A kisszog kamerak fajtai

I Di raktométer

1 g pontonkénti mérés! hosszu

mérési id®

1 J6l meghatarozott feloldas
I Vonalfékuszu Kratky-kamera

I nagy intenzitas

1 vonalfékusz-elken®dés (smearing)
I Pontfékuszl (pinhole) kamera

1 alacsony torzitas
1 kdnnyen atépithet®
I egyszery elv




Meghatarozé paraméterek

Cél: gyengén sz6ré mintak mérése rovid id® alatt

Rontgennyalab Zaj
I Nagy uxus I A detektor zaja
I Parhuzamos (divergencia I Parazita szoras
1 mrad) (rontgenforrasbdl szarmazik, de
| Monokromatikus ( = ) nem a mintarol szorodik)

I Klls® sugérzasok
Szdgfeloldas

I Minta-detektor tavolsag
I A detektor mérete
I Egy pixel mérete



Vonalfékuszu Kratky-kamera

I Kompakt, kis helyet
foglal el

I 1D helyérzékeny
detektor

I Fix minta-detektor
tavolsag

I Nincs mozgdé alkatrész

I Kratky-féle kolliméacios
blokk

I Tipikus nyalabméret:
2-3cm <1 mm

I Nagyobb intenzitas a
mintan, de a
vonalfékusz-geometria
miatt elken®dés

I Utélagos numerikus
korrekcid kell

1D detektor




Pontfokuszu kamera

Sbrt réntgensugdrzds
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Beesi rontgensugarzas Kétdimenzios
Cserélhetd hossziisigi helyérzekeny
Mintatér levehetds terjedési it ¢ detekor
Rontgengenerator Kollimaci6: harom pin-hole vakuumkamraval ~

multiréteges optikaval
Primernyalib-fogo tartd

I Kisméret{ nyalab (<1 mm), alacsony divergencia

I Valtoztathatd minta-detektor tavolsag: hangolhaté szogtartomany
I Az elken®dés minimalis, altalaban nincs sziikség korrekciéra

I Konnyq bedllitas (a Kratky blokkhoz képest)

I Nagyobb teriletigény, de sokkal tébb lehet®ség

I Nem (csak) rutin berendezés



Karakterisztikus réntgensugarzas

I Elektronhéj gerjesztése nagyenergiaju 13 . .
részecskével
I A gerjesztett elektron szabadda valik

és kilép 12 O—@—

I A kiltott elektron helyét magasabb
energiaszintr®l szarmazo elektron tolti

. 11 @—@—
I Az elektron kotési energia kilonbsége

foton formajaban tavozik
I Karakterisztikus sugéarzas: a foton
h = hc= energiaja az elektronhéjak
kotési energiainak kulénbsége
I A gerjeszt® részecske energiaja legyen K —.—.—
nagyobb, mint a kotési energia!

I ) A foton energiaja kisebb, mint a
gerjeszt® részecskée




A rontgencs® mikodése

I Katdd (C): izzitott fémspiral, elektronok lépnek ki

I U, gyorsito fesziltség (40-100 KV): az elektronok gyorsulnak az
anad felé

I Andd (A): becsapodo elektronok karakterisztikus sugarzast (X)
okoznak

I Az andd hftésér®| gondoskodni kell! (fWWoqyt)



A rontgencs® spektruma

3000
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1000

Wavelength, pm

I CsuUcsok: karakterisztikus sugarzas
I Folytonos alapvonal: fékezési sugarzds ( Bremsstrahlung )



Fékezési sugéarzas

I Gyorsulo toltés elektromagneses sugarzast bocsat ki

I A teljes kisugarzott teljesitmény ha a gyorsulds a sebességgel
parhuzamos:

q2a? © _ 1
= ; = v=C; e

P - Au 2
akv 6" OCS 1 2

I Az elektronok a rontgencs® anddjaban lassulpaksugaroznak!

I Korpalyan mozgo toltott részecskék sebessége valtozik, mert irdnya
véltozik) centripetalis gyorsulas

I ) korpalyan mozgé toltott részecske elektromagneses sugarzast
bocsat ki.

I Hol taldlkozunk kérpalyan mozgo6 toltott részecskékkel?



A szinkrotronsugarzas

Korpalyan mozgo toltott részecskék tangencidlis iranya elektromagneses
sugarzasa

1. Elektronagyu és linearis
gyorsité (linac)

2. El®gyorsitod (booster)

3. Tarologyry (storage
ring)

4. Mér®csarnok

5. Nyalédb kivezetés
(beamline)

6. Optikai kabin (optics
hutch): takrok,
monokromator sth.

7. Mér®kabin (experiment
hutch)

8. Ir&nyito helyiség




A tarologyry

Vakuumkamra:< 10 & mbar

RF cavity: a kisugarzott energia
visszapoétlasa
elnyel®dott
elektronok pétlasa az
el®gyorsitobol
Eltérit® magnesekkorpalya
biztositasa, sugarzas
generalasa
Wigglerek és undulétorok:
periodikusan
elhelyezett magnesek,
nagy intenzitasu
sugarzas generélasa

To Bending Magnet
5+ Beam Line

To Wiggler
Beam Line

Vacuum Chamber



Sugarzas el®allitasa szinkrotron tarologyfriben

I A toltott részecskék (altalaban Wavelength. nm

124 124 1.24 0124 0.0124

elektronok) a gy{irfben
csomoékban keringenek: a
szinkrotronpulzalt sugarforras

I Az elveszett energia
visszapOtlasa és a csomék
sqritése: RF
Uregek/rezonétorok

I Eltérit® magnes: Lorentz-er®

I Wiggler: sok eltérit® magnes
egymas utan

I Undulator: az egymas utani
periddusokban el®allitott
sugarzas konstruktiv
interferencigja 10°

Spectral Brightness, (Photons s mm* mrad*(0.1% BW)")

0.001 001 0.1 1 10 100 1000
Photon energy, keV



A szinkrotronsugarzas id®strukturaja

A szinkrotronsugarzas
intenzitasa id®ben nem
tekinthet® allandénak

Hosszu tavon: az
elnyel®dott részecskék
potlasa

I Szakaszos
visszapotlas
(injection’)

I Folyamatos
visszapoétlas ( top-up
mode )

Rovid tavon: az
elektronok elosztasa a
kor keriilete mentén

I ld®feloldasos mérések

I Pumpa-préba
kisérletek

DORIS  Enersy: 444 Gevie Lifetime: 0857 b

rrent: 11138 mA

Hybrid mode
24'8 MA +1*4 MA




A szinkrotronsugarzas el®nyei A labor SAXS el®nyei

Nagy intenzitas:Rovid mérési id®,
helyfeloldas

Pulzalt sugarzasid®feloldas

Hangolhat6é hulldamhosszASAXS

Méreési id® palyazat
1. Mérési id® palyazat irdsa:
tudomanyos téma, relevancia,
miért kell szinkrotron hozza. ..

. Palyazat elbiralasa

3. Sikeres palyazat: mérési id®
igénylés/itemezés

. Utazas, mérés (alt. 1-5 nap)

. Hazatérés, mérési adatok (t6bb

GB) kiértékelése

da capo al ne

(G2l N

o

Nagy rendelkezésre éallas
(mindig ott van)
Hangolhato, atépithet®
berendezés
Ugyanaz a kamera, csak a
forras mas
Kémiai laborat6rium,
mintapreparacié helyben
LassU a mérés de sok
beamtime 4ll rendelkezésre
Szinkrotronos mérések
el®készitése

1 Jobb mérési id® palyazat

I Mintak el®zetes vizsgélata:

biztosra megyunk



Kollimaci6 - miért szikséges?

I A rbntgensugérzas szorasi hatdskeresztmetszete nagyon kicsi
I a szoratlan sugéarzas legaldbb 1000-szeres intenzitasu!
I A direkt (sz6ratlan) sugarzas:
I kérosithatja a detektort ( kiégeti)
I globalis kiolvasasu detektor nem ér r4 a szért sugarzas mérésére
I A szort sugarzastol meg kell kulénbodztetni a szératlan sugarzast
' Primernyalab-fog6 (beam stop)
I Parhuzamos, kis keresztmetszet{ nyalab
I A nyalab formalasa:

I Optikai elemekkel: tukrok, kapillarisok, rontgenlencsék
I faragas résekkel



Rések / pinhole-ok

Allithat6 résrendszer Pinhole-ok

I Két iranyban valtoztathaté6 méret I Egyszery / koltséghatékony
I Téglalap alak I Kor alak

15/31



Haromapertaras kolliméacio

0O O Os WL_

parasitic scattering

1%t aperture 2" aperture 3 aperture sample beamstop detector

Az apertirak szerepei:
1. Belép® nyaldb mérete
2. Divergencia és nyalabméret limitalasa
3. Parazita szoéréas kisz{rése



Mintakornyezet

Mintakornyezet

I A leveg®nek er®s kisszdg{ szérasa van
1 Vakuum
I Hélium, hidrogén (  kicsi)
I Végs® soron leveg®ben, ameddig muszaj
I In situ mérések lehet®sége
H®mérséklet
Nyiras
Magneses tér

|
|
|
I Keverés

A CREDO berendezés mintaigénye
Onhordd minta: a nyaldb keresztmetszeténél nagyobb, homogén
vastagsagu lap
Folyadék: vdkuum-allé6 mintatartoban (liveg/kvarc kapillaris). >201

Por: ha lehet, ne (részecskék hatérfellleti (Porod) szérasa
sokszor dominal)



Idedlis mintavastagsag

<>
d
I A sz0r6dé és a szératlan sugarak is részben elnyel®dnek
I Lambert-Beer torvényl(d) = lpe 9= IoT
I Szorasi intenzitasi(g;d) / lpe 9d
| A szorési intenzitas maximuma28:) = o

@ “ _
@

e 9d+e O

1 = d
d = |1=

I Viz: 1= 1 mm Cu K sugérzasnél (8048 keV, 0.15418 nm)



Beamstop

I A mintan szératlanul
tovabbhalad6 nyalab elnyelése
I Szoératlan sugérzas intenzitasa
szOrt sugarzas intenzitasa
I Célok:
1. A detektor kimélése
2. A minta utan lev®

alkatrészek szorasanak
elkertilése

I Tomor / féligatereszt®




Detektor

I A szort sugéarzas szogfuggésének észlelése

I Energiafelolda$ helyfeloldas

I Kovetelmények:

J6 helyfeloldas (kismérety pixelek, minimalis pixel cross-talk)
Linearitas (alacsony intenzitds, nagy intenzitas aranyos jeleket adjon)
Szamlalasi sebesség

Zajmentes

Torzitasmentes

Szenzor mérete

I Gyakori tipusok

Gaztoltésy szamlaloklinearitas, alacsony zaj,
energiaszelektivitalmssu, globalis kiolvasas, nagy
pixelméret, 6regszik

CCD detektorok: gyors kiolvasas, kicsi pixelméneagy elektronikus
zaj

CMOS detektorok:gyors kiolvasas, gyakorlatilag zajmentésiga

Image plate: Linearitaslassu kiolvasas, korilményes kezelés,

Oregszik



A proporcionalis szamlalé mfkodése

1. Gaztoltesy szamlalokamra

2. A bejov® réntgenfoton ionizal
(primer ionizacio)

3. Kationok és elektronok
gyorsulnak a megfelel® elektrod
irAnyaba

4. Masodlagos ionizéacio

5. Toltéssokszoroz6das

6. lon- és elektronlavinak
becsapédasa

7. Rekombinéacio, aramimpulzusok
8. Impulzus nagysag h
9. Aramimpulzusok detektalasa

Ar

Ar

Ar

Ar

Signal
processor

Ar

Ar

Ar

Ar




CREDO

Kollimaci6 harom kor-apertiraval

E
|

~

Beesd sugarnyalab
L 3 Mintakornyezet,
Rontgengenerétor levehetd vékuum-
multiréteges optikdval Kamréval Primernyalab-fogo

¢helyérzékeny
detektor




CREDO

I GeniXP Cu ULD réntgencs®
(30 W, = 0:154 nm,
divergencia <0.4 mrad
HW20%M)

I Pilatus-300k hibrid pixel CMOS
detektor (619 478 pixel,
172 m, zajmentes, pixelenkénti
figgetlen 20 bites szamlaldk)

I 3-pinhole kolliméacié

I Motorvezérelt
mintatartd, pinhole, https://credo.ttk.mta.hu
primernyalab-fogo

I Sajat fejlesztésy, automatizalt
mérésvezerl® program

I Berendezés vezérlése
1 Szikséges korrekciok
elvégzése a szoérasi képeken



https://credo.ttk.mta.hu

B1 (JUSIFA)

I Julich's User-dedicatedScattering Facility

I Deutsches Elektronensynchrotron (DESY), Hamburg

I DORIS 1l tarologyTr

I ASAXS (anomadlis kisszdg{ szoéras) dedikalt mér®hely
I Gabriel MWPC, Pilatus-300k, Pilatus-1M detektorok

I %1989 -y 2012



Egy tipikus SAXS mérés menete

1. A berendezés bekapcsolasa, rontgencs® melegitése (45 perc)
2. A geometria optimalizalasa (30-45 perc)
I Minta-detektor tavolsag, beamstop mére) legkisebbq érték
I Pinhole méretek és a koztik lev® tavolsag kivalasztasa: ne legyen
parazita széras, maximalis legyen a mintara es® intenzitas
3. Mintael®készités, kapillarisba toltés (1/2-2 6ra, er®sen minta- és
darabszamfligg®)
! 1 mm borszilikat kapillarisok
I Lezaras: kétkomponensq ragaszté / forrasztas
4. Mérés el®készités: mintapoziciok keresése, transzmisszié mérése
(30-45 perc)
5. Automatikus mérési sorozat: par éra/ overnight
5.1 Hattér (s6tétaram, lres nyalab)
5.2 Referencia mintak ¢, d =d )
5.3 Mintak
5.4 Ismétlés. ..



Egy hosszu helyett sok rovid

Kevés hosszu expozicidé helyett érdemesebb sok kicsit végezni:
I Id®feloldasos kisszogy mérések (TRSAXS)
I Referencia mintdk s{r{ Gjramérése
I Mintak és berendezés stabilitdsa
I Hibas expoziciok kizarasa statisztikai tesztekkel

P
_ k(@) le(a)® ha j8j°

j|||§j ha j:jO




A szorasi valtozo kalibralasa [\

I Cél: a szorasi kép mindefpy; py) pixelehez megadni a hozza

tartozé q értéket

I Ha a szoratlan nyalab déféspontja a detektor(ey; c,), egy pixel
oldalhossza, ésL a minta-detektor tavolsag:

q

r
- 1°. -

2 =tan T r=h pZ+p?

~ 4 a4

0 Uhq .
Pt P
q= isin@%tan 1@ YAA

[ ésh &ltalaban ismertt L meghatarozhat6




A szorasi valtozo kalibralasa

I Az abszol(t minta-detektor tavolsag / i
vonalzéval nem kénnyen mérhet® L

I Kalibraciés minta: ezlst-sztearat,
ezlst-behenat, SBA15, LaB
tripalmitin. . .

' nagy intenzitdsu, éles csucsok a
vizsgalt szégtartomanyban

I h®mérsékletfiiggetlen

I stabil szerkezet

A minta detektor tévolség

Pre

I Ismert csucsp02|C|oIq-ban (ai)
I Mert csucgpoziciokpixelbeny (pi)

L g= “sin@} an {gph L;A

figgvény iIIesztesé L



Ha nincs kalibralt anyagunk. . .

I L nem mérhet®, de ismert L-lel

eltolhat6

I A cslcs vandorlasaboll megadhato:

0

4 _%1
g= —sin

tan

|_fz

1 bh

ok

I Atalakitva:
Lian 2sin? j— (L+
¢ )
A
I p=A L+ B illesztésh®L ésq

[ ésh (pixelméret) ismeretében
[ L pontos mérésével
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A szorasi intenzitas kalibralasa

I Cél: a szérési intenzitas kifejezése abszollt intenzitasegységekben
I Fuggetlendl:
I Minta vastagsaga
I Nyalabintenzitas
I Detektor kvantumhatasfoka
I Mérési geometria
I Sok e ektust nem tudunk mérni!
I Referencia minta
I Megfelel®en er®s szoéras
I Lapos szorasi gorbe (nem érzékeny @ bizonytalansagara)
I A szoras ismert abszolit egységekben
I Mas moédszerrel mérve (pl. glassy carbon, lupolen)
I Elméleti aton ismert (pl. viz, nanorészecske szuszpenzid)
I A referencia minta a tdbbi mintaval azonos kértilmények kdzotti
mérésel  skalazasi faktor



Intenzitaskalibracié Uveges szénnel

Megfelel®en korrigalt szorasi gorbék esetén a skalazasi faktor a
nyalabintenzitas reciproka!



	A kisszögu kamerák fajtái
	Meghatározó paraméterek
	Vonalfókuszú Kratky-kamera
	Pontfókuszú kamera

	Fo alkatrészek
	Sugárforrás
	Kollimáció
	Mintakörnyezet
	Primer nyaláb fogó
	Detektor

	Két konkrét berendezés
	Labor SAXS – CREDO
	Szinkrotron SAXS – B1 (,,JUSIFA'')


