


Vorbemerkung des Herausgebers 

Das Institut für Festkörper- und Werkstofforschung Dresden e.V und das 
Forschungszentrum Rossendorf e.V. hatten alle Einrichtungen in Sachsen und 
einige Institute aus den Nachbarländern Polen und Tschechei, die Material- 
forschung betreiben, zu einem Arbeitstreffen "Nutzung einer künftigen 
Synchrotronstrahlungsquelle" eingeladen. 

Das Forschungszentrum Rossendorf arbeitet gegenwärtig an einem Projekt- 
vorschlag für eine moderne Synchrotronstrahlungsquelle im Röntgenbereich, 
die für die Materidforschung dediziert sein soll. Eine Motivation für dieses 
Projekt ist auch, daß gerade die Materialforschung im regionalen Umfeld von 
Rossendorf das größte Forschungspotential auf sich vereinigt. 

Das Arbeitstreffen diente vor allem dazu, den verschiedenen Gruppen 
Gelegenheit zu geben, die aus ihrem Forschungsprogramm folgenden Anforde- 
rungen an eine solche Synchrotronstrahlungsquelle vorzustellen. Dabei sollte 
nicht übersehen werden, daß es sich nur um einen Ausnß handeln kann, da der 
Prozeß der Neuformierung dler Forschungslandschaft in Sachsen noch im 
Gange ist. Insbesondere läuft noch eine beträchtliche Zahl von Berufungs- 
verfahren für die Lehrstühle der Universitäten. Trcatzdem spiegeln die Beiträge 
ein großes längerfristiges Interesse an einer dedizierten Synchrotronstrahlungs- 
quelle wider. 

In einer abschließenden Diskussion wurden alle Teilnehmer (und poten- 
tiellen Nutzer) gebeten, ihre Interessen an einer Synchrotronstrahlungsquelle in 
Dresden nach folgenden 4 Gesichtspunkten zu formulieren: 
1. Begründung des spezifischen Interesses 
2. Abschätzung eigener künftiger Arbeiten und ihres Strahlzeitbedarfes, die 

bevorzugt an einer ROSY-Quelle durchgeführt werden würden 
3. spezifische Anforderungen 
4. möglicher eigener Beitrag, insbesondere durch eigene Meßapparatur 
Die Antworten auf diese Fragen werden Anfang Februar erwartet. 

Die vorliegende Broschüre gibt die Vorträge in Form von Kopien der 
gezeigten Folien wieder. Auch wenn dadurch für den Nichtteilnehmer nicht 
jeder Beitrag im Detail verständlich sein könnte, erscheint diese Art der Doku- 
mentation des Arbeitstreffens doch nützlich. Die Beitriige sind in der Reihen- 
folge des Programms reproduziert. 

Ich danke d e n  Vortragenden für die Überlassung der Unterlagen. 

Rassen&& den 12. Januar 1993 



Institut für Festkörper- und Werkstofforschung Dresden e.V. 
Forschungszentrum Rossendorf e.V 

Pr0gramm des Arbeitstreffens 
"Nutzung einer künftigen Synchrotronstrahlungsquelle" 

Dresden, 15. und 16. 12. 1992, Institut für Festkörper- und Werkstofforschung 
Helmholtzstr. 20, 0-8027 Dresden, Hörsaal 

15. Dezember 1992 

12.00 Uhr Eröffnung durch die Wissenschaftlichen Direktoren des 
Institutes für Festkörper- und Werkstofforschung Dresden und des 
Forschungszentrums Rossendorf 

12.15 Uhr R. Frahm (HASYLAB, Hamburg) 
Anwendung der Synchrotronstrahlung in der Materialforschung 

13.00 Uhr St. Doyle (TH Darmstadt) 
Structure investigations of thin films using synchrotron radiation 

Seite 

13.45 Uhr Pause (Stehimbiß) 

14.30 Uhr W. Matz, D. Einfeld (Forschungszentrum Rossendorf) 106 
Vorstellung des Projektes einer Synchrotronstrahlungsquelle in Rossendorf 

15.00-1 8.00 Uhr Kurzbeiträge 

* P. Paufler (TU Dresden) 126 
Anforderungen seitens der Strukturaufklärung am FB Physik der TU Dresden 

* J. Sieler (Uni Leipzig) 241 
Röntgenstrukturanalyse zur Bestimmung von Mechanismen chemischer Reaktionen 

* H. Oettel (Bergakademie Freiberg) 130 
Synchrotronstrahlungsexperimente im Konzept der Werkstofforschung an der 
Bergakademie Freiberg 

* N. Mattem (IFW Dresden) 133 
Strukturuntersuchungen an polykristallinen Materialien mittels Synchrotronstrahlung 

* J. Hrdy (Institute of Physics, Prague) 141 
Use of synchrotron radiation by Czech research groups 

* Schmitz / Schumann (Uni Leipzig, FB Chemie) 144 
Röntgenographische in-situ Untersuchungen 

* D. Janssen (FZR) 147 
Kernphysiklische Experimente mit hochenergetischen y-Strahlen die an Elektronen- 
speicherringen erzeugt werden 

* W. Hoyer (TU Chemnitz-Zwickau) 163 
Strukturaufklärung von Legierungsschmelzen 

* R. Szargan (Uni Leipzig) 177 
Synchrotronexperimente zur Röntgenabsorption und Photoemission 

* G. Reiss (iFW Dresden) 199 
Untersuchungsmöglichkeiten an dünnen Schichten mit Hilfe von Synchrotronstrahlung 

(I 8.30 Uhr Gemeinsames Abendessen im Blockhaus) 



16. Dezember 1992 

8.00-9.30 Uhr Kurzbeiträge 

* Kisiel (Jagellonian University Krakow) 207 
Activities in the field of synchrotron radiation in Poland 

* W. Matz (FZR) 21 9 
Nutzung von Synchrotronstrahlungsmethoden für die lonenstrahlphysik im FZR 

* A. Pohlers (IPF Dresden) 224 
Experimente mit Synchrotronstrahlung an Polymeren 

*W. Blau 232 
UCAFS in der Materialforschung 

* R. Bergmann (FZR; Inst. fiur Bioanorganische und Radiopharmazeutische Chemie) 234 
Synchrotronstrahlungsexperimente in der bioanorganischen Chemie 

9.45-10.30 Uhr Abschlußdiskussion zu den Nutzeranforderungen an eine Synchrotron- 
strahlungsquelle und Zusammenfassung der Ergebnisse 
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S~nchrotronstrahlungsmethoden für die Material- 
forschung in Relation zu Energiebereichen 
( D i e  Kreuze e ind  e i n  M a ß  für d i e  r e l a t i v e  Wicht igke i t  der  
Methoden i n  unterechied l ichen  Energiebereichen.  D i e  Anzahl der  

Kreuze e n t h ä l t  g l e i c h z e i t i g  e i n e  s u b j e k t i v e  Wichtung der  
Häufigkeit  das  Einsatzes  d e r  j e w e i l i g e n  ~ e t h o d e . )  

1. Absorption (XANES,EXAFS) 

2. Reflexion 

3. Fluoreszenz-Spurenanalyse 

4. Phstoemission 

5. Mikroskopie 

.)6. ~opographie 

I 7. Pulverdiffraktion 

8. Diffraktion an nichtkristallinen 
Festkörpern und an Schmelzen 

9. Hochaufgelöste Diffraktion 

lp0. energiedispercive Diffraktion 

11. Einkristall-Diffraktometrie 

12. Diinnschichtdiffraktometrie 

013. Khinwinkelstreuung 

14. Mößbauer-Spektroskopie 

15. Compton-Streuung 

c 16. Röntgenmikrotomographie 

17. Mikrostrukturtechnik 
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Bei uisnlcbend gm&n Photonenenergkn tritt Ionisation du inneren Atomschalcn 
(K- d e r  L - W e n )  ruf 

+ Pbotoelektroacn werden vorn absofiennden Atom emittiert 
.t AhorpcbukwffWent &T Probe steigt rpmnghaft an 
+ AbaptbrrkPten 



Photoelektronen gehen nur von den absorbierenden Atomen ins 
+ Rontgenabsorptionsspektroskopie ist e~ernentspezifich, dh die atoman 

Struktur um das absorbierende Atom herum wird untai.ucht 
-t wichtig bei verdünnten Systemen. 

notwendig. 

Pmbensysteme: Kristalline und amorphe Substanzen 
Flüssigkeiten 
molckalm Gase 

+ sehr weiter Anwendungsbenich für die Stnikturaofklhng, z.B. Strokt~r von 
o Katalysatoren (2.B. Entschwefelung von Rohöl) 
0 technulogisch widitigen oeoartigen MaleriaIien 

(magnetische Werkstoffe, metallische Gläser, Keramiken. Sopnleitn ... 1. 

Nurste Entwkklirng: Entwicklungen von Experimenten fur zdtabhingige 
Messungen zur Untersuchung dynamischer Prozesse 
$ Kinetik von chemischen Reaktionen 
-t Ablauf von Katalytischen Reaktioncu (&I: Optimiemngl 

Am HASYUB (s. B ~ahresb&ch&) 
u eines EXAFS-Experimentes mit dispersiver Optik 

+ EXAFS-Spektren von reinen Metallfolien in ca. 16 ms 
+ I4 " Edelmetallkatalysatoren in einigen Sekaiidcn 
(Y. Hagelsteint. S. ~nnis' ,  R. Frahrn2, W, ~iernand und P. Rabe', 
MS Ostfriesland, Emden, ' HASYLAB, Haldor Top* Lab., DK-Lyngby) 

Erste Tttstmessungen bis Ende 1988 , ab 1989 N u t z M e b  
omhmmatonn QEXAFS): m e h m  Sekunden 
1. Tests 1987 durchgeßhrt, erste Anw 
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Neue Methoden 

Messung der Feinstruktur in einem Braggreflex 

BREFS - Bragg reflectivity extended fine structure 
(Arcon et  al., Univ. Ljubljana, 

DAFS - Diffraction anomalous fine structure 
(L.B. Sorensen e t  al., Univ. Washington) 

AXAFS - DifFraction XAFS 
(I. Pickering et al., EXXON) 

pton, Mai 1992 
alente / Halmburg, 

L 69, 3064, 23. 



Energy (eV) 

XAFS and DAFS Filtered First-shell Data 
I 

Wavenurnber (inverse angstmms) 

Dis tmce (aiigs trorns) 
Fig. 34 Superposition of Lhc EXAFS ond DAFS spcctru froiii a nopper ctystnl: a) Rnw 
data; b) lsolnierl iirst sltell oscillolions illusLrnLiog r/2 ~iliosc sliifC; nnd C) Fotirier troiis- 
forms. J. 0. Cross. 11. Slroigier. 1.. 11. Sorensen (U. of Wasl~i~ ig~on) .  C. E. ßoul<iin. snd 
J. Woicik (NfSi). 
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. Detection : 

- Transmission. 
- Total photoelectron yield. 

- Fluorescence yield. 
- Photoelectron spectroscopy : 

sphericai analyser E/AE = 75. 
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Eigentlich geht es 
beim Hamburger 
Forschungszentrum 
DESY um Teitchen- 
beschleuniger. Doch 
die sind gleichzeitig 
Strahlungsquellen, 
mit deren Licht man 
einmalige Experi- 
mente machen kann. 
Vom $ynchrotron- 
licht" handelt der 
zweite Teil des . 
DESY-Reports von 
Thomac Burekei4. 

langenband gleichzeitig Dazu ist die 
Synchrotronstrahlung so intensiv 
wie keine andere SL-ahlqueUe Die 
Forscher begeistert außerdem. da5 
der Strahl, ahnhch wie Laserlicht, ex. 
wem gut ebundelt ist., 

Bei H.&W arbeiten Physiker, 
Biologen Chemiker, Geologen und 
hledirrne; eng zusammen. Ihr Ar- 
beits m i p  ist immer gleich: Sie be- 
strahren Materialien und unlersu- 
chen.wie S~rahiung und P r o b e d a h ~ i  ---, 

verAnden werden. 
So konnte mit Röntgenstrahlun 

das Aussehen des Cnppevints un8 
ver,chjedener Eiwei5e untersucht 
werden. Daraus laOt sich manchmal 
auf die Rinktionsmechanismen im 
Orgarusmus schließen - Medika. 
rnente können rerbesseri werden 

Chemiker konnten . zusehen  wie 
ein Katalysator die industriell wichti- 
ge Erzeugung von A,nmoniak unter. 
st;ut P h p k e r  untersuchen, was e 
nau mit der Oberflache eines  toffe; 
passiert. der schmdzt, 

Auch Crundlagenlorschring für 
kuriiüge Computer wird betrieben: 
Uic  Produklon extrem kleiner E b k -  *.. 
tronik Chips ist mit Synchrotron. 
ri:,ihliiiig ni6glich, obciiso wie die 
Abbddung sehr klciiicr Strukturen. 

Kleinste Spuren von Stoffen lassen 
sich nachweisen So analysierten 
Forxher  belm DESY die Druckfarbe . 
einer hs tonschen Gutenberg Bibel 
i i ~ d  mßenrdische Staubpartikei 

Andere entwickeln 
eine neue Methode, 
um Rontgenaufnah 
men vom Kerzen zu 
machen, 

Schon am Ende des 
vergankr nen Jahr. 
hunderts erarbeitete 
der Physiker Hein. 
rich Heriz (der Harn 
burger Fernsehlum 
ist nach ihm benanno 
die Gn~ndIag rn  fur 
die Entstehung elek* 

tromagnetischer 
Strahlung Wenn 
elektnsch geladene 
Teilchen (bei DORIS 
Elektronen und Posi- 
Ironen) auf eine 
Kreisbahn g-n- 
gen werden,, strahlen 
sie. Tangential ist die 
Siiahlrichtung: wie 
Schemwerferbcht ei- 
nes Autm. das um die 
Kurve iahr l  

An einer Außen. 
kurve des 288 Meter 
messenden Oval. 
Rings von DORIS 
steht dcnri auch die 
Meßhaiie von HASY. 
LAB. In einer Ecke 

Journal Wissen . . .. . - - - _ " . _ _ _ _ _ _ _ _ _ g . _ . " _ _ _ _  

Mit dem Rdnlgenanteil der ~~nchrolronst rahlung von DESY sichtbar genacht :  die innere 
Struktur einer Kieselalge (2 p sind rwei tausendstel Millimeter): . ..: . . . . Foto' DEn 

veriaufl das Vakuum- 
Rohr, in dem die Teilchen kreisen - 
verborgen u, einem Betontunnel. der 
den '  unkontroiiienen Austritt der 
Röi.tgenstrahlung verhrndert . 

C Durch verschließbare Löcher in 
der Mauer wird die Strahiüng kon. ,' 
tmllieri an die Experimenti. rn de r .  
Halle hemngeführi - ebcnfails :ri V.1 
kiiumrohriw, damit die Luf.:r~~leku -. 
Lc das Syriclirotroniicht nicht schwä-: 
derrderr Die M h e 2 n e e  shd A o n  



The Investgation of Thin Films and Surfaces 
Using Synchrotron X-radiation 

St. Doyle 
Technisch~e Hochschule Darmstadt 







' 5 Vertically integrated synchrotron iad ia t ion spectra 
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- . . - I .. 

atom N 2c2 
- .  , . 

Cu 5 2 :  253 @-ji;g 
Cw 3.9; 2;8.11 0;til.S: 
Cu- 6.1 3.05 0'.027 

6. 
0. 1.1: 1;8Q Q0 10. 
Ci$- 6.7 
Cu 2.3 2.&1 
Cu 3-2 3:dl 082.7 
Cu. 3;O 549: 0.029 

. .- .. . , ... 
Cu (rnetal.) 

- . Cu20 C40 

atom N atorri. M R 

 CU TZ 2 5 d  0 4: 1.947 
Cu 6 3.615 0 2 2.766 

0 6 33526 C. U. 4 2.884 
Cu1 4: 3.071 
Cu- 2 3.159 
Cu. 1 3.410 
Cu 2 3.7.27 

. - .  

The three glancing angles &, 4, and 4, are as indicated in fjg. 2(a); mc crysjallagraphic values 
of N arid RCA) for Cu, Cu20 and Cu0 arc also rrponcd. 





Fig. 4. Experimental- data for polished GaAs. (U:), Reflectivity curve rewrd'ed at an energy af 
11.78keV, showing the positions of the two glancing angles and d2 at- which ReB 
spedra were- recorded: (-6.)-As K-edge k3-weighte& Ref l~xAFs sgectfum recordcd at giancioe; 

angle (T) Fourier. transfdm of C&). 



DIFFRACTEO BEAMS 

ELECTROOE ELECTROCHEMICA'L CELL 
SURFACE IN GLANCiNG ANGLE 

GEOMETRY 
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e l e c t r o ~ l y t e  +- 
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FIG- 5. Schematic showing the strategy. for obtaining:a.diEerence diffracto- 
gram via modulation of the electrode potential. (a)Cyclic voltammogram. 
for the deposition and stripping of a meta1 film. The electrode' potentid is 
swept at a constant rate between the limits E,;, and E„, whiie the cell 
cu&t is wntinuously monitored, (b) The electrodepotentiai-time ~;thu& 
lus wavefom and the resulting current-time raponse from ax~ dee@@e, 
Potentials E, and E, are seIected ac6ording-tlw!&e.fwtuteJin.th&c&~d;$@Ii: .. , . 
tammognun. n i e  fquency fos potential:mcwdirl~tionnty.pi'~~l'i~~~~& *.-' , . = _ ._ -. 
themgeO.1-IOHz 
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Pt/C cataiyst (dry) 

Table 11: The stnuctural parameters obtained from the bat  least Squares fits to the 
EXAFS spectra for the Pt/C fuel ceil electrode at 

sf 0.10 V, 0.80 V, 1.00 V and 1.20 V. 



Table Gdculated. radid. distribution functions around Pt  atoms in spherical 
FCC clusters com~ared; with nearest. nei~liboirr ceordination. 

numbks decived from EXAFS data. 







Vorstellung d~es Projektes einer Synchrotronstrahlungsquelle 
in Rossendorf 

W. Matz, D. Einfeld 
Forschungszentrum Rossendorf 
Studiengruppe Synchrotron 

Strahlentechniken in der 
Bioanorganischen Chemie 
Radiochemie 

I 
I 
t 
I 

Strahlenzentrum Rossendorf 

)(Umplex für 
lonenstrahltechnik 



Tab. 1.1: Übersicht über Forschungseinrichtungen in Sachsen, 
die Materialforschung betreiben. 

1. Hochschulen 

1) Technische Universität Dresden 
2) Technische Universität Chemnitz 
3) Bergakademie Freiberg 
4) Universität Leipzig 

2. Institute der IIBlauen ListeM 

1) Forschungszentrum Rossendorf 
. (450 Mitarbeiter) 

2) Institut für Festkörper- und Werkstofforschung Dresden 
(285 Mitarbeiter) 

3 ) ~nsti tut für Polymerforschung Dresden 
(170 Mitarbeiter) 

4) Institut für Oberflachenmodifizierung Leipzig 
(60 Mitarbeiter) 

3, Einrichtungen der Fraunhofer-Gesellschaft für 

1) Elektronenstrahl- und Plasmatechnik Dresden 
- (75 Mitarbeiter) 

2 ) ~&kstoffphysik und Schichttechnologie Dresden 
(55 Mitarbeiter) 

3 ) Keramische Technologien und Sinte-verkstoff e Dresden 
(75 Mitarbeiter) 

4) umformtechnik und Werkzeugmaschinen Chemnitz 
(95 Mitarbeiter) 

5) Pik-oel ektronische Schaltungen und Systeme Dresden 
(130 Mitarbeiter) 

6) ~utomatisierung des Schaltkreis- und Systementwzarfs Dresden 
(30 Mitarbeiter) 

7) Pulvermetallurgie und Verbundwerkstoffe Dresden 
(20 Mitarbeiter) 

8). mstische Diagnostik und Qualitätssicherung Dresden/ 
Rossendorf (30 Mitarbeiter) 



Tabelle 1.2: Synchrotronstrahlungsmethoden für die Material- 
forschung in Relation zu Energiebereichen 
(Die Kreuze s ind e i n  Maß für d i e  r e l a t i v e  Wichtigkeit der 

Methoden i n  unterschiedlichen Energiebereichen. D i e  Anzahl der 

Kreuze enthal t  g l e i c h z e i t i g  e i n e  subjektive Wichtung der 

Häufigkeit des Einsatzes der jewei l igen  Methode.) 

Methode 

1. Absorption (XANES, EXAFS) 

2, Reflexion 

3. Fluoreszens-Spurenanalyse 

4. Photoemission 

5 . Mikroskopie 
6 . Topographie 
7. Pulverdif f raktion 

8. Diffraktion an nichtkristallinen 
Festkörpern und an Schmelzen 

9. Hochaufgelöste Diffraktion 

10. energiedispersive Diffraksion 

11. Einkristall-Diffraktometrie 

12. Dünnschichtdiffraktometrie 

13. ~leinwinkelstreu~g . 
14. ~ößbauer-~pektroskopie 

15, Compton-Streuung 

16. Röntgenmikrotomographie 





A Photonen /smrn20,1 O/O %W 

Abb. 2 . 8 :  Vergleich der Photont-hflüsse aus den Äblemhagneken 
für verschiedene Synch1otranstrahXangs~e1.1en 



Nutzungsbereiche von ROSY durch Institute des 
Forschungszentnims Rossendorf 

lonenstrahlphysik: Dicke, Kristallstruktur und Zusammensetzung 
von implantierten S.chichten 
Spannungsanalyse . 
in-situ Beobachtung des Implantationspromesses 

Radiochemie: Elementanalyse in Feststoffen und Aerosolen 
bei sxtrem geringen Konzentrationen 
(Okoradiochemie) 

Bioanorganische Chemie: Struktur von U bergangsmetall komplexen 
und organischen Tracern mit Diffraktions- 
und Absorptionsmethoden 
( bildgebende Verfahren für Biomedizin) 

Kernphysik: ~hotonenproduktion durch Lasenückstreuung 
(max. 41 6CIq eV) -> Kemstni kturexperimente 



Rossendorfer 

Synchrotronstrahlungsquelle 
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~ A Modified QBA Optitc for b w  Emittance Storage Rings 

D. Einfeld* and M. P.lcsko** 

* Fachhochscfiuk Osdiiesfand, ** Sirtarmmt Tricstc 

WORKSHOP ON 4TH GENERATXON SOURaS 
Febuary 24-27, 1992 

stanf ord Synchrotron fzadiation Laboratory 
2575 Sand Eil1 Road, P.O. Box 4349, B i n  69 

Menlo Park, California 94309-0210 
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ton energies from bending magnets and wigglers: 
(0 : critical photo* energy of the bending 
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Photon energies from undulators 

( 0 : photon energy with maximum brilliance) 





Zeitaufgelöste Röntgendiffrakto- 
metrie bei hohen Temperaturen 

METHODE R~NTGENDIFFRAKTOMETRIE 

Interferenz der an den Elektronenhüllen der Atome 
elastisch gestreuten Röntgenwellen 

.&3 -3 

direkte Information über die geometrische Anordnung 
der Atome (Abbildung des reziproken Gitters) 



Roh-(Ausgangsstoffe) -+ 
Prozeß der Herstellung -+ Werkstoff (Bauteile) 

+ Direktbeobachtung der geometrischen Strukturen 
und deren Änderungen f (Z, T, ...) 
(Gitterstruktur, Phasen, Realstruktur) 

-+ Aussagen zu 

- Phasendiagramm 
- Phasenbildung, Reaktionsfolgen 
- Phasentransformation 
TTT-Diagramm 
Kinetik 

+ Aufklärung der zugrunde liegenden Mechanismen 

-+ Eigenschaftsverständnis 
=$ Werkstoffentwicklung + Prozeßoptimierung 



* hohe Intensität 
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* Reduzierung der Meßzeit 

C 

* in situ Beobachtung 
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Overview on Users (or Potential Users) of Synchrotron 
Radiation in the CSFR 

J. Hrdy 
Institute of Physics, Prague 

EXAFS 
lnstifute of Physics, Prague (Dr. Cervinka) 

noncrystalline materials (amorphous polymers, 
polyesters, polycarbonates, 
chalcogenide glasses, 
oxide glasses, based on Si02 or super ionic glasses 
amorphous carbon, 
metallic glasses) 

Qanornalous scattering, time resolved scattering) 

lnstifute of Physics, Bratislava (Dr. Jergel) 

X-ray emission spectroscopy 
Institute of Physics, Praha (Dr. PolCi k) 

excitation by SR would increase the speed and quality of experiments 
resonance effects - 
high Tc materials 

Srnall angle scattering. . . . - 
. ". . 

Chemical Technology Universify Pardubice (Dr. Stein hart) 
polymer nets, 

biological nets 

Institute af Nlacromolecular Chemistry Praha (Dr. PleStil) 



X-ray topography I High resolution diffraction 
lnstifute of Physics, Praha (Dr. Sourek) 

Topography of A3B5 materials 
multilayer and thin surface layer characterization 
standing waves 

Institute of Physics, Praha (Dr. Polcarova, Dr. Brcsidler) 
layers reflectivity, 

multilayers, 
ferroelectric materials 
high Tc materials 

X-ray photoemission 
lnstitute of Physics, Praha (Dr. Chab) 

Soft X-ray reflection spectra 
Institute of Physics, Praha (Dr. Pajasova) 

X-ray diffraction 
Institute of Physics Praha (Dr. PefiiCe k)  

single crystal diffraction 
modulated structures 
computing systems (JANA) 

lnstitute of Physics Praha (Dr. eeriiansk~, Dr. Cermak) 
metals 

binary alloys (FeC, CuZr, NiNb) 
metastabie systems, time resofved experiments during fast cooling 

Facufty of Mathemafics and Physics, Charles Universify Praha 
powder diffraction . 

microbearn diffraction (srnall voiumes) 
depth effects 

thin layers, 
nitrides and carbides of transition metals 
high Tc materials 



Institute of Macromolecular Chemisfry Praha ( Dr. Huml) 
proteins 

interaction of enzymes with drug substrates 

Chemical Technology University Praha (Dr. Novotni, Dr. Maixner) 
proteins 

optically active materials 

lnstifulfe of Molecular Biology Bratislava ( Dr. ~ e v 6  k) 
structures of proteins 

Faculfy of Nuclear Sciences and Physical Engineering (Dr. Ganev) 
X-ray tensometry (dynamical processes during deformation) 

microdiffraction 
microtopography 

lndusfrial laborafories 
SKODA Plzefi (Dr. Fiala) 

phase analysis -- - 

high resolution 
product analysis 
product of degradation processes (small contr.) 

Mössbauer spectroscopy 
Instifute of Physical Metallurgy, Brno (Dr. ZemEi k) 

X-ray optics 
Institute of Physics, Praha (Dr. Hrdy)  



W .  Schmitz 

Universität Leipzig 
Fachbereich Chemf e 
Institut für Kristallographie, 
Mineralogie und Materialwissen- 
schaf t 

Januar 1993 

Zur potentiellen Nutzung einer Synchrotr~nstrahlenquelle in 
Dresden 

1 1 Begründung d e s  s p e z i f i s c h e n  I n t e r e s s e s  : 

Am Institut für Kristallographie, Mineralogie und Materialwissen- 
Schaft der Universität Leipzig wird Ausbildung Lm Diplomstudien- 
gang Mineralogie betrieben. Dazu gehört Forschung auf relevanten 
Gebieten der Kristallographie und der Technischen Mineralogie. FUr 
das Gebiet der Kristallographie können die Anforderungen an eine 
Synchrotronstrahlenquelle den Ausführungen von Prof. Paufler, dem 
ehemaligen Leiter des Fachbereiches, entnommen werden. 

Die Gruppe Technische Mineralogie befaßt sich z, Z.mit Umwelt- 
problemen, wie der Entsorgung von festen umweltbelastenden 
Rückständen aus Verhüttungsprozessen (Folie Theissenschlamm) 
oder Nutzbarmachung von Braunkohlenfilteraschen für Bauzwecke. 
Die röntgenographische Phasenanalyse ist dabei eine wesentliche 
Arbeitsmethode. Der Vielzahl an Kompsnenten in diesen Abprodukten 
ist die konventionelle Technik der röntgenographischen Phssenana- 
nicht gewachsen und liegt in der Nachweisgrenze der Phasen deut- 
lich (mehrere Zehnerpotenzen) unter den modernen chemischen Ana- 
lysemethoden der Elemente oder Ionen. Diese Lacke kann durch den 
Einsatz einer Synchrotronstrahlenquelle geschlossen werden, denn 
erst die Zuordung eines chemischen Elements zu einer Verbindung 
gibt Aufschluß über dessen Schadlichkeit. 

Braunkohlenfilteraschen können in Gegenwart von Wasser fest wer- 
den. Dieser Mechanismus ist aufzuklären. Gute Ergebnisse bringen 
die konventionellen Verfahren der röntgenographischen in-situ-Mes- 
sungen für die Langzeitveränderungen (Folie 3D-Abbildungen). Die 
wesentlichen Vorgänge in den ersten Minuten, die durch ph-Wert- 
und kalorische Messungen belegbar sind, können konventionell nicht 
erfaßt werden und belegen die Notwendigkeit leistungsfähigerer 
Strahlenquellen. 

2 )  Abschätzung d e s  ~ e ß b e d a r f s  

Der Bedarf würde bei Ca. 100 MessungenJa liegen. 

3 Spezifische Anforderungen 

Anschluß eines leistungsfähigen Pulverdiffraktometers mit ortseuf- 
lösendem Detektor. 

Abkürzungen I%)-Folie3: A: Anhydrit, 6: Ettringit, G :  Gips. 
F: Folie, Q:Quarz 
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Anforderungen seitens der Strukturaufklärung am 
FB Physik der Technischen Universität Dresden 

P. Paufler 
Technische Universität Dresden 
Institut für Kristallographie und Festkörperphysik 

1. Hoher Photonenfluß, kurze Wellenlänae: 

- Auswertung schwacher Reflexe, Satelliten 
- Reduzierung von Absorptian,Extinktion,Mehrfach- 
flexen durch kleinere Proben und kurze Wellen- 
längen 

2. Durchctimmunq der Wellenlänqe in weitem Bereich: 

- Nutzung der anomalen Streuung für elementselek- 
tive Diffraktion, ~treuphacenbestimung 

3.Gerinqe Vertikaldiverqenz, hohe Monochromasie: 

- schrale Linienbreiten,hohe Auflösung 
- thermisch diffuser Streuanteil klein 

- Tensor der Atomformamplitude 

5.Weiße Strahluns: 

- Nutzung des gesamten Wellenlängenangebots, 
hohe Geschwindigkeit der ~atencammlung,zeit- 
aufgelöste Strukturanalyse 



Probleme der Strukturaufkläruna am FB Phvsik der TU Dresden, 
zu deren Lösuna Svnchrotronstrahluns benötiat wird 

(geordnet nach Meßplätzen) 

Pulverdiffraktometrie: 
Strukturverfeinerung und Strukturbestimmung an interme- 

diären Phasen 
- mit hoher Zahl von Atomen (z.E.>100) und/oder 
niedriger Symmetrie(z.B. Pbam) der Elementar- 
zelle, (*Hohe Auflösung der SR-Diffraktogramme) 

- als Frerndphasenbestandteil niedrigen Gehalts 
(2.B. < 3%), (*Hohe Intensität der SR) 

- mit Komponenten wenig verschieder Ordnungszahl 
( *  Nutzung der anomalen Dispersion) 

- mit in-situ Beobachtung von Phasenumwandlungen 
bei Temperaturen > 300K, (*Hohe Intensität) 

<aktuelle Projekte: HTSL> 

Einkristalldiffraktometrie: 

Strukturverfeinerung und Strukturbestimmung an intermediären 

sehr kleiner Abmessungen (2.B. um) (*Hohe 
Intensität der SR) 
mit Fehlordnung durch Stöchiometrieabweichung 
(*anomale Dispersion) 
mit Fehlordnung durch plastische Verformung 
(*hohe Intensität diffuser Streuung) 
mit Besonderheiten wie bei Pulverdiffraktome- 
trie angegeben 

<aktuelle Projekte: HTSL,NiAl> 



Dünnschichtdiffraktometrie: 
Bestimmung folgender Größen von Einzel- und Vielfach- 
schichtsystemen intermediärer Phasen: 

Oberflächenstruktur (*Hohe Intensität) 
in-situ Messung von Fes~körperreaktionen 
im Schicht-Substrat-System bei erhöhter 
Temperatur,(*Hohe Intensität) 
Ordnungszustände in epitaktischen Schich- 
ten unter Spannung mit Komponenten wenig 
verschiedener undIoder niedriger Ordnungs- 
zahl (*anomale Dispersi~n~hohe Intensität) 
S~hichtdjcken~Rauhigkeiten usw. bei gerin- 
gen Brechzahlunterschieden (*Hohe Intens,) 
Brechungsindizes dünner Schichten in Abhän- 

gigkeit von der Wellenlänge (*Wellenlängen- 
spektrum) 

<aktuelle Projekte: GaInAsPIGaAs, Ni/C> 

Feinstruktur der Absur~tiont 
Bestimmung der ~aarkorrelationsfunktion in intermediären 
Phasen mittels EXAFS und Fluoreszenz-EXAFS an dtinnen Schich- 
ten und kompakten Kristallen (*~olarisation~Wellenlängen- 
cpektrum) 

<aktuelle Projekte: GaInAsP/GaAs,NiAl> 



Bildplatte(1maqinq Plate) 

Strukturanalyse an Einkristallen nach dem Laue- 
Verfahren 

- vorzugsweise in äußeren Feldern (Keine Be- 
wegung von Probe oder Detektor), z.B.unter 
mechanischer Spannung 

Orientierungsbestimmung sehr kleiner ~ristalle 
nach dem Laue-Verfahren 

<aktuelle Projekte: HTsL,N~A~> 

Monochromator 
HE 1 H8 2 263 

HB 3 
FF Cu 3-1 Detektor1 

Detektor 2 
Horlzontalblenden: HB 1 0.04 mm 

HE 2 0.04 mm 



S v n c h r o t r o n s t r a h l u n a s e x ~ , e r i m e n t e  im Konzept der 
Werkstofforschunq an der TU Bergakademie Freiberq 

H.Oette1, P-Klimanek 
Institut für Metallkunde der TU Bergakademie Freiberg 

1. Fachbereiche und studienqänue der Bergakademie mit Bezuu zur 
Werkstofforschunq 

In drei Fachbereichen erfolgt eine werkstoffbezsgene Ausbildung 
von Studenten: 

- Fachbereich Werkstoffwissenschaft (9 Professuren): Aus 
bilduncg innerhalb des Studienganges WerkstoffwissenschaE.te 
und Werkstofftechnologie für die Studienrichtungen Metal- 
lische Werkstoffe (Metallkunde), Anorganisch-niehtmetal- 
lische Werkstoffe, Werkstofftechnik und zukünftig Kunst- 
stoffe; 

- FachbereichMetallurgie ünd Werkstoffertigungstechnologie 
(9 Professuren): Ausbildung innerhalb des gleichen Stu- 
dienganges Werkstoffwissenschaft und Werkstofftechnolo- 
gie für die Studienrichtungen Stahltechnolsgie, NE-Metal- 
lurgie, Gießereitechnik, Metallformung und zukünftig 
Werkstoffertigungstechnologie; 

- Verfahrens- und Silikattechnik: Studiengang ~ilikattech- 
nik (ohne Aufgliederung in Studienrichtungen, 3 Professu- 
ren) ; 

Folgende Fachbereiche sind stark in das Konzept der Werkstoff- 
forschung an der Bergakademie einbezogen: Fachbereich Maschinen- 
bau und Energietechnik (Mechanik, Verschleiß, Lebensdauer von 
Bauteilen), Fachbereich Physik (HalbleiterEorschung, Festkörper- 
spektroskopie), Fachbereich Chemie (Thermodynamik, Werkstoff- 
analytik, Werkstoffsynthese), Fachbereich Mathematik (Struktur- 
modelle, mathematische ~odellierung). 

Damit umfaßt die Werkstofforschung nahezu alle Werkstoffgruppen 
von der Herstellungs- und ~erarbeitungstechnologie über die 
Struktur-Eigenschaftcbeziehungen bis hin zum Beanspruchungsver- 
halten und Werkstoffeinsatz. 

2. Zukünftiqe~profillinien der WerkstofSorschuns an der TU Bers- 
akademie Freiberq 

Folgende vier Schwerpunkte werden die Werkstofforschun~ der 
Bergakademie in der Zukunft kennzeichnen: 

Herstellung, Struktur und Eigenschaften heterogener Werkstoffe: 
- Heterogene Volumenverkstoffe (Dispersions- und Kurzfaser- 
verbunde, grobzweiphasige Werkstoffe); 

- Heterogen beschichtete und oberflächenbehandelte Wer 
stoffe (mehrphasige Schichten,  ehrl lagen schichten, Gra- 
dientenschichten, Dispersionsschichten, metastabile und 
strukturell stark gestörte Schichten); 

- Diffusioncvorgang in heterogenen Werkstoffen; 
- Mechanisches und Bruchverhaften heterogener Werkstoffe 
(statische und zykXbsche Beansprixchungen, Plastizitiit bei 



erhöhten Temperaturen und D~eformationsgeschwindigkeiten, 
Bruchmechanik); - Thermodynamik und Eigenschaften von Grenzflächen; 

- Mikrodispers verfestigte Werkstoffe; 
- Makroskopisch heterogene Werkstoffe und Bauteile sowie 
poröse Werkstoffe; 

~lektronikwerkstoffe: 
- Herstellung von Verbindungshalbleitern mit definierten 
Defektstrukturen und damit Eigenschaften; 

- Keramische Funktionswerkstoffe; 
- Sensorik für Wärmebehandlungsprozesse; 

~erkstoffdiagnostik: - ~echanische, tribologische und strukturelle Charakteri- 
sierung von ~Chichten; 

- Bruchmechanische Kennzeichnung und Bruchsicherheitsbewer- 
tung heimogener Werkstoffe; 

- Mathematische Strukturmodelle auf der Grundlage der sto- 
chastischen Geometrie und ihre Anwendung (räumliche Sta- 
tistik, ~ildanalyse); - nichtkonventionelle Struktur- und Gefügeanalytik ein- und 
vielkristalliner Werkstoffe insbesondere mit Neutronen- 
und synchrotronstrahlung sowie Ultraschall; 

- ~estkörperspektroskopie; 
~erkstofftechnologien: 

- Umschmelzen und umschmelzlegieren von Werkstoffoberflä- 
chen mit energiereicher Strahlung; - Kombinationsverfahren zur Oberflächenbehandlung von Werk- 
stof f en; 

- Pulver- und ~intertechnologien; - Kombinierte Ur- und Umformwerfahren; 
- Gießen von schichtverbunden; 
- Endabmessungsnahes Gießen; 
- ~hermomechanische Behandlung metallischer Werkstoffe; 
- ~ochgeschwindigkeitsu~formung; 
- ~ydrothermaltechnologien Zur Roh- und Werkstoffbildung; 

3.  ere eiche für den Einsatz der S~nchrotronstrahlun~ für die 
Werkstofforschunq an der ~ersakademie 

In einer Vielzahl der oben aufgeführten ~orschun~srichtungen 
lassen sich mit großem vorteil S~nchrotronstrahiungsex~erimente 
einsetzen, in einer Reihe Von Fällen ist sogar der Einsatz der 
Synchrotronstrahlung Voraussetzung für eine erfolgreiche Bear- 
beitung der Themenstellungen. Folgende Werkstoffwissenschaftli- 
ehe Fragestellungen und damit verbundene methodische Aufgaben 
sind dafür zu nennen: 

- Verformungsverhalten heterogener Werkstoffe: - hochauflösende profilanalytik insbesondere zur Cha- 
rakterisierung von Versetzungsstrukturen; 

- Texturanalyse; 
- ~itterparameter- und Eigenspannungsanalyse; 
- Phasenanalyse; 

Alle diese Verfahren müssen ort~aufselöst betrieben werden. 



- Ausscheidungen und Phasenumwandlungen: 
Die hierfür notwendigen ~ntersuchungsvarianten ent- 
sprechen den für das Verformungsverhalten genannten, 
wobei zur Quantifizierung von Ausscheidungszuständen 
noch eine ortsaufgelöste Messung von ~ntegralintensi- 
täten hoher Genauigkeit benötigt wird. 

- Strukturelle Charakterisiewrung von dünnen Schichten: 
Auch hier kommen die bereits angesprochenen ortsaufge- 
lösten Untersuchungsvarianten zum Einsatz. Wesentlich 
ist aber, daß hier eine Tiefenauflösung durch Varia- 
tion der Wellenlängen und damit der Eindringtiefe 
erreicht werden muß. - Bruchverhalten zäher Werkstoffe nach statischer und zykli- 
scher Beanspruchung auch in verschiedenen Umgebungen: 
Von besonderem Interesse ist eine orts- und tiefen- 
aufgelöste Defektanalytik an den Rißufern (Profil-, 
Eigenspannungs- und Texturanalyse). - Realstrxikturanalyse an Ein- und Einzelkristallen: 
- Chemische und verzerrungswirksame Defekte in Ver- 
bindungshalbleitern (Me~~sungenvon fundamentalen und 
quasiverbotenen Reflexen mit extremer Reproduzier- 
barkeit und hoher Ortsauflosung, ~efektmapping). 

- Deformationsverhalten von Einzelkristalliten im 
Vielkristallverbund von ein- und mehrphasigen Werk- 
stoffen (Profil- und Orientierungsanalyse); 

- Strukturanalytik an Einzelkristalliten; 
- Festkörperspektroskopische Untersuchungcnethoden: 

Zu pflegen ~ i n d  vorrangig EXAFS- und artverwandte 
Methoden sowie eventuell auch eine Mößbauerspektro- 
skopie mit Synchrotronstrahlung. 

Diese Untersuchungen werden vorwiegend von Fachblereich Werk- 
stoffwissenschaft und teilweise vom Fachbereich Physik getragen. 
Die Palette der stofflichen Aufgabenstellungen schließt aber 
notwendigerweise auch die der werkstofftechnologisch orientier- 
ten Fachbereiche (S.O.) ein. 



Struktxruntersuchungen an polykristaliinen Materialien 
mittels Synchrotronstrahlung 

Norbert Nattern 
Institut fiir Festkörper- und Werkstofforschung (IFW) Dresden e. V. 
Institut für ~estkörperanalytik und Strukturforschung (IFS) 

Aus den Grundlagenforschungen zur Werkstoffentwicklung des IFWIIFS 
lassen sich folgende Aufgaben ableiten, die mit SR zu bearbeiten 
sind: 

- Bestimmung der Kristallstruktur bzw. Strukturdetails aus Pulver- 
daten mittels hochaufgelöster Röntgenbeugung und unter Nutzung 
der anormalen ~ispersion 

- dynamische Verfolgung von Prozessen der Phasenbildung und Phasen- 
trancformation unter äußeren Feldern (insbes. Temperatur (hoch, 
tief) , Druck) 

- Struktur- und strukturwandlung in amorphen Substanzen 
- lokale ~tr~kturanal~se (1 p n )  

- ~~nt~enkleinwinkelstreuung unter Nutzung der anormalen Dicper- 
clon 

- EXAFS an Metallen zur Nahordnung 
- Textur und ~pannungsanalyse (Tiefenprofile) 
- ~önt~enmikrosk~pie an keramischen Werkstoffen und ~auteilen 

- Röntgenfluoreszenz 
- Struktur dünner Schichten (auch in Totalreflexion) 

- profilanalyse (hochaufgelöst) 



I 

Anwendungen des Elektronensynchrotrons 
I 

in der Kernphysik 

D. Janssen 
Forschungszentrum Rossendorf 
WIPIHEP-Gruppe im lnstitut fur Kern- und Hadronenphysik 





FIG. 3: The dependence o f  the rnaximum b a c k s t a t t e r d  photon 
enurgy upoa t h e  e l e c t r o n  beam energy fs s h m  here 
by the solid curves for the i n d l c a t e d  laser i ines.  



~~4131dt 
7 - c, = 3.OOeV 

E, = 2.5 GeV 

=G. 7 : The c r o s s  s e c t i o n  f o r  p r o d u c h g  y r a y s  w i t h  
l i n e a r  p o l a r i z a t i o n  p a r a l l e l  t o  t h e  l a s e r  
p o l a r i z a t i o n  is shown by t h e  dashed c u r v e .  
The t o t a l  b a c k s c a t t e r i n g  Cross  s e c t  ion  wi th-  
ou t  r egard  t o  p o l a r i z a t i o n  ( p a r a l l e l  + per- 
~ e n d i c u l a r )  is shown in t h e  top  P a r t  of t h e  
f i g u r e  a s  t h e  s o l i d  c u r v e .  The r a t i o  of these  
two c r o s s  s e c t i o n s ,  t h e  y r a y  beam p o l a r i z a -  
t i o n ,  is s~0w1-1 a t  t h e  bo t tom.  



In came 11 we nave malcatea tne dmerent Ladon beams now in operation, under 
construction or being planned. 

Project name Ladon (") Taladon (+) Legs (*) Grad (**) 
Location Frascati Brookhaven Grenoble 
Energy d efining collimation intemal external internal 

rnethod 
Electron energy (GeV) 

taggiw tw3ing tagglng 
1.5 2.5 6 

Photon energy (eV) 2.45 3.53 3.5 
Gamma energy (MeV) 5t80 35 + 80 180 i 300 300 + 1500 

variable sirnultaneous simultaneous simultaneous 
Energy resolution FWHM 

(MeV) O.Ms8 4 s 2  6,. 18 
% 1.4 s 10 5 2 1.2 

Electron current (A) 0.1 0.2 0.1 
Gamma intensity (s-l) 106 5.105 107 l o7  
Date of operation 19781989 1987 1995 

(expected) 

(") Laser m N E .  
('1 TA& LADON. 
('1 Laser Electron Gamma Source. 
(**I GRenoble h e a u  Acctlerateur Laser. 



- 
e bremss t rah lung  end- 

po3nt d i f f  e r e n c e  

- Tagged 
e bremss t rah lung  

e ann i h  i l a  t ion  
in f l i g h t  

TABLE 111: Sources  of Medium-Energy Quasi-Monochromatic Gamma Rays 

Monochromat i c  Yield OE accompanying 
Reso lu t ion  P o l a r  i z a t  ion ~ l u x  ( sec - l )  y r a y s  OE unknown eneiy 

Very l a r g e  below 
end-po i n  t r eg ion 

* 
1 0  MeV 

3 MeV 

-5  MeV + I tagged-two-photon 

W e+ a n n i h i l a t i o n  in f l i g h t  
Ln 
M - 

I e  coheren t  bremsstrahlung 60 MeV 
in diamond 

- 
e laser s c a t t e r f n g  a t  2.7 MeV 

* Large component 1 :.i untagged 

Very l a r g e  from 
bremsstrahlung 

.Very l a r g e  compon en t 
un tagged 

Large * 
None 

* 
Parameters  quoted a r e  from Bonn (Me79). The ffux o b t s i n a b l e  wfth a high-dutp f a c t o t  e i c c t r o n  a c c e l e r a t o r  coufd b e  
w107, if such a machine existed Ln t h i s  energy rcrnge. 

+ Parameters  quoted a r e  e x t r a p o l a t e d  from i n i t i a l  tests a t  Saclay (Be80). 

* Higher p o l a r i z a t i o n s  and lower backgrounds are a v a i l a b l e  with Chis Cechnique, bu; only for very high phocon eneqieh  
many G e V  (Pa68 ,Ta8O). 







lW 2Ew 386 
Photon Enargy i i IaV1 

F I G .  31: (a)  Photoabsorpt ion f o r  208?b, ex t r apo la t ed  u p  to 
t h e  region of t h e  d e l t a .  

(b) E l a s t i c  photon s c a t t e r i n g  from 2 0 e ~ b  wi th  (dashed) 
and without ( s o l i d )  a s o l l e c t i v e  enhancernent (Le81). 



FIG. 34: Comparicon of t o t a l  a b s o r p t i o n  Cross s e c t i o n s  f o r  
pions (AI and photons (B) on 160. S o l i d  curves 
a r e  t h e  s c a l d  nucleon Cross  s ec t ions .  Dashed 
curves are t h e  r e s u l t s  of de l ta -hole  model calcu- 
l a t  ions (We81). 



FIG. 3 6 :  Delta-hole model calculat h n s  for coherenr 
so-photoproduction f r o m  160 (Sa81). The 
data polnc a t  Ey=294 MeV, 005851U0 ic from 
(Me79). 



FIG. 38: Tagged-br-sstrahlung d a r a  f o r  c o h e r e n t  
zo-photoproduct ion f rom 1 2 ~  ( ~ 0 8 0 ) .  The 
s o l i d  cunre is a d e l t a - h o l e  model ca lcu-  
lat ion (M082) . 



the basic quark and gluon degrees of freedom, and found to be in ieasonable 
agreement with the existing measurements [l7]. The most striking experimental fact 
is that only the first pion-nucleon resonance (A33) appeaxs as a bump in the data. The 
conMbutions of the higher resonances are not appasent in the angular distributions. 
Polasization data rnight therefore help to understand this phenomenon. 

Fig. 9. - The asyrnrnetry for the reaction Y + d+ p + n as a function of gamma-ray energy a 
c.m. angle of 90". N+MEC+IC,  ---- normal; V A  Liu [14a], V Del Bianco [l4b], @ D( 
Pascale [14c], Gorbenko [14dJ, o De Pascale El4e1, i Adamian [14fl. 

"-- +-La t-ntal cross-section of 0.5 at i GeV and a liquic: 
'--'--~t.inn rate of 0.5 per second: 





Figurc 7. The rtlation bctween emission angle ond photon enes 
'perfect' elcctron beam (on the left) and a beam with the E.S.R.F.. r 



Figure 16. Section and perspective view of the Rugby Bai.! total view of the 
support structure (taken from (11). 



W. Hoyer 
Technische Universität Chemnitz-Zwickau 
Fachbereich Physik 

Aussage des Wissenschaftsrates: Material- und Werkstofforschung sind tragende 
Elemente der Forschung aln der TU Chemnitz-Zwickau 

FB Physik, Chemie, Werkstoffe 

FB Physik: Obeiflächen- und Grenzflächenphysik 
Dünne Schichten 
Technische Physik 
Festkörperphysik 
organische Festkörper 
Analytik an Festkörper-Oberflächen 

Physik der Flüssigkeiten 
Röntgen- und Neutronenstreuung 1 C4 
Theorie ungeordneter Systeme 
Strukturmodellierung 

3.3 



Diffraktometrie: 

- Aufklärung der Nahordnung in nichtkristallinen Stoffen 
Element- und Legierungsschmelzen 
amoprphe, nanokristalline Schichten 

partielle Strukturfunktionen --> resonante Streuung 

- Phasenanalyse 

- "zeitaufgelöste" Beugungsexperimente 
Kinetik von Mikroentmischungsvorgängen 
Phasenseparation in monotektischen Legierungen 
Vorstadien der Phasenumwandlung flüssig-fest 

- hochaufiösende Beugungsexperimente an dünnen Schichten und 
Schichtoberflächen 

Textur- und Spannungsmessung: 

- innere Spannungen in Schichten 
- Spannung Schicht-Substrat 
- herstellungsbedingte Texturen in Schichten 

EXAFS 1 XANES: 

- elementspezifische Untersuchung der Nahordnung 
(Triplettkorrelationsfunktionen) 

- Ordnung mittlerer Reichweite (Assoziatbildung) 
- Präformierung (Selbstassoziation) von Phasenübergängen 
(flüssig-flüssig in monotekt. Leg., flüssig-fest in eutektischen Legierungen) 











.-; 
"J" - 











13g. 3 Different weigbtod total atructure factors of 
ni3361~67 .t l00ooC 



lig- 2 Partial structuzr factors oi iJi33(3eg7 at 3000°C 



C 
d - 

-C 
d 

Ci- 



XAS- und PES-Experimente mit Synchrotronstrahlung 

R. Szargan 

Fachbereich Chemie der Universität L e i p z i g  

Linnestr. 2, 0-7010 Leipzig 



QUELLE 

1976-82 ARUS 

1979-86 VEPP-2M 

1984 VEPP 4 

1986-88 VEPP 3 

1987-92 BESSY 

1990-92 BONN-SYN 
ELSA 

1990-92 DORIS I11 

1991-92 SPEAR/ 

ALS 

MONOCHROMATOR / REGION ART 
AUFL~SUNG 

ERE KGM 

NOV PGM 
KGM 

NOiV KKMC 

NOlV KKMC 

BER HE-PGM 
KMC 

TGM 

BONN DKMC 

HAM DKMC 
(RÖMO 11)' 

IKMC 

(DEXAFS) 

STAN TGM 

BERK 

XANES 

XANES 
PES 

XANES 

XANES 

XANES 

PES 

XlllNES / 
EXAFS 

XANES/ 

EXAFS 

PES 

XANES 



ZIELE 

0 berflächenkomposition 

Grenzflächenreakt ionen 

Schottky-Barrieren 

Bandverbiegungen 

SYSTEME 

IiiP(llO)+Ti 

GaP(ii0) + Al, In, Sn, Cs, P 

W Se + Pt 

0 berflächenphotospannungen Ga(100) +:Sn. 

Gapzustände GaP(ll0) + Cs 

InP(l10) + Cs . 
Bandstruktur GaAs(ll0) + Na 



Ordered 

Metals on substrates 

Solid solution 
(dissolved semiconductor 
oloms in meta{ 

Cluster owerlayerl 

(a) before contaet ( b )  equilibrium situation 

n-type SC 

deplelion region 



EDC 

DOS 

PES information 

Kinetic 
energy 

C 

t 
Binding 
energy 



PES signal discrimination 

Atomic photoionisation Cross 
sections (irom Yeh and Lindau) 

photon energy (eV) 

i I I I 
21 19 17 15 
Binding energy (eV; EF =O) 

In/GaP ( 1  10) low temperature 

Ga3d ' 



Morphology of Al/GaP(110) 

Room Temperature Low Tempera ture 

Energy (eV) 



PES curface emission I 

&I.Y I @ ANION 
I 

4 

I 1 
I 
0 CATION 

GaP(l10) 
hw 150 eV 
normai 
ernission 

t I 1 1 I 

12 14 16 
Kinetic energy (eV) 





Effect of meta1 coverages on PES signals I1 

I 1 I I I 1 
13 16 +T5 16 17 I 8  

Kinetlc energy (eV1 



Komplexierung von Pyrit mit KEX 
I Einfluß eines oxidierenden Potentials 

pH4;pHg I 6.25x10-5mol/i KEX I +450rnV vs. SHE 
1 Smin / T, =I 30K; T2=300K 

166.6 164.4 162.2 

Bindungsenergie / eV 



~ Strukturvorschlag für (EX),- ~dsorbatkomplex 

~ Referenz: Dixanthogen/Gold 

O l  s-Verschiebung i i S(1)~p-Verschiebung 
0.5eV - s-s \ 0.3eV 

R C' C R 
\I\\ 1 H \ /  

Q .s s. 0 

Bildungsmechanismus - Kontaktoxidation 



PES surface emission I1 



PES of molecular gases I 



[ XAS-S ynchrotronexperimente J 

ZIELE 

Struktur und Dynamik 
angeregter Moleküle 

* * Wirkungsquerschnitte 

Konfiguration, ~oordination 

und Bindungseigenschaften 

von Metalionen in komplexen 
Verbindungen 

0 

SYSTEME 

C-, Si-, und P-haltige 
molekulare Gase 

Organische Verbindungen 

mit Heteroatomen 

Koordinationsverbindungen von 
3d-Metallen und Platin 

Katalysatoren, Elektrodenmaterialien, 

Gläser, Polymere 



XANES analysis of bonding I 
X-ray t hermochromism 

CU K-XANES of (Et2NH2)2 CUCI,I 









~ Characterization of Zn centers in ZSM-5 zeolites 

Zn K XANES 

mecfianical mixt ure: 

2110 + H- ZSM-5 

Zn 0 + Na- ZSM-5 

ethane. treatment 

differente spect rur~i 

Oetweerl (b)  and 30% of tlie 

nontialihed (C) 

Energy [eV] 





MITARBEITER 

P.  S T R E U B E L  

T.  CHASSE 
K . - H .  H A L L M E I E R  

T .  R E I C H  

F.  T H I E L  

PARTNER 

XAS 

S.  K A R T H E  

I .  U H L I G  

C .  H E N N I G  

R .  H E S S E  

J .  HORMES/ U N I  BONN 

M. P A N T E L O U R I S  

S .  S T E I L  

W. BRAUN B E S S Y  

G .  K A I N D L /  F U  B E R L I N  

C .  LAUBSCHAT 

0 .  S T R E B E L  

W. METZ/ U N I  HAMBURG 

M .  FRÖBA 

M. H A G E L S T E I N  E S R F  GRENOBLE 

D . A .  S H I R L E Y  L B L  B E R K E L E Y  

E . S .  GLUSKIN/  IKP NOVOSIBIRSK 

G . N .  K U L P I N A N O V  

G .  E R I Z I A N  P I  EREVAN 

THEORIE 

E .  HARTMANN IOM L E I P Z I G  

A . A .  PAVLYCHEV U N I  P E T E R S B U R G  

W . H . E .  SCHWARZ U N I  S I E G E N  

PES 

K. H O R N  F H I  B E R L T N  

W .  H E I C H L E R  MLU H A L L E  

W .  J X G E R M A N N  H M I  B E R L I N  

W .  R I C H T E R /  T U  B E R L I N  

D .  Z A H N  

E.  S U O N I N E N  U N I  T U R K U  

MATERIAL 

L .  B E Y E R  f I T  L E I P Z I G  

W .  D I E Z S C H /  U N I  L E I P Z I G  

B .  S C H U L Z E  

D .  I L L I ~  V A R T A  AG ELLWANGEN 

W .  S C H N E I D E R /  T U  D R E S D E N  

K .  W I E S E N E R  



Synchrotron-Strahlung für Unter- 
uchungen an Dünnen Schichten 

- Experimentelle Wünsche der Dünnschichtforschung 

G. Reiss, IFW Dresden e.V. , IFF - Abteilung Dünne Schichten 

- Trends in der aktuellen Dünnschichtforschung 

- Herstellung künstlicher Materialien 

- Multilagen 
(epitakt., polykrist. und amorph) 

- Mehrphasige Systeme 
(epitaktisch, nanokristallin, granular, 
amorph) . .  

In situ Untersuchungen 

- Struktur 

- elektronische Eigenschaften 

- magnetische Eigenschaften 



- Dünnschichtabteilung am IFW (IFF) 

- Systeme 

- metallische Schichten 

- mehrphasige, reaktive Systeme 
(Metall + ... ) 

- mehrlagige Metallschichten (künftig) 

- Untersuchungen (ex-situ) 

- Herstellungsprozeß 

- Struktur 

- Wärmebehandlung, Oxidation 

- mechanische Eigenschaften 

- Elektronentransport, Hall-Effekt, 
Thermokraft . . . 

- magnetische Eigenschaften (künft ig) 



- In-situ Untersuchungen hauptsächlich bzgl. 

- Struktur 

- Elektrische U. elektronische Eigenschaften 

- Magnetische Eigenschaften 

A 

reflected photons 
incident D ~ O ~ O ~ S  $C' e,z 

polar. t% 

A e r e d  photons 

photoelectrons (ar 
Neutrals, Ions 

~gles, spin,..) 

transmitted photons 

Abb. 1 : Prinzipielle. Untersuchungsmöglichke'iten an 
Dünnen Schichten mit der Synchrotronstrahlung 

Vorteil : Hohe Brillianz erlaubt in-situ Untersuchungen mit 
sehr guter Auflösung (Zeit, Energien, .. 1 



Struktur 

- Standard-Untersuchungen LEED, RHEED 

- Synchrotron-Strahlung: 

- X-ray Standing Waves fluorescence 
fluorescence 

del cctor 

erlaubt in situ Studium 'vergrabener Interfaces' und 
eingebauter Fremdatome, mit andereSn Techniken kaum 
mögl ich 



- Grazing lncidence Surface Diffraction 

Fis. 14 
jurface the 

Grazing incidence surface diffraction. As Seen 
incident X-ray beam subtends an angle Qi (-0.4 deg 

from the 
for a Cu 

Oberflächenrekonstruktiönen, Entscheidung lagen- 
weises oder inselartiges Wachstum (Crystal Truncation 
Rods) U.S.W. 



Elektronische Eigenschaften 

Photoelektronenspektroskopie 

- Beispiel 1 : Sind kleine Cluster aus Metallatomen 
metallisch ? 

Fehlen einer ausgeprägten Fermikante für Pt-Cluster 
Si -- nichtmetallisch ? 

Anwendungen beim Wachstum insbesondere im 
Anfangsstadium und bei Multilagen 

- Beispiel 2: Wie entwickeln sich Schottky-Barrieren? 

$ conduction band 

1 valence band t 
log 0 log 8 

Fig. 7: General bchavior o f  ihc surface Fermi l cvc l  pos i i i on  wiihiri i h c  

scmiconductor gap, observed for different mctals on G a A s ( l l 0 ) .  as a 

function o f  melal coverage ( l o g @ ) ,  semiconducior  d o p i n g  type .  and 

Ideale Methode für in-situ Untersuchyngen zu den elek- 
tronischen Eigenschaften (kleine Teilchen, Grenz- 
flächen..) 



magnetische Eigenschaften 
Im Mittelpunkt : Multilagen 

Spin-dependent X-ray absorption 
(Circular Magnetic X-rai Dichroism) 

E i g -  7 :  Normal abgorption and CMXD 
pi-ofi  le a t  the  Pt L,-edges i n  Pt/Co 
i l iu l t i lnycrs  wirli d i f f e r e i i t  P t  thick- 
nesn corrcnpording t o  2 ~nonolnycrs Co 
and 4 . 7 . 1 0 . 1 3  anci 1 8  inonolayers Pt .  

Fia. Br  Theore t i ca l  ( X )  and experimen- 
t a l  average Pt rnornent ( a )  and t o t a l  P t  
rnornent ( b )  i n  Co/Pt rnulti layers dedu- 
ced frorn t h e  spin-dependent absorpt ion 
p r o f i l e s  i n  F i g .  7 .  

Number ol Pt-Layerd 

0.15 1 
1713 10 7 4 

i I  1 I I 

Q Elxperimcnt 
0.10 

Theory 
0 

I 

Welche magnetischen Eigenschaften haben die Atome 
an den Grenzflächen von Multilagen ? 
Wie ist der Zusammenhang mit der. Spinstreuung der 
Leitungselektronen (-- > Giant Magneto esistance) 



Fazit 

- Synchrotron-Strahlung eröffnet ideale Unter- 
suchungsmöglichkeiten für die moderne Fest- 
körperphysik 

- Hauptinteressen der Dünnschichtforschung 
am IFW 1 IFF sind Messungen an mehr- 
komponentigen bzw. mehrlagigen Schichten 
mit metallischen Komponenten 

- Strukturuntersuchungen zum Wachstum 
und zum Einbau von Fremdatomen 

XSW, GI 

- Untersuchungen zum elektronischen Ver- 
halten granularer Schichten und  zur elek- 
tronischen Struktur an Grenzflächen 

Photoelektronenspektroskopie 

essungen zur magnetischen Struktur 
iger Schichtsysteme 

CMXD 



Polish Scientist's Contributions to the Studies 
with Uce of the Synchrotron Radiation 

A. Kisiel 
Jageilonian University Krakow 

Institute of Physics 



1. Jagelilonian Uuiversity in Cracow (Institute of Physics, Institute of Chem- 

istry. Ckntral Lal,oratory bf the Physical, Chenuca.1, and Striictural Arialysis). 

2. Warsaw U ~ i i v e r s i t ~  (Ilistitute of Physics, Cliemical Faciilty). 

3. Warsaw Technical Uiiiversity (Ilisti tute of Physics). 

1. Silesian University in Katowice (Institute of Physics and Cheniistry of Met- 
als). 

.5. Wroctaw University ([~t,it .~t,e of Esperiiiiantal Phyics, Iiistitute of C']iciii- 

istry). 

6. Adam Mickiewicz University in Poznari (Institute of Pliysics). 

7. University of L6di (Iiistitute of C'heinistry). 

8. Institute of Pliysics, Polish Acad. Sci. (PAN) in Warsaw. 

9. Institute of Pliysical Chemiscry of PAN in Warsaw. 

10. Institute of Metallurgy of PAN in Cracow. 

11. Institute of Low Temperature and Structura l  Research of PAN in 
Wroclaw. 

12. Unipress (PAN) in Warsaw. 

13. Academy if Mining in Cracow (Institute of Yuclear Physics and  Techniquei 

14. Institute of Nuclear Physics in Cracow. 

1.5. Institute of Nuclear Chemistry and Technique in Warsaw. 

16. Institute of A tomk  Energy in ~ w i e r k .  

17. Institute of I ~ o n  Metatlurgy in Gliwice. 



1. Diffractioii s tudies (Single crys tals, especially inicrociys tals and 

polycrystalliiir samples). Tirne resolved X-ray diffrac tioii s tudies 

of p l ias~ trausi tions; Reac: tion kine tics in controlled environment . 

Absolute structure determination using tuneble synchro tron radia- 

tion b e m  with controlled cross-fire (small, medium size molecules 

containhg ouly light atoms). Use of resonance scattering in 

macromolecular s truc ture de terrnination. Single and m.ulticrys- 

tal X-ray topograp1i;i.; surface diffrac tion. standing wave method 

applied to the ral structure of materials. Diffuse scattering, reflec- 

tometrw, 

2. X-ray i~b~orpti0~1 studies (XAS) and X-ray exnissiou spectroscopy 

applied to to the analysis of the electrou structure of rnetals, serni- 

condiictors, orgauic compunds, and macromolecules (XANES 

niethod ) . Local structure analysis of solids (meta1 alloys and 

semiconducting miscd compounds, nonstoichiometric/doped com- 

pounds) using Estended X-ray Absorption Fine Structure (EX- 

AFS). 

3. VUV spectroscopy a.nd photoemission studies for metals and semi- 

condiictipg compounds. 

4.  Biological and medical applied studiec using EXAFS and XANES 

methodc. Investigations of the transfer processes for the interne- 

diate phases in biolsgical and osganic systems (including mineral 

components). The resonance analysis of trace elements in tissues. 

X-ray li thograp hy. 



4992 

Selected list of the publications made by polish 

authojrs 

in cooperation wit h international groups 

W.M. Kwiatek; 

Institute of Nuclear Physics, Cracow, 

Brookhaven National Laboratory, New York, 

HASYLAB a t  DESY in Hamburg: 

Synchrotron Radiation Induced X-Ray Emission - SRIXE. 

e A. Kolodziejczyk; 

Universi ty of Mining and Me tallurgy, Cracow , 

BESSY, Berlin: 

XA NES Experiments for High- Temperature Superconductors. 

J. Ole~zkiewicz, R. Markowski, A. ICisiel; 

Jagellouian University, Cracow, 

Laboratori Nazionali di Frascati, Frascati: 

X-Ray Absorption Near Edge Spectra for CdTe. 

a A. Burian; 

Department of Solid State Physics, Polish .4cad. Sci. Zabrze, 

LURE, Orsay: 

Extended X-Ray Absorption Fine Structure Euidence for Ho- 

rnopolar Bonding in Amorph~as  Cd-As and Zn-P. 



K. Lawniczak-Jabloiiska, S. PascareUi, F- Boscherini, R. Kozub- 

ski; 

Institute of Physics Polish Acad. Sci., Warsaw, 

Laboratori Nazionali di Frascati, Frascati, 

J agelloluan Universi ty, Cracow : 

Occupancy in Ternary Ordered Ni Al Fe Alloys Estimated by 

EXA FS. 

0 E. Sobczak, S. Mobilio; 

Institute of Physics Polish Acad. Sci. Warsaw, 

Laboratori Nazionali di Frascati, Frascati: 

Extended Structure of Fe BIS as Compared to Fe K EXAFS. 

2. PHOTOEMISSION SPECTROSCOPY - SURFACE.PHYSICS 

Institute of Physics Polish Acad.Sci., Warsaw, 

Chalmers University of Technology, Sweden: 

Photoemission of Cd(0001) Using Synchrotron Radiation, 

K.-U. Gawlik, J. Brugmann, S. Harm, C.Janowitz,R. Manzke, 

M. Skibowski, C.-H. Solterbeck, W. Schattke, B.A. Orlowski; 

Uliiversity of Kiel, 

Institute of Physics Polish Acad. Sci., Warsaw: 

Electronic Structure o f the Cd Te(100)-(1 x l )  surface. 



3. X-R.AY DIFFRACTION AND SCATTER.ING 

e J.Grochowski, P. Serda; 

Jagellonian University, Cracow, 

DESY H a n h r g :  

Resonant Scattering of Light Atoms - Measuring Methods und 

A pplications. 

W. Wierzchowski, M. Moore; 

Institute of Electronic Materiais Technology, Warsaw, 

London University, S.E.R.C. Daresbury Laboratory: 

Observation of Interference Fringers in Bragg-Case Syn- 

chrotron Double-Crystal Images i f  Stacking Faults in Diamond 

4. OPTICAL VACUUM SPECTROSCOPY 

e D. Debowska, M, Zimnal-Starnawska, A. Kisiel, M. Piacentini, 

N. Zema, W. Giriat; 

Jagellonian Universi ty, Cracow, 

University of Rome "La Sapienza", Rome: 

Istituto di Struttura della Materia, CNR, Frascati: ADON F- 

Vacuum Ultraviolet RefEectivitg of CdFe Te. 











Tabelle 1.4: Vorläufige Liste notwendiger MeBplätze an der 
Synchrotronstra1hlu~ngs~elle ROSY abgeleitet 
aus den regionale Bedgcf. Die bngegebene 
Betreiberinstitu&ionen sind aus heu-tiges 
Sicht Interessenten. 
(Es wurden bisher noch nicht  alle potientiellen 

Nutzer befragt) 

Instrument / Meßmethde Anzahl Bet-reiber 

~ulverdiffraktometer (PD) 
(mit Option anomaler Streuung ) 
- Standardgerät - Hochauflösung - für nichtkristalline Stoffe 
~ihkkistalldif f raktometer (EKD) 

~€innschichtdiffraktometer (DSD) 

energiedispersives Diffraktometer (EDX) 

Kleinwinkelstreuung (WS) 

~bsorptionsspektroskopie (XAS) 

Röntgentopographie (RTOP) 

Oberflächenfluoreszencanalyce (OFA) 

~ikrotomographie (MT) 

scanning-PE-Mikroskopie (SPEM) 

Mößbauerspektroskopie (MB). 

TUD 
IFW 
TUC 

Tm 

FSR(1) 

IPF 

T m, FZR 

BAF(1) 

FZR 

FZR 

Uni L 

FZR (? )  





Anwendung von Synchrotronstrahlungsmethoden 
in der lonenstrahlphysik 

Wolfgang Matz Forschungszentrum Rossendorf e.V. 
Studiengruppe Synchrotron und 
Institut für lonenstrahlphysik und Materialforschung 

Tihemen der lonenstrahlphvsik irn FZR 

- Erzeugung von isolierenden, halbleitenden und leitenden 
vergrabenen Schichten durch Hochdosisimplantation in 
Silizium 

- Studium von ionenstrahlinduzierten Defekten in Halbleitern 

- Bildung neuer Phasen bei der Hochdosisimplantation in 
Metalle 

- lonenstrahlmischen von metallischen Schichtstrukturen 

- Abscheidung von Schichten mittels Ionenstrahlen 
- neue Effekte durch Hochenergieimplantation 

Probleme dünner Schichten 
an der Oberfläche oder 
dicht unterhalb der Oberfläche 
(vergrabene Schichten) 

an Halbleitern, Metallen, 
(Keramiken, magnet. Materialien) 

foliosyn 



Aussagen aus Experimenten mit 
Synchrotronstrahlung 

dünne Oberflächenschicht erfordert Abgrenzung vom Volumen 
durch fast streifenden Einfall (hohe Intensität im Primärstrahl 
nötig: Kollirnatio~n, Streuvoiumen) 

* Phasenanalyse von implantierten Schichten 

Beispiel: TiN-Schichten 1 Anteil der Unterjagenstreuung 

- Phasenidentifikation 
- Analyse von Mischphasen (anomale Streuung) 
- Cluster- oder Teilchengrößen von Ausscheidungen aus 

W S  

* Schichtdickenbestimmung 

Refie ktometrie 
(Abgrenzung zur lonenstrahlanalytik ist zu prüfen) 

* Struktur von 0berFlächen.und inneren Grenzflächen 

- Orientierung 
- Spannungen (misfit) 
- (Rauhigkeit, Welligkeit ?) 

foliosyn 



* EXAFS zur Untersuchung von Nahordnungsphänomenen 

- Phasenbildung, Umgebungsentwicklung 
- Dotierungseffekte 

Beispiel: As-Implantation in amorphes und kristallines Silizium 

* spektroskopische Techniken 

foliosyn 



TIN - Film (3000 a) auf Glassubstrat 

Effekt unterschiedlicher Einfallswinkel 

Strukturelle Änderungen durch verschiedene Abscheidebedingungen 





Streuexperimente mit Synchrotronstrahlung an Polymeren 

A. Pohlers, IPF Dresden e. V., Abt. Analyfik 

1. Einordnung: 
Bei der Strukturaufklärung polymerer Werkstoffe haben Röntgenstreuexperimente eine 
große Bedeutung erlangt. Ausgehend von den Aufgabenschwerpunkten unseres Institutes 
ist die Aufklärung des thermischen und zeitlichen Strukturverhaltens neuentwickelter 
oder verarbeiteter Polymerwerkstoffe, einschließlich Faserproben, insbesondere 
- das Erwärmungs- und Abkühlverhalten im Temperaturbereich von -200 . . 600°C, 
- thermisch induzierte Strukturänderungen bzw. Phasenumwandlungen, 
- das thermische und zeitliche Rekationsverhalten der Proben u.ä. 
von besonderem Interesse. Die Messungen werden La. in Transmission durchgeführt, 
wobei die Gesarntmeßzeit pro Probe und Experiment 1. .4 Stunden betragen kann. 

Obwohl gegenwärtig das institutseigene Röntgenfeinstrukturlabor modernisiert und er- 
weitert wird, sind wir an der Ergänzung der eigenen WAXSISAXS-Meßtechnik durch 
Mitnutzung externer Meßplätze, insbesondere von simultanen Meßanordnungen 
Synchrotronstrahlung, interessiert. Durch den Querschnittscharakter unserer Analytik- 
abteilung variieren die anfallenden Analysenaufgaben, so daß künfiig neben temperatur- 
abhängigen Untersuchungen an Polymeren auch Messungen in Abhängigkeit von anderen 
physikalischen Parametern (z.B. Spannungsuntersuchurigen an Spritzgußteilen) sowie die 
Kombination verschiedener Analysenmethoden denkbar sind. 

2. Simultane WAXSJSAXS-Meßverfahren: 
Wie aus Tab. l a  ersichtlich, gibt es zwei simultane WAXS-Meßverfahren: 
- das winkeldispersive Meßverfahren mit großem ortssempfindlichen Detelctor (PSD), 
und 
- das energiedispersive Meßverfahren mit Halbleiterdetektor (HLD). 

Beide Verfahren basiern auf einer Vielkanalmessung der Streukurve und benötigen 
während der Messung keine Goniometerbewegung. Hierdurch vereinfacht sich der 
mechanische Versuchsaufbau, zugleich erhöhen sich aber auch die Anforderungen an die 
Nachweiselektranik und die Aufbereitung der Meßdaten. Wegen der Proportionalität 

zwischen k (bzw. d-1) und dem Produkt (E-sin6) sind die beiden Verfahren ungeachtet 
unterschiedlicher technischer Anforderungen physikalisch gleichwertig und die Auswer- 
tung der Streukurven aus beiden Verfahren (Tab. lb) stimmen nach den meßspezifischen 
Korrekuren und dem Übergang in den Impulsraum (zur Streuvariablen k) iiberein. 

Als simultanes SAXS-Verfahren kommt ausschließlich das winkeldispersive Verfahren 
mit ein- oder zweidimensionalen PSD in Frage. Der prinzipielle Aufbau solcher Meß- 
anordnungen entspricht dem des simultanen winkeldispersiven WAXS-Verfahren, jedoch 
ergeben sich auch höhere Anforderungen an die Strahlkollimation durch das Messen in 
Primärstrahlnähe. Diesen Anforderungen kommt die Synchrotronstrahlung ihre geringen 
Strahldivergenzen entgegen. Außerdem erlaubt ihre hohe Primärintensität, durch Ver- 
größerung des Meßkreisradius die Winkelauflösung und den Grenzwert km, zu ver- 
bessern. 



I 
1 Sequentielles Meßverfahren: I 
Messung erfolgt sequentiell in kleinen 
Winkelschritten. 
- Goniometer mit Detektoren . 

Messung erfolgt in kleinen Winkel- 
intervallen sinnultan und von Intervall 
zu Intervall sequentiell. 
- Goniometer mit (kleinen) ortsauf- 

lösenden Detektoren 

Tab. la: Verfahren der Rönt~enweitwinkelstreuung 

d = n (  h c )  / (2 EsinO) 

erfahren: 
Messung erfolgt irn interessierenden Messungen erfolgen bei einem oder 
Wbkelbereich simultan. mehreren festen Winkeln energie- 
- Plan- und Kegelfilmverfahren dispersiv gemessen. 
- Meßanordnungen mit ortsaufl äsen- - Meßanordnunoen & Halbleiter- 

detektoren 

I 

I Simultane Meßverfahren: I 1 Simultanes ~ e ß i  

Tab. Ib: Versuchsdurehführung mit Synchrotronstrahlung 

Winkeldispersives Verfahren 
( mit linearem PSD ) 

Vorbereitum der Messung: 
- Optimieren des Strahleintrittes 
- Einstellen der Energie am Doppel- 

monochromator 
- Kanal-Winkel-Kalibnening 
- Messen von yrel= f(2ß) 

- Vielkanaimessung der Streukurve 
als f(28, physikalischer Parameter) 

- Monitorierung der integralen I. 

- Korrektur von I. rlre1(2ß) 

- Korrektur d. inkok. Streuung [f(2%)J 
- PLA-Korrekturen ais f(2ß) usw. 

Optimierung der Meßanordnung 
unter Beachtung der Strahlintensität 

- Monitorierung von (Io rlrel) = f(E) 



Tab.2a: Einige Svnchrotronstrahlungsquellen für den Röntgenbereich 

BESSY 11 Berlin C 1,7 4 2  - 2,6 

ESRF Grenoble b 6 0  25 - 19,2 

ROSYULIDresden C 3,0..3,2 7,15 1,33..1,4 8.38..9,0 

a.. in Nutzung, b. .in Bau, C. .geplant 

Tab.2b: Strahlun~squellen für das energiediswrsive Meßver 

60. .7O 

Ca. 40 

ca. 40 

I Emax 1 Emin I 7,5,.8,0 5,5..6,0 16 .. 20 12 .. 14 
V 1 Y I I I 

Strahlungsquelle 

Abb. 1: Geplanter spektialer Intensitätsverlauf von ROSY I 

Bremsstrahlung 
Cr-Röhre I Cu-Röhre 

1 lmax I lmin I ca. 10 

Synchrotronstrahlung 
DORIS I ROSY 

I 10..50 ca. 500 



Abb.2: Simultane WAXS-Messun~en mit Svnchrotronstrahlung 

Winkeldispersive Meßanordnung 

T-Kammer Absorber 

Orts- und Nachweis- 
elektronik mit ADC 

J PSD 7 

-'-.L-' keamline 

Netz Steuerrechner 

Energiedispersive Meßanordnung 

Nachweiselektronik 
mit ADC f BMI 

Netz Steuemhner 



3. Polvmer-Meßplatz für ROSY: 
Für das energiedispersive Meßverfahren folgt der simultan erfaßbare Bereich der Streu- 

I variablen k aus: 

Bei Verwendung von bestimmt die Kp-Strahlung des Anodenmaterials 
die minimal nutzbare Energie E„ und die maximal nutzbare Energie E„ ergibt sich aus 
der Anodenspannung U: 

Ern= 0,85 e Iu( (2) 
Der simultan meßbare k-Bereich (Tab. 2b) ist für viele Belange, insbesondere bei der 
FOURIER-Transformation von Interferenzhnktionen, unzureichend, so daß mehrere 
Messungen bei unterschiedlichen Winkeln notwendig sind. 

Bei der Nutzung von Synchrotronstrahlung wird E„ von der Transmission des Detektor- 
fensters und dem Auftreten von ~uoreszenzstrahlung bestimmt und die Energie E„ ist 
eine Funktion der kritischen Energie Ec der Synchrotronstrahlungsquelle. Um wunsch- 
gemäß einen k-Bereich von 10..200 nm-1 simultan erfassen zu können, ist eine kritischen 
Energie E, > 15 keV notwendig. Der Auswahl von Synchrotronstrahlungsqiaellen in 
Tab. 2a zeigt aber, daß diesen Wert nur den Strahlungsquellen DONS 111 und ESW er- 
reicht wird. Insbesondere ist auch die geplante kritische Energie von BESSY II zu klein, 
um diese Qu&e vorteilhaft für WAXS- oder SAXS-Messungen einsetzen zu können. 

Auch Synchrotronstrahlungsquelle ROSY I wird für das energiedispersive Meßverfahren 
wegen der zu geringen kritischen Energie und dem entsprechenden spektralen Intensitäts- 
verlauf in Abb. 1 unzureichend geeignet sein; 
- Die maximal nutzbare Energie der Strahlung ist zu Mein. 
- Die Intensität fdlt  im interessierenden k-Bereich um ca. 2,5 Größenordnungen. 
- Die integrale Intensität der Strahlung ist zu hoch (Versagen der NachweiseleMronik), 

Wie aus Abb. 2 ersichtlich, fehlt bei energiedispersiven Meßanordnungen primarseitig 
der intensitätsschwächende Doppelmonoctif-omator und die Synchrotronstrahlung wird 
direkt an der Probe gestreut. Zwar kann möglicherweise 
- durch konstruktive Änderung der Ring- bzw. Wiggler-Elemente, 
- durch Spezialausführungen von HLD und Nachweiselektronik, ' . 

- durch Änderungen in der Betriebsweise des Ringes (Single-Biinch-Mode) und 
- die Verwendung zusätzlicher Absorber 
eine Verbesserung der Versuchsanordnung erreicht werden, jedoch sind insbesondere die 
Sonderfertigungen kostenintensiv und spezielle Betriebsweisen des Enges fih andere 
Nutzer störend. 

Hingegen ist ROSY I für winkeldis-persive Messungen Polymeren optimal ausgelegt 
- Die kritische Energie liegt in der Nähe der C&-Stra'hlung, 
- Die Strahlung hat im interessierenden Energiebereich von 6, .25 keY eine hohe Intensität. 
- Dieser Energiebereich ist mit einem Dop~lnnon~hromator leicht durch-.>timmbar. 
- Wegen Ähnlichkeit der MeDanordnungen ist ein universeller WAXSBAXS-Meßpiatz 

möglich, 
- Es sind weitgehend handelsubliche Meßtechnik und Smdardl6s;ungen nutzbar, 



Ab b.3: Beispiel einer temperaturab hängigen WAXS-Untersuchung 

Winkel 26 

Winkel 26 

4 



Abb.4: SAXS / WAXS - Meßplatz mit einem Plächendetektor 

monochr. 

Orts- und Nachweis- Goniometer- / 
elektronik mit ADC 0 fensteuerung 

Steuerrechner und Netz 

Bsp, einer 2D-WAXS-Messung (KETON-Faserprobe, SIEMENS AG): 



Es wird deshalb vorgeschlagen, an Stelle des ursprünglich geplanten EDX-Meßplatzes 
einen kombinierten WAXSISAXS-Meßplatz zur Untersuchung von Polymenverkstoffen 
vorzusehen. Mit ihm sollen Streuexperimente in Transmission und im Temperaturbereich 
von etwa -200 .. 600 "C möglich werden. Den Einsatz eines solchen Meßplatzes zeigt 
Abb. 3 am Beispiel temperaturabhängiger WAXS-Untersuchungen des flüssigkristallinen 
Poly-p-phenylen-isophthalates (eigene Messungen an der DORIS-Beamline ALPHA 2). 
Die Messungen erfolgten im Temperaturbereich von 30 . . 420°C und zeigen deutlich die 
verschiedenen Phasenumwandlungen bzw. Strukturänderungen bis zum Aufschmelzen 
des Polymers. 

Abb. 4 zeigt eine modifizierte Meßanordnung mit einem Hächendetektor (z.B. GADDS 
od. X 1000, SIEMENS AG) an Stelle des gebogenen linearen PSD (z.B. STOE-PSD), 
wodurch zweidimensionale SAXS- und WAXS-Untersuchungen möglich werden. Solche 
Meßanordnung erlauben u.a. das Bestimmen des Orientierungsgrades von Faserproben 
sowie einfache Texturuntersuchungen an Spritzgußteilen. Für anspruchsvollere Textur- 
untersuchungen (bei Raumtemperatur) muß an Stelle der Temperaturkammer ein 4-Kreis- 
Diffraktometer eingesetzt werden. 

Grundsätzlich sind Meßplätze nach Abb. 2 und 4 auch für Anaiysenaufgaben anderer 
Nutzer, z.B. für entsprechende SAXSJWAXS-Untersuchungen an anorganischen und 
metallischen Gläsern sowie für viele Meßaufgaben an polykristallinen Materialien, ins- 
besondere auch für die Pulverdiffraktometie, nutzbar. Um einen hohen Auslastungsgrad 
der Beamlines und ein störungsfreies Messen zu gewähren, ist eine On-Line-Kopplung 
der Steuerrechner mit einer zentralen Rechenstation (Multi-User, Multi-Task) notwendig. 
Dieser Zentralrechner sammelt alle anfallenden Meßfdes der einzelnen Meßstationen und 
übernimmt die Datensicherung. So ist unabhängig vom Experiment jederzeit eine Sich- 
tung und Aufbereitung der Meßergebnisse möglich. 

4. IPF-Beteiligung am Proiekt ROSY: 
Das IPF ist grundsätzlich am Projekt ROSY, insbesondere an der Mitnutzung eines si- 
multanen SAXSIWAXS-Meßplatzes, interessiert. Wegen der projektierten Eigenschaften 
der Strahlungsquelle ist hierfür jedoch die Errichtung eines EDX-Meßplatzes wenig sinn- 
voll. An seiner Stelle wird eine winkeldispersive Meßanordnung mit ein- oderlund zwei- 
dimensionalen ortsem~findlichen Detektor (PSD) empfohlen. Ein solcher Meßplatz kann 
außer für Strukturuntersuchungen an Polymeren auch erfolgversprechend für zahlreiche 
Analysenprobleme anderer Nutzer eingesetzt werden, so daß seine Auslastung auch bei 
nur zeitweiliger IPF-Nutzung (ca. lMonat pro Jahr) als gesichert erscheint. 

Zum gegenwärtigen Zeitpunkt kann ein beratender Beitrag bei der Projektausarbeitung 
erbracht werden. Aussagen über eine gerätetechnische und finanzielle Beteiligung bei der 
Projektrealisierung erfordern genauerere Kenntnisse der technischen Randbedingungen, 
insbesondere der Schnittstelle Strahlrohr-Meßplatz und seiner regeltechnischen Grund- 
ausstattung. Zur Wahrung einer einheitliche Gnindausstattung der Beamlines sollte diese 
Schnittstelle nach den Doppelmonochromator gelegt werden, d.h. 
- die Strahlenschutzeinrichtungen (Shutter, Absorber), 
- die Einrichtungen zur Strahljustage (totalreflektierende Spiegel) sowie 
- der Doppelmonochromator und seine Regeleinrichtungen 
werden als Einrichtungen des Strahlrohres bereitgestellt. Aus heutiger Sicht kann eine 
materielle und personelle Beteiligung beim Aufbau des Meßplatzes nur langfristig über 
das Einwerben von Projektrnitteln finanziert werden. 



W. Blau - - - 

TU Dresden 

EX.4 FS- Untersuchungen 

für die Materialforschunq 

I. Untersuchungsmethodik 

2. Physikalische Grundlagen von E M  FS 

3. An wendungsbeispiel: 
Kristallisation von Sr0- Ti0,A$03- B,OjGlasern 
(G. MOSEL, U Rostock, TH. HÜBERT, BAM Berlin) 

4. EXA FS-An wendungsgebie te (kond. Materie) 

Untersuchungsmethodik 
Transmissions - EXA FS 

- - .- . > 



Physikalische Grundlagen von EX4 FS 

Anregung Rkkstreuurrg 
eines Photoelektrons 

Modulation des Abcorptionskoeffizienten p(hv) 
I------ -_i_I__ -- - _  

Kristallisation von SrO- TiO,Al&- B203 - Gläsern 



Kdstallisa tion von SrO- Ti02-Al&23- B203 -Gläsern 
Kantennahe Feinstrulcl'ur der Rontgmabsorption (XANES) 

I Ti -K-XANES von wärmebehandelten Gläsern 
hl 
64 -- --- 
CA 

Kristallisation von SrO- TiO,-AIp3- B2Q-Gläsern 
Wärmebehandlung eines Glases mit 43 mol. % TQ 

I::' . X ( k )  

1.1 h 

Fourier-Transformierte 











Strukturuntersuchungen an organischen Tracern 

Selektive Fragmentierung @.B. C-F Bindungen) 

Zirkulardichroismus (Kohlenhydrate, Aminosäuren) 









Röntgenkristallstruktura~i1alyse zur Aufklärung von Mechanismen 
chemischer Reaktionen 

J.Sieler, Universität Leipzig,Institut für Anorganische Chemie, 

Linnestraße 3,0-70 10 Leipzig 

Um a u s  der  s ta t ischen Methode der Röntgenstrukturanalyse Aussagen 

zu dynamischen Prozessen zu erhalten, sind fogende drei Strategien 

denkbar: 

I Aufklärung von Reaktionsmechanismen 1 

Isalierung von Modellverbindungen Ausgangsstoff/ 
Intlennediaten von Zwischenstufen Endprodukt 

CO,-Aktiviemng 
am Ni(0)-Zentrum 
in Gegenwart von 
Alkinen 

S tereospezifische Kolbe-Schmitt- 
Butadienpolymerisation Synthese 
am kationischen 
Allylnickel(II)-Zentrum , 

Die Isolierung von Intermediaten gelingt nur, wenn mit einer zeit- 

abhängigen spektroskopischen Methode die Reaktion verfolgt werden 

kann .In den folgenden Ausführungen wird die Mechanismusa11Pklär11ng 

der CO -Aktivierung an  Nickel(0)-Komplexen dargestellt. 
2 





Mechanismusvermutung: 

@ LxNi 
' 0  

2 R-CZC-R 
+ C02 

Reaktionsprinzip + Endprodukt 

Bild 2: Der Mechanismus der Reaktion kann durch den Weg A oder B 

vermutet werden. 



Bild 3: Die Molekülstruktur des ersten Intermediats(1) der Reaktion 

zeigt, daß der Mechanismus B zutreffend i s t .  



R - C = C - R  
'NY 
TMED 

Bild 4: Dargestellt i s t  die Molekülstruktur eines weiteren 

isolierten Komplexes(II), der  a u s  dem ers ten Intermediat 

durch Addition von CO en t s teh t .  



Bild 5: Die Struktur  eines Carbonatokomplexes(III), der ebenfalls 

bei der Reaktion ents teht .  



Zusammenfassung 

R 

/C\ 
R-C 'C-R 

l I 
R-C 

t 
C 

' o ~  *o 

Bild 6:  Zusammenfassung der  Strukturuntersuchungen 

Bei Oberschuß von Hexin verläuft  die Reaktion nach dem 

Mechanismus a u f  de r  linken Seite. 

I s t  die Reaktionslösung a n  Hexin verarmt. kommt e s  z u r  

Reduktion von CO zu CO durch die Bildung d e r  Ver- 2 
bindung(IV1. 
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