Uktady
eksperymentalne umozliwiajace podobne badania istnieja we wszystkich rozwinigtych
laboratoriach synchrotronowych dostarczajacych fotondéw o potrzebnej energii (20-200 eV).
Dzigki nim mozliwe jest badanie struktur pasmowych nowych materiatow, réwniez warstw
epitaksjalnych i uktadow dwuwymiarowych.

Badania wykorzystujace dichroizm magnetyczny pozwola na uzyskanie informacji o lokalnym
momencie magnetycznym zwiazanym z poszczegdlnymi pierwiastkami.

Stacja robocza bedzie wykorzystana w wielu dziedzinach:

e badanie nowych materiatow, w tym cienkich warstw i uktadow wielowarstwowych,
ceramik, nanomateriatow i kompozytoéw,

e badanie reakcji zachodzacych na powierzchni ciat statych

badanie absorpcji i katalizy (mozliwo$¢ przylaczenia komory przygotowawczej, gdzie

mozna prowadzi¢ reakcje substratu z réznymi gazami)

badanie magnetyzmu powierzchniowego

badanie biomateriatlow

badania zwiazane z biotechnologia

badania mineraléw

Wzorcem proponowanej linii eksperymentalnej moze by¢ linia BACH na synchrotronie
ELETTRA, podobne parametry posiadaja linie APE i1 SuperESCA w Triescie, a takze linia SGM
na nowym synchrotronie kanadyjskim. Mozliwo$¢ pomiaru trzema technikami (XPS, XAS i
XES) wytgpuje rowniez na linii I511 w MaxLab.

Przyktady najnowszych wynikow uzyskanych na synchrotronach europejskich:
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» Gigantyczny” rezonans Eu 4d-4f
(hv=130-155 eV)

fotoemisyjne pasmo walencyjne ultra-
cienkiej warstwy EuF,/Fe uzyskanej
metodg MBE

Eu’* 4f

Eu?* 4f - stan
wirtualny —
% indukowany
\ rezonansem
Ny

W warstwie EuF,
stany dwuwartosciowego
Eu wystepuja tylko w
widmach fotoemis;ji dla
energii fotondw bliskich
rezonansu Eu 4d-4f

Polaryzacja magnetyczna
pochodzgca od warstwy Fe
prowadzi do stabego
dichroizmu magnetycznego
dla stanéw Eu w EuF,

W. Burian, J. Szade, Instytut Fizyki, Uniwersytet S’lqski, Katowice
wspotpraca: M. Zangrando, F. Bondino, E. Magnano — TASC - ELETTRA, Wtochy
Z. Celinski, T. O’Keevan - Uniwersytet Colorado, USA

Badania metoda fotoemisji rezonansowej materialdw zawierajacych metale przejsciowe:

MnAs/GaN

Ga 3d
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Pasmo walencyjne 1 najwyzszy stan
rdzeniowy Ga3d obserwowane dla
warstwy kropek MnAs wyhodowanej
metoda MBE na powierzchni GaN(000-1)-
(Ix1). MnAs jest materialem o
potencjalnych zastosowaniach
spintronicznych. Na powierzchni azotku
galu wyrost w postaci spontanicznie
uformowanych kropek o rozmiarach rzedu
40 nm. Pomiary fotoemisyjne pozwolity

wykry¢ zaleznos¢ ich struktury
elektronowej od  przebiegu procesu
wzrostu.



B.J. Kowalski, I.A. Kowalik, R.J. Iwanowski, K. Kopalko, E. Lusakowska, M. Sawicki

Instytut Fizyki Polskiej Akademii Nauk,

J. Sadowski

MAX-lab, Lund University, Szwecja i Instytut Fizyki PAN

M. Adell

Department of Physics, Chalmers University of Technology and Goeteborg University, Szwecja
1. Grzegory, S. Porowski

Instytut Wysokich Cisnien Polskiej Akademii Nauk, Warszawa

Katowo-rozdzielcza spektroskopia fotoemisyjna:

Selenek galu to pélprzewodnik warstwowy, budzacy zainteresowanie m.in. ze wzgledu dwu- i
trojwymiarowy charakter stanéw elektronowych pomimo silnie anizotropowej struktury
krystalicznej a takze wtasnosci mechanicznych.

Zastosowanie katowo-rozdzielczej spektroskopii fotoemisyjnej pozwolito szczegdétowo zbadad
strukturg¢ pasmowa tego materiatu, okres$li¢ dyspersje pasm zaréwno w plaszczyznie warstw
struktury krystalicznej jak 1 w kierunku prostopadtym nich. Dane zebrane przy energiach
fotonow 15-31 eV mogly zosta¢ skonfrontowane z duza precyzja z rezultatami obliczen ab intio
struktury elektronowe;.
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Zbioér widm fotoemisyjnych zebranych dla GaSe w plaszczyznie emisji TKMLHA przy energii fotonéw 23 eV oraz
diagram struktury elektronowej w kierunku I'MI". Punkty odpowiadajace strukturom widm fotoemisyjnych oraz
rezultaty obliczen struktury pasmowej (linie) natozono na dwuwymiarowy diagram wynikéw doswiadczalnych
(stopien zaczernienia odpowiada natgzeniu emisji).

L. Plucinski, R.L. Johnson

Hamburg University, Niemcy

B.J. Kowalski, K. Kopalko, B.A. Ortowski,

Instytut Fizyki Polskiej Akademii Nauk, Warszawa

Z.D. Kovalyuk, G.V. Laskharev

Institute for Problems of Material Science, Nacional Academy of Sciences of Ukraine
Phys. Rev. B 68, 125304 (2003)
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Przyklad badan przeprowadzonych ta metoda na ukladzie SuperESCA w laboratorium
synchrotronowym ELETTRA:

Photoe mission Intensity [arb.units)

C. Cepek, R. Macovez, L. Petaccia, S. Lizzit, A.
Goldoni, R. Larciprete, M. Sancrotti

“Angle-resolved photoemission and characterization of
ordered MgB, films epitaxially grown on Mg(0001)”
ELETTRA Research Highlights 2005 p. 32

Binding Energy (V]

Dyspersja pasm warstwy epitaksjalnej MgB, o grubosci 18 ML, wzdtuz kierunku I'-K-M-K- T'.
(a) Widma fotoemisyjne pasma walencyjnego zmierzone w funkcji kata emisji przy energii
fotonéw 105 eV. (b) Obliczone pasma stanow objgtosciowych MgB, wzdtuz kierunku I'-K-M
(biate 1 czerwone punkty) oraz stanow powierzchni zakonczonej magnezem (zotte punkty)
nalozone na dwuwymiarowy diagram danych doswiadczalnych. Stopien zaczernienia odpowiada
natgzeniu emisji.
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5.3.6 Linia M4: Spektroskopia bliskiej i dalekiej podczerwieni, mikroskopia
Spektroskopia oscylacyjna, mikrospektroskopia IR

Zrédlo: | magnes odchylajacy | |Zakres liczby falowej: \ 10 - 4000 cm™

Koordynator: Miroslaw Handke (Akademia Gérniczo-Hutnicza)

Zrodlo (SRIR) — wiazka fotonow jest zwykle wydzielona z magnesu odchylajacego (bending magnet)
np. pod katem prostopadtym ok. 40 mrad (warunki te moga by¢ inne). Konieczne jest zastosowanie
pary zdalnie kontrolowanych szczelin pozwalajacych na zebranie promieniowania o ustalonej dawce i
polaryzacji w funkcji energii fotonéw. Wiazka jest dalej przepuszczana przez okienko z powtoka
(CVD) diamentowa 1 skierowana poprzez uktad kolimujacy do ukladu optycznego spektrometru
FTIR. Na tym etapie wiazka moze by¢ podzielona co umozliwia jednoczesna pracg kilku
spektrometréw. Wiazka SRIR przy odpowiednio zaprojektowanym synchrotronie moze mie¢
intensywno$¢ o okoto dwa rzedy (przy 100um) wyzsza niz w powszechnie stosowanych klasycznych
zrédlach termicznych. Najbardziej pozytecznym, z punktu widzenia zastosowan jest zakres dtugosci
fal od 2,5 um do 1000 pm (4000cm™ do 10cm™). Zakres ten, poprzez zastosowanie okienek z réznych
materialdéw moze (i powinien by¢) podzielony na dwa podzakresy: daleka podczerwien — FIR (400 —
10cm™) oraz srodkowa podczerwiefi (4000 — 400cm™).

Stacja pomiarowa — nie wymaga wysokiej prozni — UHV, wystarczy HV, ktéra wystarczajaco
ogranicza st¢zenie przeszkadzajacych gazéw (np. pary wodnej 1 CO,). Wskazane bytoby rozdzielenie
wiazki 1 wyposazenie stacji w minimum dwa spektrometry (optymalnie trzy) jeden obstugujacy
pomiary mikrospektrometryczne w zakresie MIR a drugi spektrometr (lub dwa réwnolegle) na zakresy
FIR i MIR do pomiaréw widm z zastosowaniem réznych, silnie ograniczajacych energie wiazki,
technik pomiaru (sampling techniques) (ATR, photoacustic itp.). Z oferowanych obecnie na rynku
komercyjnych spektrometréw FTIR rekomendowa¢ mozna spektrometr VERTEX 80v oraz
mikrospektrometr HYPERION 3000 frmy Bruker. Korzystnym w projektowaniu synchrotronowe;j
linii IR moze by¢ porownanie z istniejacymi juz kilka lat liniami IR przy synchrotronach: DA®NE
(Wlochy) - linia SINBAD, dwie linie SMIS 1 AILES synchrotronu SOLEIL (Francja) czy linia U10B
synchrotronu w Brookhaven (USA).

Korzys$ci pomiarowe wynikajace z zastosowan synchrotronowego zrédla promieniowania
podczerwonego (SRIR) — spektroskopia oscylacyjna w zakresie podczerwieni jest jedna z najszerzej
stosowanych metod badawczych w chemii, mineralogii, biochemii czy inzynierii materiatlowej. Jej
podstawowym graniczeniem jest stosunkowo niski w stosunku do szumow sygnal pomiarowy.
Zastosowanie technik fourierowskich w latach 70-tych, znaczaco ten stosunek poprawito (zysk
multipleksowy 1 aperturowy). Dzigki metodzie FTIR mozliwym byto stosowanie wielu nowych
technik pomiaru np. mikrospektrometrii, fotoakustyki. Kolejnym etapem w rozszerzeniu zastosowan
badawczych FTIR jest zwigkszenie (o ok. 2 rzedy) intensywno$ci zrodta promieniowania IR przez
zastapienie klasycznych zrédet termicznych promieniowaniem synchrotronowym — SRIR. Laczne
zastosowanie metody FTIR oraz Zrédta synchrotronowego znaczacy poszerzy obszar zastosowan
badawczych tej techniki.

Obszary badawcze spektroskopii FTIR z zastosowaniem promieniowania synchrotronowego
generalnie sa takie same jak tradycyjnej spektroskopii FTIR z ta zasadnicza rdznica, ze dzigki ok. 100
razy wyzszej intensywnosci zrédta mozna mierzy¢ znacznie lepszej jakosci widma w trudnych
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energetycznie warunkach pomiarowych np. pomiaru widm z bardzo matych obszaréw probki
(mikrospektrometria), ATR (ostabione odbicie wewngtrzne), widma refleksyjne pod duzymi katami
czy pomiary widm przy dhugich falach 10 -100 cm™ lub bardzo wysokiej rozdzielczosci. W niektorych
sytuacjach pomiarowych np. widma wysokiej rozdzielczo$ci w dalekiej podczerwieni jest to jedyny
mozliwy sposob uzyskania zadawalajacych rezultatow. Spektroskopia SR FTIR w peini pozwala
wykorzysta¢ technike mikrospektrometrii pozwalajacej otrzymywac chemiczny maping probek.
Wybrane przyktadowe obszary zastosowan:
1. Fizyka

e optyczne badania substancji w r6znych warunkach fizycznych,

e przemiany fazowe ciat statych,

e struktura i przemiany fazowe w ciektych krysztatach,

e badania migdzywarstw metal/péiprzewodnik, metal/tlenek metalu,

e tzw. ptytkie domieszki w potprzewodnikach.
2. Inzynieria materialowa

e uporzadkowanie bliskiego zasiggu w materiatach krystalicznych i amorficznych,

e wlasciwos$ci potprzewodnikow i nadprzewodnikéw w warunkach ekstremalnych

temperatur i ciSnien,
e mikrochemiczny sktad materialow wielofazowych np. mikroinkluzje w polimerach 1
materialach amorficznych,

e struktura i sktad biomaterialow,

e sktad i struktura powtok i cienkich filmow.
3. Biologia i biomedycyna

e badania biochemicznego sktadu pojedynczych komorek,

e analiza sktadu tkanek takich jak: wtosy, skora, kosci,

e badania komoérek nowotworowych.

4. Chemia
e identyfikacja molekul w r6znych warunkach i stanach,
e kataliza,

e petrochemia,
e procesy chemiczne w krotkich czasach.
5. Gelogia i geochemia
e identyfikacja mikroobszaréw i inkluzji w mineratach,
e struktura i sktad granic miedzyziarnowych,
¢ identyfikacja mineratow.
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5.3.7 Linia U4: Krystalografia bialek

Zrédlo: | ondulator | | Zakres energii fotonow: \ 5-20 keV

Koordynatorzy: Mariusz Jaskolski (Uniwersytet im. Adama Mickiewicza)
Krzysztof Lewinski (Uniwersytet Jagiellonski)

W wyniku dyskusji z kolegami reprezentujacymi polskie srodowisko biokrystalograficzne
oraz z polskimi ekspertami pracujacymi w osrodkach zagranicznych, a takze na podstawie
wlasnych do$wiadczen, przygotowaliSmy wstgpna charakterystyke oczekiwan krystalografow
biatek w odniesieniu do planowanego w Polsce zrddta promieniowania synchrotronowego.

1. Biorac pod uwage zainteresowanie biologia strukturalng w Polsce oraz dynamicznie
rozwijajace si¢ osrodki uprawiajace krystalografia biatek, w pelni uzasadnione jest przeznaczenie
jednej linii pomiarowej wytacznie do badan dyfrakcyjnych krysztatéw makromolekut (PX, ang.
skrot oznaczajacy krystalografig biatek).

2. Eksperymenty dyfrakcyjne na krysztatach bialek stawiaja wiazkom pomiarowym nastgpujace
wymagania (sprecyzowane ponizej): (1) jak najwyzsza jasnosc¢ (brilliance), tzn. maksymalna
rownolegtos¢ wiazki (rozbieznos$¢ pionowa i pozioma ponizej 0.5 mrad), (2) jak najwyzsza
intensywno$¢ strumienia fotonow (maximum flux density), (3) mozliwos$¢ szybkiego i
automatycznego dostrojenia energii w zakresie 5-20 keV, (4) wysoka stabilno$¢ geometryczna i
energetyczna, (5) waskie pasmo monochromatyczne, (6) robotyzacja i automatyzacja operacji
wiazki.

3. Linia PX powinna oferowa¢ mozliwo$¢ zautomatyzowanego dostrojenia energii, w
jednostkach dtugosci fali od 0.6 do 2.5 A. Zakres ten wymagany jest przez eksperymenty
dostrojonej dyfrakcji anomalnej MAD/SAD (ang., Multiwavelength Anomalous
Diffraction/Single wavelength Anomalous Diffraction) przy krawedzi absorbcji K,L,M
wigkszosci $rednich i cigzkich pierwiastkow, do uzyskania efektu rozpraszania anomalnego na
siarce i fosforze (2.5 A) oraz dla pomiaréw z bardzo wysoka rozdzielczoscia (0.6 A).

4. W powyzszym zakresie zrodto powinno zapewnia¢ wysoki strumien fotonéw
("intensywnos¢") 1 jasnos$¢; szczegdlnie wazna jest mata rozbieznos¢ katowa. Maksimum
intensywnosci powinno przypada¢ w zakresie 0.9-1.1 A, gdzie przeprowadza sie wigkszo$é
pomiardw dyfrakcyjnych i gdzie uszkodzenie radiacyjne nie stanowia jeszcze powaznego
problemu.

5. Ze wzgledu na niewielkie rozmiary probki (10-200 pm) oraz wymagana wysoka precyzje
pomiardéw katowych, wymagana jest wysoka stabilno$¢ geometryczna (pionowa i pozioma)
wiazki, ok. 5 pum w miejscu probki (5 um sfera "pomieszania", ang. sphere of confusion), tj. w
centrum geometrycznym goniometru.

6. Pomiary MAD (Multiwavelength Anomalous Diffraction) wymagaja wysokiej stabilno$ci
energetycznej wiazki, co najmniej 0.0001 A.

7. Wysoce pozadana jest niezakldcona, powolna monotoniczna ewolucja czasowa strumienia
fotonéw. Z punktu widzenia pomiaréw dyfrakcyjnych preferowany jest synchrotronowy
pier$cien akumulacyjny z ciagtym "nastrzykiem" (ang. top-up mode), czyli uzupelnieniem
nat¢zenia pradu czastek elementarnych. Rozwiazanie takie stabilizuje optyke linii pomiarowych i
nie zaktoca przebiegu pomiarow.
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8. Generowanie promieniowania elektromagnetycznego dla linii PX powinno odbywac si¢ w
urzadzeniu srédwiazkowym (ID, ang. insertion device) nowej generacji, o zminimalizowanym
obciazeniu cieplnym (ang., low heat load). Powinien to by¢ multipol magnetyczny typu
ondulator, najlepiej pracujacy na pierwszej lub trzeciej harmonicznej, ktéry pozwali na
zwigkszenie strumienia fotonow i jasnosci o kilka rzgdow wielko$ci w poréwnaniu np. z
wiglerem.

9. Budowa linii pomiarowej jest bardzo kosztowna inwestycja. Nie istnieje w Polsce zadne
srodowisko naukowe, ktore mogtoby sprosta¢ finansowo takiemu zadaniu. Dlatego budowa linii
pomiarowych, w szczegdlnosci linii PX powinna by¢ wiaczona do catkowitego kosztorysu
budowy Centrum Promieniowania Synchrotronowego.

10. Koncowa stacja pomiarowa linii PX jest precyzyjny goniometr, na ktorym umieszczany jest
badany krysztat (o wymiarach rzedu 10-200 pum), sprzezony z detektorem wiazek dyfrakcyjnych.
Na nowoczesnych liniach PX stosuje si¢ detektory powierzchniowe typu CCD. W centrum stacji
koncowej, gdzie umieszczany jest badany krysztal, musi by¢ tatwo dostgpna duza przestrzen
robocza, gdyz montowane sa tam dodatkowe urzadzenia wspomagajace, takie jak dysza
przystawki niskotemperaturowej, rami¢ robota montujacego krysztaty, mikroskop sprzezony z
kamera CCD, o$wietlenie krysztatu, itp.

Dla przyktadu zataczamy parametry najlepszej obecnie synchrotronowej wiazki PX w USA (linia
19-ID synchrotronu APS w Argonne), pracujacej na monochromatorze Si(111). Cho¢ parametry
te sa prawdopodobnie nieosiagalne na planowanym zrédle polskim, moga stanowic¢ uzyteczne
punkty odniesienia.

Parametry linii pomiarowej 19-ID synchrotronu APS w Argonne (USA) generujacej
promieniowanie synchrotronowe w ondulatorze dla stacji doSwiadczalnej PX
(krystalografia bialek)

Parametr Wartosé
Energia fotonéw 5-20 keV
Rozdzielczo$¢ energetyczna (AE/E) 141 x 10
Rozdzielczo$¢ energetyczna w warunkach rozstrojenia (de-tune) przy 10.4 keV 0.84 eV
Zawarto$¢ wyzszych harmonicznych < 0.036%
Czestos¢ zmiany energii (przy 6.5 keV/20 keV) 350/3500 eV/s
Rozmiary ogniska

W pionie (mm) 0.038

W poziomie (mm) 0.083
Maksymalna rozbieznosc¢ od zrodta przy 12 keV

Pionowa (mrad) 0.04

Pozioma (mrad) 0.08
Stabilno$¢ potozenia wigzki w ognisku (mm) <0.010
Maksymalna odlegto$¢ prébka-detektor (mm) 1200 (4500 )
Strumien [z Si(111)], I°-harmoniczna ID przy 11.947 keV i 100 mA (fotonéw/s) 1.3x10"
Gesto$é strumienia w ognisku przy idealnie zogniskowanej wigzce (fotonéw/s.mm?) | 3.6 x 10™
Efektywnosc¢ wigzki (%) 80

(ZRODLO: ANDRZEJ JOACHIMIAK, APS)
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5.4 Linie pomiarowe — przewidywany rozwaj

Ograniczenie liczby przewidywanych do uruchomienia w pierwszej kolejnosci (etap I) linii
wynika przede wszystkim z mozliwosci technicznych rownoczesnego prowadzenia prac
konstrukcyjnych, czynnos$ci uruchamiania i procedur testowych. W gre wchodza tez czynniki
finansowe. Niemniej jesli chodzi o te ostatnie to juz teraz zglaszne sa propozycje budowy
‘wiasnych’ linii eksperymentalnych przez duze projekty badawcze czy tworzone wtasnie Centra
Zaawansowanych Technologii. Dalej przedstawiamy konkretny projekt linii QEXAFS
(oznaczonej roboczo jako U6/W6 ) zgloszony przez program badawczy CENMIN w ramach
CZT AKCENT.

Niewatpliwie wazna i godna jak najszybszej realizacji jest réwniez linia Linia diagnostyki
medycznej i radioterapii (oznaczona wstgpnie symbolem W5 ).

Linia WS5: Linia diagnostyki medycznej i radioterapii (koord.: J. Petka (IF PAN)):

Typ, przeznaczenie linii:
Koronarografia, mammografia, bronchografia, dichromografia, metody radiograficzne 2D
i 3D wykorzystujace kontrast fazowy/amplitudowy, radioterapia mikrowigzkowa.

Zrodlo — Wiggler o jak najszerszym zakresie dl. fali promieniowania (10keV — 150 keV) —
niezbedny do uzyskiwania silnych wiazek 1 dostrajania energii fotonu do potrzeb radioterapii i
diagnostyki. Umozliwi on wykorzystanie jednej linii do wielu technik badania zywych tkanek i
organizméw w tym takze ludzi oraz do diagnostyki i terapii.

Monochromator i optyka ksztaltujaca wigzke— zlozone; pozwalajace na pracg jednoczesnie z
dwiema wiazkami o réznej energii, na poszerzanie wiazki do rozmiaréw rzedu 150 x 150 mm?,
lub na rozdzielenie wiazki na szereg mikrowiazek, zapewniajace dyspersje AM A ~ 107,

Stacja pomiarowa

Zasadnicza czg$cia stacji bedzie stanowisko do badania duzych obiektow (w tym cztowieka)
metodami prze$wietlania i skanowania (wiazka lub obiektem) wyposazone w odpowiedni stot
oraz fotel z mozliwoscia wykonywania precyzyjnych translacji i obrotow. Konstrukcja
stanowiska zapewni¢ musi standardy bezpieczenstwa wlasciwe dla zastosowan radiologii
medyczne] (dotyczacych m. in. dawek i jonizacji) i bgdzie obejmowata wiasciwe systemy
detekcji 1 blokady wiazki. System detektorow: podstawe beda stanowi¢ dwa niezalezne (lecz
pracujace jednocze$nie) niskoszumne detektory 2D (o rozdzielczosci rzedu 6000 x 8000 px) o
duzej powierzchni umozliwiajace diagnostyke metodami dwuwiazkowymi, oraz detektory
pomocnicze.

Jako dodatkowe wyposazenie potrzebne sa: pomieszczenia do preparatyki wyposazone w
konwencjonalne mikroskopy, mikrotomy i1 digestoria oraz pomieszczenie do przygotowania
pacjentow.

Uzasadnienie potrzeby budowy synchrotronowej linii diagnostyczno-terapeutycznej —
zwiezly opis metod i medycznych zastosowan promieniowania synchrotronowego.

Metody wykorzystujace promieniowanie synchrotronowe w zastosowaniach medycznych
rozwijane sa od trzydziestu lat w wielu réznych osrodkach synchrotronowych na §wiecie. Silne
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monochromatyczne wiazki promieniowania rentgenowskiego wytwarzane przez synchrotrony
otworzyly nowe mozliwosci zaré6wno obrazowania zywych organizmow w celach
diagnostycznych jak i w dziedzinie radioterapii [1]. Jedna z najwczesniej wprowadzonych metod
diagnostyki synchrotronowej byla angiografia, ktéra zastosowano klinicznie m in. na
synchrotronach w Hasylabie (Niemcy) [2] i w KEK (Japonia) [3]. Zastosowania medyczne
promieniowania synchrotronowego wymagaja nie tylko wiazek promieniowania o matej dtugosci
fali lecz rowniez, w stosunku do badan podstawowych czy zagadnien biologii strukturalnej, o
mozliwie duzym natgzeniu. Dla spelnienia tych wymagan wskazane sa maszyny o energii wiazki
elektrondw co najmniej 2 GeV i mozliwie duzym pradzie. Dodatkowo, by zwigkszy¢ natezenie
promieniowania, stosuje si¢ jako zrodla wigglery, lub rzadziej, przestrajalne undulatory. Energia
fotoné6w promieniowania rtg. dla medycznych zastosowan diagnostycznych i radiologii
klinicznej zawiera si¢ w zakresie 10-300 keV. Ludzkie cialo jest w zasadzie nieprzezroczyste dla
fotonow o energii nizszej od 10 keV. Typowe wartosci energii fotonow w wybranych metodach
radiologii klinicznej zebrano w tabeli 1.

Tabela 1. Typowe energie fotonow wykorzystywane w podstawowych zastosowaniach z zakresu

radiologii klinicznej i radioterapii.

Zastosowanie Energia fotonéw rtg. Uwagi
(keV)
Mammografia 17-20
Stomatologia 60-70
Radiografia klatki piersiowej 50-70
Radioterapia 30-300 Zaleznie od kontrastu i
podatnosci tkanki
Koronarografia 50 keV z kontrastem Gd

W  konwencjonalnej radiologii formowanie kontrastu obrazu ma swoje zrodlo w
niejednorodno$ciach gestosci, sktadu lub grubosci tkanek i opiera si¢ wylacznie na detekcji
rozktadu nat¢zen spowodowanych réznicami wspolczynnika absorpcji obiektu dla promieni
rentgenowskich. Glownym ograniczeniem jest tu niewielki kontrast stabo absorbujacych
szczegbtow w migkkich tkankach. Wysokie natgzenie, tatwos$¢ monochromatyzacji i wysoka
spojno$¢ promieniowania wytwarzanego przez synchrotronowe zrodia, zwtaszcza III generacji,
stwarzaja dla metod diagnostyki radiologicznej zupelnie nowa jako$¢ nieosiagalna za pomoca
zrédet konwencjonalnych. Dotyczy to zarowno ,klasycznych” metod z poprawionym dzigki
wlasnosciom promieniowania i monochromatyzacji kontrastem (np. metody oparte na wyborze
dh. fali, jak mammografia i1 angiografia, zob. Rysunek 2), i zupelnie nowych technik,
wykorzystujacych kolimacje i koherencj¢ wiazki synchrotronowej do obrazowania rdznic
wspotczynnika refrakcji, analogicznych do réznych metod formowania kontrastu fazowego i
amplitudowo-fazowego znanych z optyki klasycznej [1].

Poprawe kontrastu absorpcyjnego uzyskuje si¢ przez staranne dobranie dlugosci fali
promieniowania do rodzaju $rodka kontrastujacego (np. w angiografii). Opracowano tez inne,
Scisle synchrotronowe metody poprawy obrazu, jak np. dichromografi¢ (po raz pierwszy
zastosowang w SSRL, USA do koronarografii, diagnozujac pierwszych pacjentéw juz w 1986 r).
Polega ona na jednoczesnym zastosowaniu dwu wiazek monochromatycznych o dlugosciach fali
tuz ponizej oraz tuz powyzej krawedzi absorpcji pierwiastka kontrastujacego (zob. Rysunek 1).
Diagnostyka metoda dichromografii prowadzona jest obecnie w kilku laboratoriach
synchrotronowych. Pozwala ona zarejestrowa¢ bardzo mate réznice w gestosci pierwiastka
kontrastujacego, w przypadku jodu - typowo ponizej 1 mg/cm”. Umozliwia jednoczeénie ponad
stukrotne obnizenie stezenia podawanego dozylnie kontrastu, co znacznie zmniejsza ryzyko
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powiktan u pacjenta. Na synchrotronie w Hasylabie (Niemcy) dzigki systemowi NIKOS
opartemu na tej metodzie, przebadano kilkuset pacjentow. W rezultacie wykazano wysoka
rozdzielczo§¢ przestrzenna metody pozwalajaca na uchwycenie zmian w naczyniach
wiencowych o $rednicach az do 0.6-0.8 mm, oraz na obrazowanie rezultatow wprowadzenia
stentow 1 bypassow. Podobne urzadzenia pracuja réwniez na synchrotronie w Tsukubie
(Japonia), gdzie wykonuje si¢ trojwymiarowe obrazowanie naczyh wiencowych, oraz na linii
medycznej w ESRF (Francja) do obrazowania pracy ptuc. Bronchografi¢ wykonuje si¢ tu
wykorzystujac jako $rodek kontrastujacy inhalowany przez pacjenta ksenon, co pozwala na
obserwacje oskrzelikow o $rednicach ponizej 1 mm.

Kontrast fazowy formuje si¢ w wyniku przesuni¢¢ fazowych wytwarzanych przez obiekt w
przechodzacej koherentnej wiazce rentgenowskiej. W zakresie energii fotondwl5-25 keV
kontrast fazowy jest ponad tysiac razy bardziej czuly na niewielkie réznice struktury i sktadu
migkkich tkanek biologicznych w poréwnaniu do czulo$ci metod absorpcyjnych. Dzigki temu
mozna obserwowaé efekty fazowe nawet wowczas, gdy absorpcja jest pomijalnie mata [4]. W
synchrotronowej diagnozie radiologicznej stosuje si¢ najczgsciej trzy roézne techniki
wykorzystujace kontrast fazowy, zaleznie od dlugosci fali: radiografi¢ kontrastu fazowego (PHC
— PHase Contrast radiography), obrazowanie wzmocnione dyfrakcyjnie (DEI — Diffraction
Enhanced Imaging) oraz interferometri¢ rentgenowska (XRI — X-Ray Interferometry). Metodg
PHC stosowano z powodzeniem np. do obrazowania tkanki migkkiej piersi (mammografia) na
synchrotronie ELETTRA (Wtochy) uzyskujac niezwykla rozdzielczos$¢ i kontrast w poréwnaniu
z metodami tradycyjnymi [5, 6]. Nalezy podkresli¢, ze synchrotronowa mammografia przy
uzyciu metod PHC i DEI pozwala uzyska¢, oprocz wysokiej rozdzielczo$ci przestrzennej i
duzego kontrastu, takze znaczace obnizenie zaabsorbowanej dawki promieniowania, szacowane
nawet na 30-40% w stosunku do metod tradycyjnych.

W radioterapii konwencjonalnej (przy uzyciu lamp rentgenowskich lub Zrédet jadrowych)
naswietlanie guzoéw, przede wszystkim mozgu, jest szczegdlnie ztozonym zagadnieniem.
Stosowanie wysokich dawek promieniowania koniecznych dla zniszczenia guza jednoczes$nie
skutkuje napromieniowaniem okolicznych zdrowych tkanek, co w konsekwencji doprowadzi¢
moze do zaburzen neurologicznych, w krancowych przypadkach narazajac pacjenta na powazne
inwalidztwo lub nawet $mieré. Celem poprawy skuteczno$ci radioterapii i1 ograniczenia jej
skutkow ubocznych opracowano szereg metod, z ktérych najwazniejsze polegaja na
zastosowaniu srodka kontrastujacego, najczesciej jodu lub gadolinu, w odpowiednich zwiazkach
specyficznie taczacych si¢ ze zmieniona nowotworowo tkanka [7]. Wzrost efektywnej dawki
terapeutycznej nastepuje wskutek zwigkszonej absorpcji promieniowania w obrgbie guza i
silnym wzbudzeniu fotoelektronow, o niewielkim zasiggu, niszczacych pobliskie komorki
rakowe bez naruszania sasiednich zdrowych tkanek [8].

Mozliwos$¢ uzycia monochromatycznego promieniowania rtg z synchrotronu, o dlugosci fali
dopasowanej do krawedzi absorpcji pierwiastka uzytego w roli kontrastu, pozwala na znaczne
obnizenie dawki przy niezmienionej efektywnosci terapeutycznej. Przestrajalnos$¢ zrédta
synchrotronowego pozwala tatwo optymalizowa¢ energie fotonow ze wzgledu na efekt
fotoelektryczny. Prowadzi to do zniszczenia tkanki patologicznie zmienionej przy jednoczesnym
wydatnym obnizeniu dawki absorbowanej przez okoliczne zdrowe tkanki. Niedawno
wprowadzono nowe istotne modyfikacje do metod radioterapii z wuzyciem kontrastu
wykorzystujac odkryte 90 lat temu zjawisko wzrostu dawki progowej zniszczen tkanki w miarg
zmniejszania objgtosci napromieniowanej. Dzigki zastosowaniu mikrowiazek o rozmiarach
kilku-kilkunastu mikrometréw mozna znacznie podwyzszy¢ prog ,,odpornosci” tkanki na
promieniowanie i dostarczy¢ bezpiecznie wigcej fotondéw do obszaru poddanego transformacji
nowotworowej. Stosujac jako kontrast zwiazki platyny udaje si¢ catkowicie zniszczy¢ guzy
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moézgu u zwierzat doswiadczalnych (m. in. szczurow, krolikow i §win) bez zauwazalnych
ubocznych objawow neurologicznych. Ostatnie doniesienia mdéwia o rozpoczgciu przygotowan
do testow klinicznych tej metody na nieuleczalnie chorych ludziach.

Nalezy podkresli¢, ze wymienione wyzej metody synchrotronowe w przypadku niektérych
postaci nowotwordow, zwlaszcza mozgu (np. glejaka), sa jedyna szansa skutecznej terapii.
Analizy wskazuja, ze koszty leczenia przy zastosowaniu synchrotronu moga by¢é w wielu
przypadkach znaczaco nizsze od kosztoéw terapii tradycyjnych. Przyczynia si¢ to do olbrzymiego
zainteresowania rozwojem stacji synchrotronowych do radioterapii i1 radiodiagnostyki. Do
istniejacych juz w osrodkach synchrotronowych m. in. w Brookhaven (USA), Spring-8 (Japonia),
czy w ESRF (Grenoble) dotacza wkrétce nowo zaprojektowane dla narodowych Zrodet
synchrotronowych budowanych w Hiszpanii, Australii i Kanadzie. W zaawansowanym stadium
znajduje si¢ japonski projekt budowy $redniej wielko$ci synchrotronu w catosci przeznaczonego
do celow medycznych. Rozwijane sa rownolegle, zwtaszcza w Japonii, projekty studialne tzw.
synchrotronéw kompaktowych stuzacych do radiodiagnozy i radioterapii, a przeznaczonych do
instalacji w wigkszych szpitalach.

Nie sposob tu wymieni¢ wszystkich zastosowan synchrotronu do diagnostyki i terapii
medycznej. Warto jednak wspomnie¢ takze o znaczeniu zrodta synchrotronowego do
prowadzenia podstawowych badan medycznych, nie zwiazanych bezposrednio z leczeniem.
Mozliwo$¢ obrazowania zywych tkanek z duza rozdzielczo$cia czasowa 1 przestrzenna przy
stosunkowo niewielkich dawkach promieniowania pozwala bada¢ procesy fizjologiczne, ktorych
nie udaje si¢ uchwyci¢ innymi metodami. Ciekawym przyktadem jest np. projekt badawczy
dotyczacy anatomii i fizjologii narzadu shuchu (na synchrotronie SSRL, USA). Ludzkie ucho
zawiera precyzyjnie ,dostrojony” delikatny uklad migkkich tkanek i1 ko$ci shuzacy do
przekazania energii akustycznej z otoczenia do ptynu wypetniajacego ucho wewngtrzne. Kostki
stuchowe sa najmniejszymi ko$¢mi w ludzkim organizmie i stosunkowo czgsto podlegaja
réznym procesom patologicznym powodujacym dysfunkcje stuchu. Promieniowanie
synchrotronowe umozliwia szczegdétowe badanie morfologii i dynamiki tkanek narzadu stuchu
anatomicznie prawidlowego i patologicznie zmienionego. Dzigki temu uzyskuje si¢ pogl¢biona
wiedze dotyczaca jego fizjologii. Innym przyktadem sa badania osteoporozy kosci prowadzone
w wielu osrodkach synchrotronowych (w tym takze przez badaczy z Polski w Brookhaven,
ESRF 1 Hasylabie).
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Rysunek 1 Schemat badania angiografii dichromatycznej (wiagzka CANDLE, ~33 keV)

http://www.candle.am/medical.htm

W powiazaniu z postepujacym starzeniem si¢ populacji i faktem, iz znaczna czg$¢ 0sob starszych
cierpi na rézne formy ubytkow shuchu, czy ostabienia uktadu kostnego na skutek osteoporozy
znaczenie takich badan jest oczywiste. Zainteresowanie budowa i eksploatacja proponowanej
linii synchrotronowej w $rodowisku lekarzy potwierdzily konsultacje 1 rozmowy
przeprowadzone przez autora projektu.

Rysunek 2. Obrazy przedsionka serca krolika otrzymane za pomoca angiografii konwencjonalnej (na lewo)
i synchrotronowej wykonaniej na linii medycznej synchrotronu Spring 8 (na prawo)
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Linia U6/W6: Linia QEXAFS (koord.: Cz. Kapusta (WFIS, AGH)):

Typ, przeznaczenie linii:
Szybka spektroskopia absorpcji twardego promieniowania X, spektroskopia emisji
promieniowania X, rezonansowe nieelastyczne rozpraszanie promieniowania X, dichroizm

Zakres energii
2-21keV

Element generujacy promieniowanie

Hybrydowy ondulator o krétkim periodzie (20mm dla synchrotronu o energii czastek 3GeV)
1 stozkowa przerwa (tapered), wykorzystanie 1, 3, 5 i 7 harmonicznej, lub wiggler o energii
krytycznej widma rzgdu 8-10keV.

Charakterystyka stacji pomiarowej

Stacja pomiarowa przeznaczona do szybkiej lub/i wysokorozdzielczej spektroskopii
absorpcji 1 emisji twardego promieniowania X (XAS — ang. X-ray Absorption Spectroscopy, XES
— ang. X-ray Emission Spectroscopy, XANES — ang. X-ray Absorption Near Edge Structure,
EXAFS — ang. Extended X-ray Absorption Fine Structure). Wysokie natgzenie promieniowania
generowanego przez ,,urzadzenie wstawiane” w polaczeniu z trybem skanowania ,,w locie” (ang.
continues scan), o szybkosci detekcji rzgdu 200 ps/punkt, pozwoli na pomiar pelnego widma
EXAFS w czasie ponizej jednej sekundy. Planowany, uzyteczny zakres energii umozliwi badanie
krawedzi K pierwiastkéw o liczbie atomowej od 15 (fosfor) do 42 (molibden) oraz krawedzi L
pierwiastkéw o liczbie atomowej od 39 (itr) do 92 (uran).

Badania absorpcji wykonywane beda w modzie transmisji, w modzie detekcji

catkowitego uzysku elektrondbw oraz w modzie fluorescencji z zastosowaniem
wieloelementowego detektora potprzewodnikowego (Si lub Ge) lub wysokorozdzielczego (dE/E
~ 10" spektrometru optycznego emisji promieniowania X (fluorescencji) w geometrii Rowlanda
badZz przy uzyciu techniki dyspersyjnej. Mozliwe bgda réwniez badania dichroizmu liniowego
oraz kotowego, z uzyciem ptytek ¢wieréfalowych do generacji polaryzacji kotowe;.
Wysokie natgzenie promieniowania w potaczeniu z wysokorozdzielczym detektorem emisji
promieniowania X pozwoli na przeprowadzanie pomiarow technika rezonansowego
nieelastycznego rozpraszania promieniowania X (RIXS — ang. Resonant Inelastic X-ray
Scattering).

Stacja pomiarowa wyposazona bgdzie w kriostat 1 piec, ktore umozliwia eksperymenty w
zakresie temperatur od 3 do 1200K, oraz magnes nadprzewodzacy generujacy pole magnetyczne
~100kOe. Zastosowanie systemu zwierciadel ogniskujacych w geometrii Kirpatrick-Baez,
pozwoli na badania typu micro-XAS jak réwniez na pomiary w wysokich ci$nieniach z
zastosowaniem kowadel diamentowych (ang. Diamond Anvil Cell).

Mozliwosci zastosowan

Spektroskopia absorpcji promieniowania X jest selektywna technika pomiarowa,
umozliwiajaca okreslenie lokalnego uporzadkowania atomow wokot wybranego pierwiastka
zwiazku. Badania te sa nieniszczace 1 mozliwe niezaleznie od stanu skupienia materii, co
powoduje, ze technika ta znajduje zastosowanie w wielu dziedzinach nauki, jak np. w naukach
materiatowych, chemii, biochemii, fizyce, biofizyce, fizykochemii, geologii, mineralogii,
archeologii itd. Szybka spektroskopia absorpcji jest stosowana glownie w badaniach z zakresu
chemii nieorganicznej, a w szczegdlnosci w badaniach przebiegu reakcji. Spektroskopia w
poblizu krawedzi absorpcji, wysokorozdzielcza spektroskopia emisji oraz ich potaczenie, czyli
rezonansowe nieelastyczne rozpraszanie promieniowania X stosowane sa do selektywnego
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badania struktury elektronowej. Umozliwiaja ilosciowe okreslenie stopnia utlenienia wybranych
pierwiastkéw badanej materii jak réwniez ich konfiguracji elektronowej (stanu spinowego).

Detekcja widm EXAFS przy uzyciu spektrometru emisji pozwala na badanie lokalnego
uporzadkowania wokét atomow o okre§lonej konfiguracji elektronowej - selektywno$¢ ze
wzgledu na stopien utlenienia i/lub stan spinowy (ang. site selective EXAFS). Dodatkowo,
wykonujac pomiary na probkach zorientowanych strukturalnie lub magnetycznie z uzyciem
polaryzacji promieniowania (liniowej lub kotowej), mozliwe jest badanie anizotropii rozktadu
tadunkéw oraz czastkowych momentéw magnetycznych. Podkresli¢ nalezy, ze przy uzyciu
twardego promieniowania X gltowne informacje uzyskuje si¢ z wnetrza probek, w
przeciwienstwie do wigkszosci konwencjonalnych technik spektroskopowych.

Przykladowe wyniki
Ponizej przedstawione sa przyklady badan wykonanych przy uzyciu wyzej opisanych
technik badawczych, ktére moglyby by¢ uzyskane na planowanej stacji pomiarowe;.

1. Reakcja katalizy NO w warstwach rodu (szybki EXAF'S)

W prezentowanych badaniach studiowano przebieg reakcji Kkatalitycznej w
symulowanych warunkach rzeczywistych (ang. operando EXAFS). W trakcie procesu
ogrzewania katalizatora z predkoscia kilkudziesigciu stopni na minute (typowej dla silnikow
spalinowych) wykonane zostaty szybkie pomiary widm EXAFS (lewy rysunek), ktore postuzyty
do wyznaczenia liczby koordynacyjnej atomow Rh. Gwattowny wzrost tego parametru
(pokazany na prawym rysunku) w funkcji temperatury i st¢zenia NO pozwolil okresli¢
optymalne warunki pracy takiego katalizatora. Badania te sa czg$cia szerokiego programu
majacego doprowadzi¢ do zastgpienia kosztownych i trudnych w utylizacji katalizatoréw z
warstwami platyny przez tansze 1 ,,fatwiejsze” technologicznie odpowiedniki.
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g 2
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Zrodlo: M.A Newton et al., Angewandte Chemie, International Edition in English 41, 2587 (2002).

2. Przebieg reakcji fotosyntezy (czasowo rozdzielczy XAS)

Kolejny przyktad przedstawia badania przebiegu czasowego procesu absorpcji twardego
promieniowania X z rozdzielczoscia ~mikrosekundowa. Badano zmiany natg¢zenia
transmitowanego promieniowania o charakterystycznych energiach dla widm EXAFS molekut
tlenku manganu o rdéznej stechiometrii wywotane przez kolejne impulsy laserowe (lewy
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rysunek). Pozwolito to na zaobserwowanie nieznanego dotychczas kroku w reakcji fotosyntezy,
ktory polega na utworzeniu metastabilnej molekuty MnO, na okres rzgdu 250us (krok S4 w
ponizszym schemacie). Zrozumienie i umiejgtno$¢ odtworzenia procesu fotosyntezy prowadzace
do wuzyskania kontroli nad tym najwydajniejszym ze znanych procesOw tworzenia i
magazynowania energii pozwoli rozwigza¢ problem wyczerpujacych si¢ zasobow
energetycznych 1 odsuna¢ znaczaco w czasie widmo globalnego kryzysu energetycznego.

A PR RRES S Zrédto: M. Haumann et al., Science 310, 1019 (2005).
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Laser flash

3. Zmiany konfiguracji elektronowej perowskitu pod
wplywem wysokiego cisnienia (spektroskopia emisji
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Przyktad zastosowania kowadel diamento-wych w badaniach emisji promieniowania X.
Rysunek przedstawia zmiang ksztattu linii fluorescencyjnej Kg zelaza (3p—1s) w probee
(MgooFeo1)Si0O3, gtownego sktadnika tzw. dolnego plaszcza skorupy ziemskiej (ang. Lower
Mantle), pod wplywem ci$nienia hydrostatycznego. Brak piku satelitarnego Kg- dowodzi, ze w
warunkach  rzeczywistych jony zZelaza maja

1.2 -

konfiguracje o wysoko-spinowej (ang. high spin). Kbis [, 20.9ka
Badanie wtlasno$ci materiatow budujacych skorupe i inei - To0cra
s . .. = plt0.00e
ziemska w warunkach ich wystepowania jest 0.8 [mamn o model, 122 Gro

a

- 30 GPa
> 70GPa

niezbgdne dla pelnego zrozumienia procesow
geologicznych zachodzacych we wnetrzu Ziemi.
Zrédlo: J. Badro et al., Science 305, 383 (2004); Science
300, 789 (2003).
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4. Badanie lokalnego uporzqdkowania wokot jonow zelaza o roznej konfiguracji spinowej w
biekicie pruskim (selektywny EXAFS)
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Przyktad ten prezentuje mozliwosci, jakie daje zastosowanie wysokorozdzielczego spektrometru
emisji promieniowania X do detekcji widm absorpcyjnych. Widma fluorescencyjne EXAFS,
otrzymane przez detekcje natgzenia linii emisyjnej Kg: Zelaza (patrz poprzedni przyktad), zawiera
informacje o otoczeniu lokalnym jonoéw w konfiguracji wysoko-spinowej (gérny rysunek), w
przeciwienstwie do widm mierzonych przy uzyciu linii glownej “
Kg, ktora zawiera usredniong informacjg o otoczeniach wszystkich i
jonow zelaza w (Fes[Fe(CN)s]3), z ktéorej mozna uzyskaé
informacje o otoczeniu jondéw w konfiguracji nisko-spinowe;j
(dolny rysunek). W ten sposdb mozliwe jest selektywne badanie
lokalnego otoczenia jonéw o roznej konfiguracji elektronowe;j
(konfiguracji spinowej, stopniu utlenienia), co pozwala na lepsze 4 F
zrozumienie proces6Ow funkcjonalnych roznych jondow w strukturze o R
zwiazkéw molekularnych. s
Zrédlo: P. Glatzel et al., Inorganic Chemistry 41, 3121 (2002).

HS

FT Amplitude

5. Spektroskopia absorpcji wysokiej rozdzielczosci i rezonansowe
nieelastyczne rozpraszanie promieniowania X (RIXS) w badaniu
struktury elektronowej zwiqzkow z grupy tzw. ciezkich fermionow -

Ostatni przyklad pokazuje mozliwosci, jakie daje detekcja 0 1 2
widm w  poblizu  krawedzi  absorpcji  przy  uzyciu
wysokorozdzielczego spektrometru emisji. Badane w ten sposéb widma absorpcyjne (widma
PFY na lewym rysunku) charakteryzuja si¢ znacznie mniejszym poszerzeniem energetycznym
zwigzanym z dtuzszym czasem charakterystycznym procesu emisji. Dzigki tej metodzie mozliwa
staje si¢ iloSciowa analiz¢ struktury elektronowej wybranego pierwiastka zwiazku. W
prezentowanym przypadku zaobserwowano zmiang stopnia utlenienia jondéw iterbu w
temperaturze strukturalnego przejscia fazowego (rysunek srodkowy) w zwiazku YbInCus. W
analogicznym zwiazku ze ztotem zmiana ta jest stopniowa, co dodatkowo potwierdzily badania
rezonansowego nieelastycznego rozpraszania promieniowania X (prawy rysunek). Dzieki tym
badaniom udato si¢ potwierdzi¢ stusznos¢ teoretycznego modelu Andersona w opisie struktury
elektronowej badanych zwiazkoéw, a tym samym rozwiaza¢ wieloletnia kontrowersje w zakresie
fizyki materii skondensowane;.
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Zrédto: C. Dallera et al., Physical Review Letters 88, 196403 (2002).
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6 Strona organizacyjna przedsi¢wzi¢cia

Prace przygotowawcze prowadzi utworzona przez Uniwersytet Jagiellonski spotka prawna
Centrum Promieniowania Synchrotronowego Sp. z 0.0. co nie przesadza oczywiscie o przysziej
formie prawno-organizacyjnej Narodowego Centrum Promieniowania Synchrotronowego. Na
obecnym etapie daje to mozliwo$¢ sprawnego i1 efektywnego dzialania. Wymagane sa
nastepujace dziatania:

= przygotowanie zalozen do projektu,

=  wspolpraca z MNiSzW w celu zapewnienia finansowania i wyboru formy prawnej

organizacji prowadzacej budowe 1 administrujacej obiekt,

= przygotowanie projektu wstgpnego — decyzje dot. szczegétowych rozwiazan technicznych,

= doprowadzenie do powstania studium wykonalnosci,

* przygotowanie warunkéw administracyjnych (tzw. uzgodnienia, etc.),

= pozyskanie 1 szkolenie wysoko wykwalifikowanej manpower,

» dziatalnos$¢ informacyjnai PR,

= partnerstwo krajow Europy Srodkowo —Wschodniej — powotanie komitetu stanowiacego

forum wspolpracy .

6.1 Mozliwe formy organizacyjne na poszczegolnych etapach realizacji
projektu

Okreslenie optymalnej z punktu widzenia efektywnos$ci zarzadzania i dostepnosci funduszy
formy organizacyjnej (zarowno w okresie budowy jak i eksploatacji) stanowi¢ bedzie przedmiot
analiz i ekspertyz prowadzonych w fazie przygotowawczej przez Centrum Promieniowania
Synchrotronowego Sp. z 0.0. Dzialania te beda prowadzone w $cistej wspotpracy z
Ministerstwem Nauki 1 Szkolnictwa Wyzszego.

6.2 Wykorzystanie potencjalu polskiego przemystu

Wstepny wykaz polskich firm ustugowych i produkcyjnych, posiadajacych potencjat i
doswiadczenie wystarczajace do podjgcia si¢ budowy hali synchrotronu i jej wyposazenia w
ramach Centrum Promieniowania Synchrotronowego w Polsce.

1. Przygotowanie prac uzbrojeniowych terenu pod budowe hali synchrotronu wraz z
budowa hali synchrotronu
+ http://dmoz.org/World/Polska/Biznes/Budownictwo/Przemys%C5%82owe/

Spis zawiera dane 93 firm zlokalizowanych w Polsce. Cz¢$¢ firm posiada
wystarczajace doswiadczenie 1 zasoby do wykonania hali synchrotronu.

Przyktadowe dane:

= Instal Biatystok S.A. ul. E. Orzeszkowej 32, 15-084 Biatystok,
[ zatrudnienie 300 os6b, obroty 93 min zt. — dane z 2005r.]
http://www.instal.bialystok.pl/
= ABM SOLID S.A., ul. Stoneczna 30, 33-100 Tarnéw,
http://www.abmsolid.com.pl
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= INSTAL KRAKOW Spotka Akcyjna, ul. Konstantego Brandla 1, 30- 732 Krakéw
http://instalkrakow.pl

2. Budowa stacji energetycznych niskiego napigcia
+ http://dmoz.org/World/Polska/Biznes/Energia/Elektroenergetyka/

Spis zawiera dane 73 firm zlokalizowanych w Polsce. Czg$¢ firm posiada
wystarczajace do§wiadczenie i zasoby do wykonania stacji energetycznych
niskiego napigcia stuzacych do zasilania synchrotronu jak rowniez budynku
1 laboratoriow.
Przyktadowe dane:
= ZPUE S.A. Wtoszczowa http://www.zpue.com.pl
= ZAKLAD WYKONAWSTWA SIECI ELEKTRYCZNYCH KRAKOW S.A.
http://www.zwse.com.pl

3. Instalacje niskiego napigcia
= http://www.yellowpages.pl/AF/instalacje%20niskiego%20napi%C4%99cia.html

4. System klimatyzacji i wentylacji, uklady schladzajace wode, sprezone powietrze itp.
= +http://dmoz.org/World/Polska/Biznes/Budownictwo/Instalacje/Klimatyzacja i
82odnictwo/

Spis zawiera dane 111 firm zlokalizowanych w Polsce. Czg$¢ firm posiada
wystarczajace doswiadczenie 1 zasoby do wykonania klimatyzacji i
wentylacji catego budynku jak rowniez instalacji wody lodowej stuzacej do
schfadzania komponentéw synchrotronu wymagajacych takiego schladzania.

5. Oprzyrzadowanie prozniowe - systemy wytwarzajace prozni¢ i uklady kontrolno-

pomiarowe
= Jedynie firma TEPRO S.A. jest polskim producentem mechanicznych pomp
prozniowych przystosowanych do wytwarzania prozni wstepnej, jednakze zakres
produkowanych pomp nie wystarcza do realizacji przedsigwzigcia. Pozostale firmy
zajmujace si¢ technika préozniowa sprzedaja na rynku polskim petna game pomp
prozniowych producentow takich jak: Leybold Vacuum, GammaVacuum, Pfeiffer Vacuum,
Varian, Alcatel, Busch i inne.

= PREVAC Sp. z 0.0., ul. Raciborska 61, 44-362 Rogow
http://www.prevac.pl
Firma PREVAC bedac producentem systemow prozniowych posiada
odpowiednie dos§wiadczenie i zaplecze projektowo techniczne do
zrealizowania uktadow rur przystosowanych do ultra wysokiej prozni
1 zaopatrzenia go w pompy proézniowe dostosowane do aplikacji.
= Softrade Sp. z 0.0. ul. Grunwaldzka 391, 60-173 Poznan
http://www.softrade.com.pl/
=  Przemystowy Instytut Elektroniki, ul. Dtuga 44/50, 00-241 Warszawa
http://www.pie.edu.pl/

6. Systemy sterowania wraz z oprogramowaniem
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Spis firm zajmujacych si¢ przemyslowymi systemami sterowania opartymi na sterownikach
programowalnych np. SIMATIC firmy Siemens. Spis obejmuje 20 firm przy czym na stronach
www mozna ich znalez¢ wigce;j: http://www.gdnet.pl/strona/systemy~sterowania/3466/

7. Akcelerator — zasilacze wysokiej czestotliwosci i duzej mocy
Zaktady Elelktronowe Lamina S.A., Pulawska 34, 05-500 Piaseczno kotoWarszawy
[wlasnos¢: Skarb Panstwa] www.lamina.com.pl

8. PiersScienie magazynujace
= PREVAC Sp. z 0.0., ul. Raciborska 61, 44-362 Rogoéw
http://www.prevac.pl
Firma PREVAC bedac producentem systemow prozniowych posiada odpowiednie
doswiadczenie i zaplecze projektowo techniczne do zrealizowania orurowania przystosowanego
do ultra wysokiej prozni i zaopatrzenia w pompy proézniowe dostosowane do potrzeb.

9. Stacje robocze
= PREVAC Sp. z 0.0., ul. Raciborska 61, 44-362 Rogow http://www.prevac.pl
Firma PREVAC bedac producentem systemow prozniowych zajmuje si¢ projektowaniem i
produkcja systemow ultra wysokiej prozni  umozliwiajacych badanie fizyko-chemicznych
wlasnosci ciat statych, w tym réwniez end-station do aplikacji synchrotronowych.

(1 i 11 o hi—
S| 1

| ml;‘

Wielozadaniowa stacjia pomiarowa do wspotpracy z nowym synchrotronem w Australii (Melbourne,
Victoria). Stacja zbudowana zostala przez firm¢ PREVAC i obecnie jest testowana na Tajwanie.
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6.3 Wklad polskich naukowcow i technikow obecnie pracujacych za granica
Z prowadzonych rozméw wynika, ze wszyscy polacy pracujacy (zajmujacy czesto wysokie
stanowiska naukowe i techniczne) przy synchrotronach na $wiecie sa gotowi do duzego

zaangazowania i wszechstronnej pomocy. Dotyczy to co najmniej kilkunastu 0s6b zwiazanych z
takimi synchrotronami jak ESRF, HASYLAB, APS, ALS, CLS, Singapur i in.

6.4 Pomoc ze strony osrodkow zagranicznych

Mozemy liczy¢ na daleko idaca pomoc merytorycza, doradztwo organizacyjne i dziatalno$¢
szkoleniowa ze strony wielu czotowych osrodkow synchrotronowych (np. BESSY 11,
DESY/HASYLAB, DIAMOND, ELETTRA, CLS, ALS, APS).

7 Proponowana lokalizacja

Czynniki, ktore nalezy wzia¢ pod uwagg jako zasadnicze elementy decyzji o wyborze lokalizacji
budowy to:
* istnienie planu zagospodarowania przestrzennego,
* powiazanie z silnym Srodowiskiem naukowo-dydaktycznym,
* sprzyjajace warunki geologiczno-terenowe,
= odpowiedni powierzchniowo obszar i jego przygotowanie infrastrukturalne (w
szczegdlnosci w aspekcie mocy linii energetycznej - ok. 3 - 5 MW),
*  mozliwos$ci organizacyjno-administracyjne i finansowe jednostki koordynujace;,
* przychylnos¢ lokalnych wtadz samorzadowych (ta wymierna),
= usytuowanie wzgl¢dem pozalokalnych (w tym pozakrajowych) potencjalnych
uzytkownikow,
= stopien rozwoju powigzan komunikacyjnych (czyli po prostu tatwos¢ dojazdu),
= zaplecze socjalno-hotelowe.

Po dyskusji w srodowisku uzytkownikdéw promieniownia synchrotronowego proponujemy
lokalizacjig¢ na terenie III Kampusu UJ w Krakowie. Lokalizacja ta w nastgpujacy sposob
spelnia wymienione wyzej wymagania:

» Os$rodek akademicki i naukowy - wszystkie dziedziny potencjalnie zainteresowane
wykorzystaniem promieniowania synchrotronowego,

* sprzyjajace warunki geologiczno-terenowe,

= odpowiedni powierzchniowo obszar (ok. 6 ha) 1jego przygotowanie infrastrukturalne (w
szczegdlnosci w aspekcie mocy linii energetycznej - ok. 2.5 - 3 MW, sasiedztwo elektrowni w
Skawinie),

* mozliwosci organizacyjno-administracyjne i finansowe jednostki koordynujacej -
Uniwersytetu Jagiellonskiego - obecnie 100 % udziatowca CPS Sp. z o. 0.,

» przychylnos¢ lokalnych wtadz samorzadowych (takze wymierna - np. w zakresie drog i
infrastruktury),
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* usytuowanie wzgledem pozalokalnych potencjalnych uzytkownikéw (w tym
pozakrajowych: Wegry, Stowacja, Czechy, Austria),

* stopien rozwoju powiazan komunikacyjnych (czyli po prostu fatwos¢ dojazdu: potaczenia
autostradowe, lotnicze, kolejowe; autostrada w odlegtosci 3 km, lotnisko Balice w odlegtosci
6 km),

= zaplecze socjalno-hotelowe.

Projektowane budynki
Wydziatu Fizyki, Astronomii
i Informatyki Stosowanej

Biotechnologia
Ochrona Srodowiska

Miejscowy Plan
Zagospodarowania Przestrzennego Obszaru:

III Kampus UJ
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8 Przewidywane koszty

Na calkowity koszt inwestycji sktadaja si¢ kosztu zwiazane z
- budynkiem synchrotronu

- synchrotronem

- liniami eksperymentalnymi.

A. Koszt budynku

Koszty realizacji budynku synchrotronu oszacowane zostalty w oparciu o rozporzadzenie
Ministra Infrastruktury z dnia 18 maja 2004 roku w sprawie okreslenia metod i podstaw
sporzadzania kosztorysu inwestorskiego.

Koszty realizacji zadania wyliczono jako sumg kosztéw prac przygotowawczych, prac
projektowych robot budowlanych, wyposazenia podstawowego (bez urzadzen i aparatury
naukowo-badawczej) oraz nadzoru i kontroli. Przyjgte zostato, Zze hala synchrotronu bgdzie miata
ksztalt pierscienia o promieniu zewngtrznym 45 metroOw 1 promieniu wewngtrznym 15 metrow i
bedzie miata powierzchnie uzytkowa 6500 m”. Dodatkowo budynek powinien posiadaé
pomieszczenia zwiazane z obstuga techniczna budynku, pomieszczenia dla pracownikow
obstugi, pomieszczenia warsztatowo-magazynowe 1 pomieszczenia administracyjne, ktore w
sumie beda posiadaty powierzchnig uzytkowa 700 m®.

Prace przygotowawcze obejmuja:

- prace studialne

- badania 1 ustugi

- opracowanie programu funkcjonalno — uzytkowego i zalozen technologicznych
- konkurs 1 opracowania po konkursie

- obstuge przetargow

W ramach prac projektowych wykonane zostana projekty budowlane i wykonawcze wszystkich
branz wraz z nadzorem autorskim.

W pozycji roboty budowlane mieszcza si¢ prace budowlano — montazowe, wykonczeniowe i
podstawowe wyposazenie wnetrz.

Nadzor i kontrola jakos$ci zawiera

- weryfikacje projektow

- nadz6r inwestorski

- certyfikacje budowlang obiektu

Tej rangi obiekt winien posiada¢ migdzynarodowy certyfikat jakosci. Kontrola jakosci robot
budowlanych prowadzona w formie certyfikacji obiektu utatwi:

- uzyskanie akredytacji centrum

- umozliwi akredytacj¢ programow dydaktycznych w ramach UE

- obnizy koszty eksploatacji z uwagi na nizsza o 30% sktadke ubezpieczenia przystugujaca
budynkom posiadajacym certyfikat jakosci, a takze obnizy naktady na remonty w okresie
eksploatacji.
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Cena jednostkowa
Lp. | Wyszczegolnienie robot Jednostek brutto zt/m2 Udziat Wartosé

[m?] powierzchni netto procentowy brutto
% ty$ zt

1 2 3 4 5 6
1 | Prace przygotowawcze 9562 528 8,5 5049
2 | Prace projektowe 9562 297 4,8 2849
3 | Roboty budowlane 9562 4860 78,3 46471
4 | Wyposazenie 9562 372 6 3557
5 | Nadzoér i kontrola jakos$ci 9562 149 2,4 1425
Razem: 6206 100 59351

Oszacowany catkowity koszt budynku synchrotronu wraz z infrastruktura i zapleczem wynosi 60
milionéw zlotych. Osobna pozycja kosztow jest wykup terenu.

B. Koszt synchrotronu

Na koszt synchrotronu sktada si¢ bardzo duzo sktadnikéw. Dodatkowo, oszacowanie utrudnione
jest r6znymi mozliwo$ciami rozwiazan technicznych, réznymi wariantami realizacji projektu i
zmianami zachodzacymi na rynku urzadzen sktadajacych si¢ na cato$¢ projektu.

Znacznie latwiej mozna dokonaé oszacowania na podstawie kosztow budowy synchrotronow w
innych krajach. W ostatnio zakonczonych, znanych nam projektach, koszt budowy synchrotronu
w Karlsruhe (2002 rok) wynosit 70 milionow DM. Synchrotron w Karlsruhe jest jednak
mniejszy od planowanego do budowy a podany koszt budowy nie obejmuje kosztow osobowych
pracownikow oddelegowanych do budowy przez Centrum Badawcze Karlsruhe.

Znacznie trafniej bedzie opiera¢ si¢ na kosztach budowy synchrotronu w Saskatoon w Kanadzie.
Synchrotron oddano tam do uzytku w 2005 roku, a rozmiary pierScienia akumulujacego sa
praktycznie rdwne rozmiarom pier§cienia w synchrotronie planowanym do budowy w Polsce.
Synchrotron ten razem z pigcioma liniami eksperymentalnymi kosztowal 170 milionéw dolaréw
kanadyjskich czyli okoto 450 milionéw zlotych.

Od tej kwoty nalezy odja¢ koszty linii eksperymentalnych 1 koszty budynku. Biorac pod uwage
nizsze koszty pracy w Polsce szacujemy, ze koszt realizacji budowy synchrotronu w Polsce
bedzie wynosit w przyblizeniu 220 milionéw zlotych.

C. Koszt linii eksperymentalnych.

Na ogdét koszt budowy synchrotronu podaje si¢ bez kosztow linii eksperymentalnych, gdyz
koszty linii silnie zaleza od ich przeznaczenia, a tym samym wyposazenia. W literaturze mozna
spotka¢ oszacowanie, ze koszt jednej linii pomiarowej wynosi §rednio w granicach 1-2 miliony
euro. Poniewaz w pierwszej fazie planujemy budowe 7 linii pomiarowych nalezy zatozy¢ ich
koszt réwny okoto 40 milionow zlotych.

D. Koszt eksploatacji.

Synchrotron w Kanadzie dziata jako narodowe Zrddlo promieniowania synchrotronowego.
Instytucja zatrudnia okoto 120 pracownikéw obstugi.
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Roczne koszty wynagrodzenia tych pracownikéw razem z kosztami remontéw, energii i
materialdéw potrzebnych do eksploatacji synchrotronu wynosza 15 milionéw dolarow
kanadyjskich. Pokrywane sa przez rzad federalny w kwocie 13 milionéw i przez rzad prowincji
w kwocie 2 milionow dolarow.

Zaktadajac podobne zatrudnienie w polskiej instytucji odpowiedzialnej za eksploatacje
synchrotronu, roczny pelny koszt eksploatacji szacujemy na okoto 20 milionéw zlotych.

Wiele o$rodkéw (np. ANKA — Karlsruhe) wymaga nizszych kosztow utrzymania gdyz duza
czes$¢ personelu jest pracownikami instytutow zewngtrznych.

9 Harmonogram

Zagadnienie:

Badanie rynku

uzytkownikow -
Przygotowanie

zatozen do projektu -

Projekt wstepny i prace -

przygotowawcze

Prace projektowe E

Instalacja akceleratora
i pierscienia akumul.

Uruchamianie

I etap zaktadania linii
pomiarowych (4 - 5)

2007 2008 2009 2010 2011 2012

10 Baza danych publikacji z udzialem autorow
polskich

Bazg danych zebral i opracowal dr Wojciech Paszkowicz (IF PAN, Polskie Towarzystwo
Promieniowania Synchrotronowego). Zataczony spis zawiera ponad 1000 pozycji i
prawdopodobnie jest jeszcze niepelny.

Baza danych o publikacjach wykonanych z udziatem polskich autoréw przy uzyciu
synchrotronowych zrodet promieniowania zebrat i opracowat dr Wojciech Paszkowicz (IF PAN,
Polskie Towarzystwo Promieniowania Synchrotronowego). Baza ta zawiera obecnie ponad 1000

pozycji.
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