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Vorbemerkung des Herausgebers

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

Das Forschungszentrum Rossendorf arbeitet gegenwirtig an einem Projekt- -
vorschlag fiir eine moderne Synchrotronstrahlungsquelle im Rontgenbereich,
die fiir die Materialforschung dediziert sein soll. Eine Motivation fiir dieses
Projekt ist auch, daB gerade die Materialforschung im regionalen Umfeld von
Rossendorf das grofte 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 iibersehen werden, daB es sich nur um einen Ausrifl handeln kann, da der
ProzeB der Neuformierung der Forschungslandschaft in Sachsen noch im
Gange ist. Insbesondere liuft noch eine betrichtliche Zahl von Berufungs-
verfahren fiir die Lehrstiihle der Universititen. Trotzdem spiegeln die Beitrige
ein groBes lingerfristiges Interesse an einer dedizierten Synchrotronstrahlungs-
quelle wider.

In einer abschliefenden Diskussion wurden alle Teilnehmer (und poten-
tiellen Nutzer) gebeten, ihre Interessen an einer Synchrotronstrahlungsquelle in
Dresden nach folgenden 4 Gesichtspunkten zu formulieren:

1. Begriindung des spezifischen Interesses

2. Abschiitzung eigener kiinftiger Arbeiten und ihres Strahlzeitbedarfes, die
bevorzugt an einer ROSY-Quelle durchgefithrt werden wiirden

3. spezifische Anforderungen

4. moglicher eigener Beitrag, insbesondere durch eigene MeBapparatur

Die Antworten auf diese Fragen werden Anfang Februar erwartet.

Die vorliegende Broschiire gibt die Vortrige in Form von Kopien der
gezeigten Folien wieder. Auch wenn dadurch fiir den Nichtteilnehmer nicht
jeder Beitrag im Detail verstindlich sein konnte, erscheint diese Art der Doku-
mentation des Arbeitstreffens doch niitzlich. Die Beitrige sind in der Reihen-
folge des Programms reproduziert.

Ich danke allen Vortragenden fiir die Uberlassung der Unterlagen.

Rossendorf, den 12. Januar 1993



Institut fiir Festkdrper- und Werkstofforschung Dresden e.V.
Forschungszentrum Rossendorf €.V

Programm des Arbeitstreffens
"Nutzung einer kunftigen Synchrotronstrahlungsquelle”

Dresden, 15 und 16. 12. 1992, Institut fiir Festkérper- und Werkstofforschung
Helmholtzstr. 20, O-8027 Dresden, Horsaal

15. Dezember 1992 Seite

12.00 Uhr Erdffnung durch die Wissenschaftlichen Direktoren des
Institutes fiir Festkorper- und Werkstofforschung Dresden und des
Forschungszentrums Rossendorf

12.15 Uhr R. Frahm (HASYLAB, Hamburg) 7
Anwendung der Synchrotronstrahlung in der Materialforschung
13.00 Uhr St. Doyle (TH Darmstadt) 69

Structure investigations of thin films using synchrotron radiation
13.45 Uhr Pause (StehimbiR)

14,30 Uhr W. Matz, D. Einfeld (Forschungszentrum Rossendorf) 106
Vorstellung des Projektes einer Synchrotronstrahlungsquelle in Rossendorf

15.00-18.00 Uhr Kurzbeitrdge

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

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

* H. Oettel (Bergakademie Freiberg) 130

Synchrotronstrahlungsexperimente im Konzept der Werkstofforschung an der
Bergakademie Freiberg

* N. Mattern (IFW Dresden) 133
Strukturuntersuchungen an polykristaliinen 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
Réntgenographische in-situ Untersuchungen

*D. Janssen (FZR) 147

Kernphysiklische Experimente mit hochenergetischen y-Strahien die an Elektronen-
speicherringen erzeugt werden

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

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

* G. Reiss (IFW Dresden) 199

Untersuchungsmaoglichkeiten an diinnen Schichten mit Hiife von Synchrotronstrahlung

(18.30 Uhr Gemeinsames Abendessen im Blockhaus)




16. Dezember 1992

8.00-9.30 Uhr Kurzbeitrage

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

*W. Matz (FZR) , 219
Nutzung von Synchrotronstrahlungsmethoden fiir die lonenstrahiphysik im FZR

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

*W. Blau 232

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

9.45-10.30 Uhr AbschluRdiskussion zu den Nutzeranforderungen an eine Synchrotron-
strahlungsquelie und Zusammenfassung der Ergebnisse



| AnWendu'ng..der
Synchrotronstrahlung in der
Materialforschung

Ronald Frahm
HASYLAB am DESY
Notkestr. 85, W-2000 Hamburg 52
frahm@desyvax.bitnet

Dresden, 15. Dez. 1992



Synchrotronstrahlungsmethoden fiir die Material-
forschung in Relation zu Energiebereichen

(Die Kreuze sind ein MaB filxr die relative Wichtigkeit der
Methoden in unterachiedlichen Energiebereichen. Die Anzahl der
Kreuze enthilt gleichzeitlg eine subjektive Wichtung der
Hiufigkeit des Einsatzes der jewelligen Methode.)

Methode . : ;zv _%Egﬁfg_ ‘;23
¢ 1. Absorption jXANES,EXAfS)” B + + + | +'+ + +
2. Reflexion » + + +
¢ 3. Fluoreszeni-Spurenanalyse + + + + + +
4. Photoemission B AR +
¢ 5. Mikroskopie i F; + o+ + +
(v)J6. Topographie +
¢ 7. Pulverdiffraktion - S R
8. Diffraktion an nichtkristallinen
FestkOrpern und an Schmelzen S A B
9. Hochaufgeldste Diffraktion + + + +
\)10. energiedispersive Diffraktion + + +
11. Einkristall-Diffraktometrie + + + + + +
12. Dilnnschichtdiffraktometrie . + + +
+13. Kleinwinkelstreuung + + + +
14. MoBbauer-Spektroskopie + + + + 4+ +
15. Compton—Streuung + - + +
*+ 16. Rdntgenmikrotomographie + + + + + +
17. Mikrostrukturtechnik + o+
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Paramcters of the fnsertion devices for DORIS 111, calculated fur synchr'étron vadiat lon
optics at 4.5 GeV electron cnergy.

P lace 1 2 3 4 6
Davlce X-ray X-ray Xuv-triple | yyv- X-ray
undulator wiggler undulator undulator/ wiggler
1 50- 400 eV X-ray-~
It 200-1000 e¥  wiggler
11 800-2000 eY
Type hybrid  hybrid 1,1, 111 REC REC bybrid
Wigoler 1.61 13.20 1 7.91 18.5 13.20
parameter Il 4,45
K 11y 2.30 -
Hax. sngular 0.37 3.0 1 1.80 4.21 3.0
orbit deflectton It 1.0
12K/7"[nrad] 111 0.52
Critical 7.47 13.60 1 9.60 12.0 13.6
energy 1t 7.29 .
[kev] 111 5,06
Emitted 15.5 52.5 ( 1 25.4 26,9 52.5%
pover A ca ku I 147
{4/0A) - A'Y“{ ur 7.1
Lt (oe whk ,
fower density 112.6 119.0 1 98.6 40.1 119.9
[W/mrad” pA) Ve S 1 92.2
111 64,9
Hax, magnatic 0.55 1.01 1 0.1 0.89 1.01
field 11 0.54
[} 1 0.38
Hin, hefght of 11 30 - 30 30 30
the magnetic
gap (mm}
Length of one 3.14 14.0 1 11.91 22.3 14.0
period {em] 11 8,83
1y 6.5
Humber of 127 28 I 3 12 28
per lods T 45
11 60
Length of the 4.0 4.0 4.0 2.7 4.0
device {m)
¢ bosm 2.9 2.1 3.1 1.4 2.1
width v [wm)
3
¢ bean 0.21  0.55 0.34 0.34 0.55
width ° {nm)
¢ bean 6.22 0.21 0.13 0.56 0.21
divergehce v* {mrad]
x
4 baom 0,051 0.022 0.039 0,038 8.022

divargence u'x [mrad}

7 2.6,7

X-ray . Asymmetric
wiggler wiggler
hybrid hybr td
13.20 15.0
3.0 3.4
13.6 14.80
52.5 30.0
118.4 < 119.0
1.01 1.10
30

4.0 21.0
28 19
4.0 4.0
2.9

0.27

6,22

0.0%1
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Rdntgeubtarpdoutpettmkopk zur Bestimmung der atomaren Nahordnung
(Ansprechpartner am HASYLAB: R. Frahm)

Bel ausreichend groBen Photonenenergien tritt lonisation der inneren Atomschalen
(K- oder L-Schalen) auf

2 Photoelektronen werden vom absorbierenden Atom emittiert

9 Absorptionskoeffizient der Probe steigt sprunghaft aa

% Absorptionskanten 4

Aber:  Kein einfacher Abfall des Absorptionskoeffizienten oberhalb der Kante
Sondern: Komplexe Feinstruktur durch Streaung der Photoelektronen
an den Nachbaratomen & Informationen iiber atomare Umgebung

Beisplel: Absorptionsspektrum einer Ni-Metallfolie (E, « 8.3 keV)
3.7 pevrr—ymp—r v ’

L S v v L A : 2 ) 4 3.1

Absorption
= L
y

8.4 9.0 9.6
Photonenenergie (keV) &
Exakte Kasteslage Valexzzustand des absorbierenden Atoms

Nahkantenbereich  (XANES) [+ Bindungswinkel (schwierlg auszuwerten)
Kantesferser Bereich (EXAFS)-' 5 Zahl und Abstand der Nachbaratome
> [dentifikation der Nachbaratome
Methode gut etabliert

— 21 -



Photoclcktronen gehen nur von den absorbierenden Atomen aus
> Rontgenabsorptionsspektroskopie -ist elementspezifisch, dh. die atomare
Struktur um das absorbierende Atom herum wird untersucht
5 wichtig bei verdiinnten Systemen.

Das breite Spektrum der Synchrotrosstrahlung erlaubt die Usterswchung der
Absorptionskanten vieler Elemente.

Die hohe Intensitit der Synchrotromstrahlung st fir prizse Messungen
notwendig.

Probensysteme: Kristalline und amorphe Substanzen
Fliissigkeiten
molekulare Gase
> sehr weiter Anwendungsbereich fiir die Strukturanfkldrung, z.B. Struktur von
o Katalysatoren (z.B. Entschwefelung von Rohdl)
o technologisch wichtigen neuartipen Materialien
(magnetische Werkstoffe, metallische Gliser, Keramiken, Supraleiter ...

Typische MeBzeit fiir ein Absorptionsspektrum: ca. 15 min

Neueste Entwicklung: ~ Entwicklungen von Experimenten fiir zeftabhingige
Messungen zur Untersuchung dynamischer Prozesse
2 Kinetik von chemischen Reaktionen
> Ablauf von Katalytischen Reaktionen (Zlel: Optimierung)

Am HASYLAB (s. 2.B. Jahresberichte )
1) Z.Zt. Aufbau eines EXAFS-Experimentes mit dispersiver Optik
> EXAFS-Spektren von reinen Metallfolien in ca. 16 ms
> " " Edelmetallkatalysatoren in einigen Sekunden
(M. Hagelstein', S. Cunis', R. Frahm?, W, Nieman® und P. Rabe!,
' FHS Ostfriesland, Emden,  HASYLAB, ¥ Haldor Topsge Lab., DK-Lyngby)
Frste Testmessungen bis Ende 1988 | ab 1989 Nutzerbetrieb
2.) Schnell scannende Monochromatoren (QEXAFS): mehrere Sekunden
(R. Frahm, HASYLAB). Tests 1987 durchgefiihrt, erste Anwendungen 1988
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Neue Met‘hoden

Messung der Feinstruktur in einem Braggreflex

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

DAES — Diffraction anomalous fine structure
(L.B. Sorensen et al., Univ. Washington)

DIFFRAXAFS - Diffraction XAFS
(1. Pickering et al., EXXON)

Referenzen: » ~
'NSLS-Nutzertreffen, Upton, Mai 1992
ICAS-Konferenz, Malente / Hamburg, August 1992
H. Stragier et al., PRL 69, 3064, 23. Nov. 1992
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e Detection :

— Transmission.
— Total photoelectron yield.
— Fluorescence yield.

— Photoelectron spectroscopy :

spherical analyser E/AE = 75.

ANALYSER

UHU CHAMBER

/
SYNCHROTRON
LIGHT ~ ‘

\\ I | - TRANSMISSTON| CHANNEL TRON
* (= ——
7 -
~ TURNABLE
7 TOTAL VIELD PHOTOD 1 ODE
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Schematic of the detectors

wf{)i‘suﬂ



[A?] e1dI18UF o139 UTY

DGT o€t 077 . 06 0L 0¢ 0t
T T 0
— — 00001
i Y /. -
- L E e 00002 B
_ | M S_.n...ml.
B 11 1 —_ )
' _ | = — .
B i -
Bl 0000€ = | |
- T
o i e uogm “
¥y L :
— P - NIS = 0000%
1S o dzIs
- APWOCY=1V ‘Wurgg=de31a[331m ‘A209T=1Y .
| | i
] 1 | 1 | 1 | . 1 1 i _m i anom




1x0x 130 pised

et
£ qoov?w/.n"
) Ablev
ekl 0.03 s/rml
o Ny o &
K;,] u«.{
§c




[A®] £330 O1}0UTH

e - jods
........ - fig

IS

wwy=desIe[3sim
ASWIQGY=1HV ‘A8CL =11

| ! ! L !

00007

0000¢

0000¢€

0000¥

0000¢

00009

00004

s1uno)

WIQ0T.S
¥

{V

&6







89

Mmd« Atk et

IR TITE}

vy it b S jant 1940

Die Wunderlampe
von Bahrenfeld

lingenband gleichzeitig. Dazu ist die  Andere entwickeln
Synchrotronstrahlung  so intensiv  eine neue Methode,
wie keine andere Strahiquelle. Die um Réntgenaufnah.

Eigentlich geht es

beim Hamburger
Forschungszentrum
DESY um Teilchen-
beschleuniger. Doch
die sind gleichzeitig
Strahlungsquelien,
mit deren Licht man
einmalige Experi-
mente machen kann.
Vom ,Synchrotron-
licht" handeit der
zweite Teil des..
DESY-Reports von
Thomas Borchert.

_i.

B p ey
i '§{b}'§,ﬁ;~" A

dischen in
wfeld ym Kreis b

netsche St
daber e

(R

Forscher begeistert auflerdem, daf
der Strahl, dhnlich wie Laserlicht, ex-
trem gut geblindelt ist.

Bei HASYLAB arbeiten Physiker,
Biologen, Chemiker, Geologen und
Mediziner eng zusamsmen. lhr Ar-
beitsprinzip ist immer gleich: Sie be-
strahlen Materjalien und untersu-
chen, wie Strahlung und Probe dabei
verindert werden.

3o konnte mit Rontgenstrahlun
das Aussehen des Grippevirus un
verschiedener Eiweifie untersucht
werden. Daraus 148t sich manchmal
auf die Funktionsmechanismen im
Organismus schliefien .- Medika.
menite konnen verbessert werden.

Chemiker konnten ,zuselien®”, wie
ein Katakysator die industriell wichti-
ge Erzeugung von Aunmoniak unter.
stitzt. Physiker untersuchen, was ge-
nau mit der Oberfliche eines Stoffes
passiert, der schmilzt,

Auch Grundlagenforschung fur
kunfuge Computer wird betneben:
Die Produktion extrem kleiner Elek-
tronik-Chips ist mit Symchrotron.
strahlung moghch; ebenso wie die¢
Abbudung sehr klemner Strukturen,

Kleinste Spuren von Stoffen lassen
sich nachweisen. So analysierten

Forscher beim DESY die Druckfarbe .

emer historischen Gutenberg-Bibel

urid  zuBerirdische Staubpartikel. .

men vom Herzen zu
machen,

Schon am Ende des
vergangsnen  Jahr
hunderts erarbeitete
der Physiker Hein.
rich Hertz (der Ham-
burger Fermnsehturm
ist nach thm benannt)
die Grundlagen fir
die Entstehung elek-

tromagnetischer
Strahlung. Wenn
elektrisch geladene
Teilchen (ber DORIS
Elektronen und Posi-
trofren) - auf  eine
Kreisbahn gezwun-
gen werden, strahlen
sie. Tangential ist die
Strahlrichtung:  wie
Scheinwerferbicht ei-
nes Autos, das um die
Kurve fahrt.

An einer ' AuBlen.
kurve des 288 Meter
messenden Oval-  jtPl
Rings von DORIS X%

steht -denn auch die == : o S - -
MeBhalle von HASY. - Mil dem Rantgenanteil der Synchrotroastrahlung von DESY sichtbargemacht: d
Struktur einar Kieselalge {2 p sind zwei tausendstel Millimeter).: i1 -,

LAB. In einer Ecke

vetlduft das Vakuum-

Rohr, in dem die Tédchen kreisen -

verborgen in einem Betontunnel, der
. den’ unkontrollierten Austritt der
Rortgenstrahlung verhindert.

= i Durch verschliefbare Lécher in .

" der Mauer wird die Strahlung kon. '
. trolliert an die Experimente in der
Halle herangefdhrt - ebenfails in Va
kuumrohren, damit die Luftmolekd =
. le das Synchrotronlicht nicht schwi-,
Pre Straflenginee sind kom

-~ Journal Wissen

Vg e
oL -"—0:?-: :.ﬂl

ieinnere
. Fotos: DESY

Wellenbérge .
- R R e Y e
. ObI'Licht} Radiowellen™: oder™,
. Réntgenstrahlung = filr Physiker ¥

sind alle das gleiche: elektromag-2

" netische v Wellen T die ¥ durch ©.

schwingende clektrische Felder:s
entstehen. Nur der Abstand zwi- ¥
schen den Wel!en?erg,en (die Wel- -

Wk -




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

St. Doyle |
Technische Hochschule Darmstadt
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Verticallykintegrated synchrotron radiation spectra
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Fig. 1. Spectral curves from normal bending magnet (1.2 T) an®
from 4.5 T wiggler magnet, for a 2 GeV 1 A beam in the SRS.
(The wavelength scale in A may be converted to other units by use of
the relations: 10004 =100nm=0.1{4 = 12.399 ¢V).
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Table L. Shcjl\d),stanccs R(A) cqord at%gu"’r w bcrs I‘f@d%bcbyc:\r‘lallc&( actors 5’0‘ (Aﬁ
obtained from lcast-squarcs fits oféthc RcﬂEXAFS spcctra of"thc Cu*ﬁlm“ dcposntcd*Oﬂ 81855

atom N Q{) 20

o) 1.4 K91 0.010
Cu 5.2 2:53 0:0%8: )
Gy 3.6 2.8 0:015. 55/?5/. = Q.1
Cu- 6.1 3.05 0:027
G 37 3.43 0:029
&
. . 0. 12 1.85: 0.010]

' {cu 66 y X7 N ) A .
¢/ sy =0.5 Cu, 26 A 0.015 Séc_ 9.5
[Cie 5.0 2i98: 0:0271
Cu I3 3.45. 0:029:

Py
0. LE 1.86. 0:010;
Cir 6.7 254 0:018 :
Cu 2.3 281 0:015 }ﬁ 52'5», > 0.4
Cu 32 303 0:027
“Cur 3.0 349 0.029
Cu-(metal) CuZO Cud
atom N @ © atom o N {R’ > &toﬁi& N ‘R
Cu —7556] [0 AR 4 1.947
Cu 6 3.615 ‘ 5 o v 2.766
o 6 3525 Cy 4 2.884
Cu 4 3.071
Cu 2 3.159
Cie > 3.410
Cu 2 3.727

The three glancmg anglcs 4:‘ , ¢>2 and ¢, are as indicated‘in fig. 2(a). Thc crystallographic values
of N and R(A) for Cu, Cu,0 and CuO are also reported.
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Fig. 4. Experimental data- for polished GaAs. (a) Reflectivity curve recarded: at an energy of

11.78keV, -showing_the positions of the two glancing angles ¢, and ¢, at which RefIEXAFS

spectra were recorded. (b) As K-edge k*-weighted RefIEXAFS spectium: recorded at glancing
angle ¢y. (c) Fourier transfarm- of (). ’
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FIG. 5. Schematic showing the strategy. for obtaining:a.difference diffractos
gram via modulation of the electrode potential. (a)-Cyclic voltammogram.
for the deposition and stripping of a metal film. The electrode potentiat is:
swept at a constant rate between the limits E,;, and Ei,,,, while the cell
current s continuously monitored. (b), The electrode potential-time stimu~
lus waveform and the resulting current-time response from: an elqctrode.v
Potentials £, and F, are selected according tothe featuresin th '
tammogram. The frequency for patential: modulatxon typically:l
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Table I: A comparison of the crystallographic radial distribution functions around
Pt atoms in Pt metal and a-PtO,, with structural parameters derived. from
EXAFS data for these materials, and for a dry fuel cell electrode.

— Platinum Metal T3
Crystallographic Data || Pt (foil) EXAFS Data || Pt (black) EXAFS Data

atom | N| ofA || N |ofA| 207/A* || N [c/A] 20%A
Pt [12] 2714 [f12f2m} oo0 | 87(276} 0010
(Pt | 6] 3093] || 6}391| o0.016 4.6 | 3.87 0.016
[Pt | 4805) |24 [476) o002 | 140]4.74] 0.020
a-Pt0, I Pt/C catalyst (dry)
Crystallographic Data ﬂ EXAFS Data | EXAFS Data ‘
atom | N r/A |IN{ /A T2%/A% || atom | N | r/A 202 [A?
TG 6| 2070 ||6]|207] 0006 |70 _J26]2.07] 0.012>}
Pt {6| 3100 | 6]308]| 0014 [Pt {33276 00121}
o |2| 3597 | 6358 0.006 lfTTJ_ 3.90 | 0:016] |
O |4 3.598 1Pt [42]4.75 | 0.025|
o |6| 3728 | 6]|375] 0.018

Table II: The structural parameters obtained from the best least squares fits to the
EXAFS spectra for the Pt/C fuel cell electrode at potentials
of 0.10 V,0.80 V,1.00 Vand 1.20 V.

0.1V 0.8V
atom | N | r/A [20?/A? [atom | N [ /A [ 202 /A?
Pt | 75 [276] 0012 || O | 0.8 |2.07]| 0.012
Pt | 2.6 |390| 0.017 Pt | 6.4 276 | 0.012
Pt |13.0|4.74| 0.026 Pt | 3.3 |3.90| 0.017
Pt 11031475 | 0.026
1.0V 1.2V
atom | N [ t/A207/A? [ atom | N t/A T 20%/K2
O | 18 |207} 0.013 “ 0 |28 (205 o013
Pt 4.7 1276 | 0.012 Pt |29 f276 ! 0.013
Pt 23 | 3.89 | 0.017 || Pt 1.9 {391 ] 0.017
Pt | T 4755 0026 || Pt } 46 |475| 0,02
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Table IEI; Calculated: radial distribution functions around Pt atoms in spherical
FCC clusters compared: with nearest: neighibour cosordination.
" numnibers derived from EXAFS data.

. Pasticle | Atomsin | ' o-ordmatxon numbers | Foet
"sxze (.3.) .. cluster c Ny N2 Ny N, |notes|
4 Pla.tmum metal : ' B b
6 13 | 55 | 18 3.7 | : :j
S 19 . 63 | L9 | &l i
10 43 73 | 3.1 89 |
- fiZ 55 - 79 | 33 | 96 | : ]
1 86 . 83 | 34 | 121 | - |
TEXAES 201V 75 | 26 . 130 [}
_EXAFSat 1.0V 47 | 24 F 11 | 18 f
' 164 ] 86 1 5.0 2.1 61 | 13 | ¥
16 141 88 | 39 136 | il
20 | 249 94 | 4.3 15.0 :
40 2123 108 | 5.1 19.6
oo - 120 | 6.0 24.0°
Oxide (based' on a-PtQ,) | .
surface | 31 | monolayer on 12 A Pt particle 3.5 4
bulk | 0o o 6.0
Oxide Metal
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Vorstellung des Projektes einer Synchrotronstrahlungsquelle
in Rossendorf

W. Matz, D. Einfeld

‘Forschungszentrum Rossendorf

Studiengruppe Synchrotron

Forschunigszentrum Rossendorf - Zukunftsoption

Strahlentechniken in der
Bioanorganischen Chemie
Radiochemie

I
l
.!
l.

- Strahlenzentrum Rossendorf

Komplex flir Synchrotronstrahlungs-
lonenstrahltechnik quelle
|
1

Kooperation mit
Materialforschungs-
einrichtungen der Region
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Tab. 1.1: Ubersicht iiber Forschungseinrichtungen in Sachsen,
die Materialforschung betreiben.

1. Hochschulen

1) Technische Universit&dt Dresden
2) Technische Universitdt Chemnitz
3) Bergakademie Freiberg

4) Universitdt Leipzig

2. Institute der "Blauen Liste"

1) Forschungszentrum Rossendorf
. (450 Mitarbeiter)
2) Institut fiir FestkOrper- und Werkstofforschung Dresden
(285 Mitarbeiter)
3) Institut fiir Polymerforschung Dresden
(170 Mitarbeiter)
4) Institut flir Oberfldchenmodifizierung Leipzig
(60 Mitarbeiter) .

3. Einrichtungen der Fraunhofer-Gesellschaft fiir

1) Elektronenstrahl- und Plasmatechnik Dresden
- (75 Mitarbeiter)
2) Werkstoffphysik und Schichttechnologie Dresden
(55 Mitarbeiter)
3) Keramische Technologien und Sinterwerkstoffe Dresden
(75 Mitarbeiter)
4) Umformtechnik und Werkzeugmaschinen Chemnitz
(95 Mitarbeiter)
5) Mikroelektronische Schaltungen und Systeme Dresden
(130 Mitarbeiter)
6) Automatisierung des Schaltkreis- und Systementwurfs Dresden
(30 Mitarbeiter)
7) Pulvermetallurgie und Verbundwerkstoffe Dresden
(20 Mitarbeiter)
8) . AKustische Diagnostik und Qualitdtssicherung Dresden/
Rossendorf (30 Mitarbeiter)
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Tabelle 1.2: Synchrotronstrahlungsmethoden filir die Material-
forschung in Relation zu Energiebereichen

(Die Kreuze sind ein MaB fiir die relative Wichtigkeit der
Methoden in unterschiedlichen Energiebereichen. Die Anzahl der

Kreuze enthdlt gleichzeitig eine subjektive Wichtung der

Haufigkeit des Einsatzes der jeweiligen Methode.)

Methode kev | kv | xev
1. Absorption (XANES,EXAFS) % + + + + 4+ | +
2. Reflexion + + + - -
3. Fluoreszens—Spurenanalyse + + + + + | +
4. Photoemission + + + + -
S. Mikroskopie + + + + + -
6. Topographie - + -
7. Pulverdiffraktion - + + + +
8. Diffraktion an nichtkristallinen
Festkorpern und an Schmelzen - + + + +
9; Hochaufgeldste Diffraktioﬁ - + + + +
10. energiedispersive Diffraktion - + + +
11. Einkristall-Diffraktometrie - + 4+ + | + + +
12. Dlinnschichtdiffraktometrie - + + +
13. Kleinwinkelstreuung . - - ++ + | +
14. Mﬁsbéuer—Spektroskopie - + + + + + +
15. Compton-Streuunyg - + + +
16. ROntgenmikrotomographie - + + + + + +
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Nutzungsberéiche von ROSY durch Institute des
Forschungszentrums Rossendorf

lonenstrahiphysik:

Radiochemie:

,chke Knstallstruktur und Zusammensetzung

von implantierten Schichten
Spannungsanalyse
in-situ Beobachtung des Implantationsprozesses

Elementanalyse in Feststoffen und Aerosolen
bei extrem geringen Konzentrationen
(Okoradiochemie)

Bloanorgamsche Chemie: Struktur von Ubergangsmetallkomplexen

Kernphysik:

und organischen Tracern mit Diffraktions-
und Absorptionsmethoden
( bildgebende Verfahren fiir Biomedizin)

PhotonenproduﬁtiOn durch Laserriickstreuung
(max. 416MeV) -> Kemnstrukturexperimente
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Rossendotrfer

Synchrotronstrahlun'gsquelIe

TEIL1
Maschinenkonzept
| =~ Dezenber A997-

- 112 -



DEVELOPMENT OF

SYNCHROTRON
LIGHT SOURCES
GENERATION S‘OURCE
| 0 SYNCHROTRONS
,, (CYCLIC)
1 STORAGE RINGS
BUILT FOR HIGH ENERGY
PHYSICS
2 STORAGE RINGS
DEDICATED -
3 STORAGE RINGS |
- LOW EMITTANCE RINGS

OPTIMIZED FOR INSERTION
DEVICES

STORAGE RINGS,
LINEAR ACCELERATORS
LOWER EMITTANCE,
'RADIATION APPROACHING
- DIFFRACTION LIMITS AT
SHORTER WAVELENGTH
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. y! ‘1' 3
Ex= K- Cq "%2' . . (P()
o dx 4015

DOUBLE BEND ACHROMAT CELL. (DBA)
Qo Qo

i —OiH 1)

45% 45%

K=1

TRIPLE BEND ACHROMAT CELL (TBA)

K= 1/1.29

FODO BEND ACHROMAT CELL (FODO)

Po Po %o Po Do Po
K = 26.15

GRADIENT FODO BEND ACHROMAT CELL (FODO:mod.)
Po/2 Po Yo - Qo Po/2
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A Modified QBA Optics for Low Emittance Storage Rings
D. Einfeld* and M. Plesko**
* Fachhochschule Ostfriesland, ** Sincrotrone Tricste

A modified quadruple bend achromat (QBA) optics as 2 lattice for 2 low emittance

storage ring is presented. The novel feature of this lattice is the use of horizontally

defocussing bending magnets with different bending angles to keep the radiation

int lIow. A realistic storage ring with six achromats, non-dispersive straight

sections of 4.6 m cach and a total circumference of 124.8 mxs_st_nghcd. At an energy of
2.5 GeV the cmittance yields oaly 20-x nm rad. The chromaticities and the sextupole

strengths are moderate, the dynamic aperture is large and the momentum acceptance is.
more than & 9% rclative, A similar 3 GeV storage ring with 12 achromats and a

circumference of 300 m yiclds an cmittance of 3 % nm rad. Possible applications and

extensions of the QBA structure for diffraction limited storage rings are discussed.

PRESENTED:

WORKSHOP ON 4TH GENERATION LIGET SOURCES
) Febuary 24-27, 1992
Stanford Synchrotron Radiation Laboratory
2575 Sand Hill Road, P.O. Box 4349, Bin 69
Menlo Park, California 943909-0210
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Zeitaufgeldste Rontgendiffrakto-
metrie bei hohen Temperaturen

METHODE RONTGENDIFFRAKTOMETRIE

Interferenz der an den Elektronenhiillen der Atome
elastisch gestreuten Réntgenwellen

- =)
t:“(";».”’ LI )

\L I~ Zz e

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

Roh-(Ausgangsstoffe) —
Prozel} der Herstellung — Werkstoff (Bauteile)

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

— Aussagen zu

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

— Aufklarung der zugrunde liegenden Mechanismen

— Eigenschaftsverstandnis - s, /o stoffentwicklung
— Prozelioptimierung
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VORTEILE DER VERWENDUNG VON SR

* hohe Intensitat

\

* Reduzierung der MefRzeit

R

*in situ Beobachfung

MEeRzEIT PRO RONTGENDIAGRAMM Zm

konv. Réhre Szint. detekt.
konv. Réhre OED
Drehanode OED
SR OED
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Overview on Users (or Potential Users) of Synchrotron
Radiation in the CSFR

J. Hrdy
institute of Physics, Prague

EXAFS
Institute of Physics, Prague (Dr. éervinka)
noncrystalline materials (amorphous polymers,
polyesters, polycarbonates,
chalcogenide glasses,
oxide glasses, based on Sl02 or super ionic glasses
amorphous carbon,
metallic glasses)
(anomalous scattering, time resolved scattering)

Institute of Physics, Bratislava (Dr. Jergel)

X-ray emission spectroscopy
Institute of Physics, Praha (Dr. Pol€ik)
excitation by SR would increase the speed and quality of experiments
resonance effects-
high T materials

-~ Small angle scattering -

Chemical Technology Umvers:ty Pardubice (Dr. Stelnhart)
polymer nets,
biological nets

Institute of Macromolecular Chemistry Praha (Dr. Plestil)
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X-ray topography / High resolution diffraction

Institute of Physics, Praha (Dr. Sourek)
Topography of A3zBs materials ;
multilayer and thin surface layer charactenzatlon
standing waves

Institute of Physics, Praha (Dr. Polcarové, Dr. Bradler)
layers reflectivity,
multilayers,
ferroelectric materials
high Tc materials

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

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

X-ray diffraction
Institute of Physics Praha (Dr. Petficek)
single crystal diffraction
modulated structures
computing systems (JANA)

Institute of Physics Praha (Dr. éerﬁansky, Dr. éermék)
metals

binary alloys (FeC, CuZr, NiNb)
metastable systems, time resolved experiments during fast cooling

Faculty of Mathematics and Physics, Charles Umvers:ty Praha
powder diffraction -
microbeam diffraction (small volumes)
depth effects

thin layers,

nitrides and carbides of transition metals
high Tc materials
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S,

Institute of Macromolecular Chemistry Praha (Dr. Huml)
proteins
interaction of enzymes with drug substrates

Chemical Technology University Praha (Dr. Novotny, Dr. Maixner)
proteins
optically active materials

Institute of Molecular Biology Bratislava (Dr. Sevéik)
structures of proteins

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

Industrial laboratories

SKODA Plzen (Dr. Fiala)
phase analysis e
high resolution o
product analysis
product of degradation processes (small contr.)

Mossbauer spectroscopy
Institute of Physical Metallurgy, Brno (Dr. Zemgik)

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

Universitat Leipzig

Fachbereich Chemie

Institut fUr Kristallographie,
Mineralogie und Materialwissen-
schaft

Januar 1993

Zur potentlellen Nutzung e1ner Synchrotronstrahlenquelle in
~ Dresden

1) Begrindung des spezifischen Interesses:

Am Institut for Kristallographie, Mineralogie und Materialwissen-
schaft der Universit&t Leipzig wird Ausbildung im Diplomstudien-
gang Mineralogie betrieben. Dazu gehdrt Forschung auf relevanten
Gebieten der Kristallographie und der Technischen Mineralogie. FOr
das Gebiet der Kristallographie k#nnen die Anforderungen an eine
Synchrotronstrahlenquelle den Ausfihrungen von Prof. Paufler, dem
ehemaligen Leiter des Fachbereiches, entnommen werden.

Die Gruppe Technische Mineralogie befafit sich z. Z.mit Umwelt-
problemen, wie der Entsorgung von festen umweltbelastenden
Rickst&nden aus Verhittungsprozessen (Folie Theissenschlamm)
oder Nutzbarmachung von Braunkohlenfilteraschen flr Bauzwecke.
Die rdntgenographische Phasenanalyse ist dabei eine wegentliche
Arbeitsmethode. Der Vielzahl an Komponenten in diesen Abprodukten
ist die konventionelle Technik der r8ntgenographischen Phasenana-
nicht gewachsen und liegt in der Nachweisgrenze der Phasen deut-
lich (mehrere Zehnerpotenzen) unter den modernen chemischen Ana-
lysemethoden der Elemente oder Ionen. Diese Ltcke kann durch den
Einsatz einer Synchrotronstrahlenquelle geschlossen werden, denn
erst die Zuordung eines chemischen Elements zu einer Verbindung
gibt AufschluB tiber dessen Schiadlichkeit.

Braunkohlenfilteraschen kdnnen in Gegenwart von Wasser fest wer-
den. Dieser Mechanismus ist aufzukl&ren. Gute Ergebnisse bringen
die konventionellen Verfahren der r8ntgenographischen in-situ-Mes-
sungen fir die Langzeitver&nderungen (Folie 3D-Abbildungen). Die
wesgentlichen Vorgénge in den ersten Minuten, die durch ph-Wert-
und kalorische Messungen belegbar sind, kbnnen konventionell nicht

erfaBt werden und belegen die Notwendigkeit leistungsféhigerer
Strahlenquellen.

2) Abschédtzung des MeBbedarfs

Der Bedarf wirde bei ca. 100 Messungen/a liegen.

3) Spezifische Anforderungen

AnschluB8 eines leistungsf8higen Pulverdiffraktometers mit ortsauf-
ldsendem Detektor.

Abkurzungen (3D~Folie): A: Anhydrlt E: Ettringit, G: Gips,
F: Polie, Q:Quarz
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Anforderungen seitens der Strukturaufklarung am
FB Physik der Technischen Universitat Dresden

P. Paufler
Technische Universitit Dresden _
Institut fiir Kristallographie und Festkdrperphysik

Synchrotronstrahlungs-Kristallographie
1. Hoher Photonenfiuﬁ,'kurze Wellenlénge:
- Auswerfung schwacher Reflexe, Satelliten
- Reduzierung von Absorption,Extinktion,Mehrfach-
flexen durch kleinere Proben und kurze Wellen-

ldngen

2.Durchstimmung der Wellenlénge in weitem Bereich:

- Nutzung der anomalen Streuung fiir elementselek~
tive Diffraktion, Streuphasenbestimmung

3.Geringe Vertikaldivergenz, hohe Monochromasie:

- schrale Linienbreiten,hohe Auflésung
- thermisch diffuser Streuanteil klein

4.Polarisation:

- Tensor der Atomformamplitude
5.Weife Strahlung:
- Nutzung des gesamten Wellenld&ngenangebots,

hohe Geschwindigkeit der Datensammlung,zeit-
aufgeldste Strukturanalyse
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Probleme der Strukturaufklirung am FB Physik der TU Dresden,
zu_deren Lodsung Synchrotronstrahlung bendtigt wird

(geordnet nach MeBplédtzen)

Pulverdiffraktometrie:

Strukturverfeinerung und Strukturbestlmmung an interme—

disren

Phasen

mit hoher 2ahl von Atomen (z.B.>100) und/oder
niedriger Symmetrie(z.B. Pbam) der Elementar-
zelle, (*Hohe Auflésung der SR-Diffraktogramme)
als Fremdphasenbestandteil niedrigen Gehalts
(z.B. < 3%), (*Hohe Intensitdt der SR)

mit Komponenten wenig verschieder Ordnungszahl
(* Nutzung der anomalenh Dispersion)

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

<aktuelle Projekte: HTSL>

Einkristalldiffraktometrie:

Strukturverfeinerung und Strukturbestimmung an intermedi&ren

Phasen

sehr kleiner Abmessungen (z.B. um) (*Hohe
Intensitdt der SR)

mit Fehlordnung durch Stochlometrleabwelchung
(*anomale Dispersion)

mit Fehlordnung durch plastlsche Verformung
(*hohe Intensitdt diffuser Streuung)

mit Besonderheiten wie bei Pulverdiffraktome-
trie angegeben

<aktuelle Projekte: HTSL,NiAl>



Dinnschichtdiffraktometrie:
Bestimmung folgender Grdfen von Einzel~ und Vielfach-
schichtsystemen intermedidrer Phasen:

Oberfléchenstruktur (*Hohe Intensitét)
- in-situ Messung von Festkdrperreaktionen
im Schicht~Substrat-System bei erhdhter
Temperatur, (¥*Hohe Intensitédt)

- = Ordnungszustdnde in epitaktischen Schich-
ten unter Spannung mit Komponenten wenig
verschiedener und/oder niedriger Ordnungs-
zahl (*anomale Dispersion,hohe Intensitét)

- Schichtdicken,Ravhigkeiten usw. bei gerin-
' gen Brechzahlunterschieden (*Hohe Intens.)
- Brechungsindizes dilnner Schichten in Abh#n-

82T

gigkeit von der Wellenldnge (*Wellenléngen-
spektrum)

<aktuelle Projekte: GaInAsP/GaAs, Ni/c>

Feinstruktur der Absorption:
Bestimmung der Paarkorrelationsfunktion in intermedi&ren
Phasen mittels EXAFS und Fluoreszenz-EXAFS an dinnen Schich-
ten und kompakten Kristallen (*Polarisation,Wellenléngen-
spektrum)

<aktuelle Projekte:GaInAsP/GaAs,NiAl>



Bildplatte(Imaging Plate)

Strukturanalyse an Einkristallen nach dem Laue-—
Verfahren

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

mechanischer Spannung

Orientierungsbestimmung sehr kleiner Kristalle
nach dem Laue-Verfahren

<aktuelle Projekte: HTSL,NiAl>

Maonochromator HE 1
Si(111
. \ Z‘ I
QQMG % ‘ 180mm ’ 75—1;1—6{—
. //
FF Cu 3-1 Detektori

Horlzontslblenden: HB 1 0.04 mm
HB 2 0.04 mm

HB 3 variabel von 0.04-0.52
Vertlkalblende: V8 8 mm ~emm

{aochblende: LB 3mm

Abb. 32 Experimenteller Aufbau
(Th Hof : TU 4932 )
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Synchrotronstrahlungsexperimente im Konzept der
Werkstofforschung an der TU Bergakademie Freiberg

H.Oettel, P.Klimanek
Institut fir Metallkunde der TU Bergakademie Freiberg

1. Fachbereiche und Studiengdnge der Bergakademie mit Bezug zur
Werkstofforschung

In drei Fachbereichen erfolgt eine werkstoffbezogene Ausbildung
von Studenten:

- Fachbereich Werkstoffwissenschaft (9 Professuren): Aus
bildung innerhalb des Studienganges Werkstoffwissenschaft
und Werkstofftechnologie fiir die Studienrichtungen Metal-
lische Werkstoffe (Metallkunde), Anorganlsch—nlchtmetal—
lische Werkstoffe, Werkstofftechnlk und zukiinftig Kunst-
stoffe;

- Fachbereich Metallurgie undﬁWerkstoffertlgungstechnolog1e
(9 Professuren): Ausbildung innerhalb des gleichen Stu-
dlenganges Werkstoffwissenschaft und Werkstofftechnolo-
gie fiir die Studienrichtungen Stahltechnologie, NE~Metal-
lurgie, GieBereitechnik, Metallformung und zukinftig
Werkstbffertlgungstechnologle,

- Verfahrens- und Silikattechnik: Studiengang Silikattech-
nik (ohne Aufgllederung 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, VerschleiB, Lebensdauer von
Bauteilen), Fachbereich Physik (Halbleiterforschung, Festkoérper-
spektroskopie), Fachbereich Chemie {Thermodynamik, Werkstoff-
analytik, Werkstoffsynthese), Fachbereich Mathematik (Struktur-
modelle, mathematische Modellierung).

Damit umfaBt die Werkstofforschung nahezu alle Werkstoffgruppen
von der Herstellungs— und Verarbeitungstechnologie iber die
Struktur-Eigenschaftsbeziehungen bis hin zum Beanspruchungsver-
halten und Werkstoffeinsatz.

. Zukiinftige Profillinien der Werkstofforschung an der TU Berg-
akademie Freiberg '

Folgende vier Schwerpunkte werden die Werkstofforschung der
Bergakademie in der Zukunft kennzeichnen:

Herstellung, Struktur und Eigenschaften heterogener Werkstoffe:

- Heterogene Volumenwerkstoffe (Dispersions- und Kurzfaser-
verbunde, grobzweiphasige Werkstoffe);

- Heterogen beschichtete und oberflachenbehandelte Werk-
stoffe (mehrphasige Schichten, Mehrlagenschichten, Gra-
dientenschichten, Dispersionsschichten, metastabile und
strukturell stark gestdrte Schichten);

- Diffusionsvorgange in heterogenen Werkstoffen;

- Mechanisches und Bruchverhalten heterogener Werkstoffe
{statische und zyklische Beanspruchungen, Plastizitét bei
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erhdhten Temperaturen und Deformationsgeschwindigkeiten,
Bruchmechanik);

- Thermodynamik und Eigenschaften von Grenzfléchen;

- Mikrodispers verfestigte Werkstoffe;

- Makroskopisch heterogene Werkstoffe und Bauteile sowie
.pordse Werkstoffe;

Elektronikwerkstoffe: «
- Herstellung von Verbindungshalbleitern mit definierten
Defektstrukturen und damit Eigenschaften;
- Keramische Funktionswerkstoffe;
- Sensorik fir Warmebehandlungsprozesse:

Werkstoffdiagnostik:

- Mechanische, tribologische und strukturelle Charakteri-
sierung von Schichten; L

- Bruchmechanische Kennzeichnung und Bruchsicherheitsbewer-
tung heterogener Werkstoffe; -

- Mathematische Strukturmodelle auf der Grundlage der sto-
chastischen Geometrie und ihre Anwendung (r&dumliche Sta-
tistik, Bildanalyse);

- nichtkonventionelle Struktur- und Gefiigeanalytik ein~ und
vielkristalliner Werkstoffe insbesondere mit Neutronen-
und Synchrotronstrahlung sowie Ultraschall;

- Festkorperspektroskopie;

Werkstofftechnologien:

~ Umschmelzen und Umschmelzlegieren von Werkstoffoberfld-
chen mit energiereicher Strahlung;

- Kombinationsverfahren zur Oberflichenbehandlung von Werk-
stoffen;

- Pulver- und Sintertechnologien;

- Kombinierte Ur- und Umformverfahren:

- GieBen von Schichtverbunden:;

- Endabmessungsnahes GieBen;

- Thermomechanische Behandlung metallischer Werkstoffe;

- Hochgeschwindigkeitsumformung;

- Hydrothermaltechnologien zur Roh- und Werkstoffbildung;

3. Bereiche fiir den Einsatz der Synchrotronstrahlung fir die
Werkstofforschung an der Bergakademie

In einer Vielzahl der oben aufgeflihrten Forschungsrichtungen
lassen sich mit groBem Vorteil Synchrotronstrahlungsexperimente
einsetzen, in einer Reihe von Fdllen ist sogar der Einsatz der
Synchrotronstrahlung Voraussetzung fir eine erfolgreiche Bear-
beitung der Themenstellungen. Folgende werkstoffwissenschaftli-
che Fragestellungen und damit verbundene methodische Aufgaben
sind dafir zu nennen:

- Verformungsverhalten heterogener Werkstoffe:
~ hochaufldsende Profilanalytik insbesondere zur Cha-
rakterisierung von Versetzungsstrukturen;
-~ Texturanalyse;
- Gitterparameter- und Eigenspannungsanalyse;
- Phasenanalyse;

Alle diese Verfahren miissen ortsaufgeldst betrieben werden.



- Ausscheldungen und Phasenumwandlungen:

Die hierfiir notwendigen Untersuchungsvarianten ent-

sprechen den fur das Verformungsverhalten genannten,

wobei zur Quantifizierung von Ausscheidungszustdnden
noch eine ortsaufgeldste Messung von Integralintensi-
tdten hoher Genauigkeit benétigt wird.

- Strukturelle Charakterisiewrung von dinnen Schichten:
Auch hier kommen die bereits angesprochenen ortsaufge-
l6sten Untersuchungsvarianten zum Einsatz. Wesentlich
ist aber, daB hier eine Tiefenauflésung durch Varia-
tion der Wellenldngen und damit der Eindringtiefe
erreicht werden nuf.

- Bruchverhalten zadher Werkstoffe nach statischer und zykli-
scher Beanspruchung auch in verschiedenen Umgebungen:
Von besonderem Interesse ist eine orts- und tiefen-
aufgeldste Defektanalytik an den RipBufern (Profil-,
Eigenspannungs- und Texturanalyse).

- Realstrukturanalyse an Ein- und Einzelkristallen:

- Chemische und verzerrungswirksame Defekte in Ver—
bindungshalbleitern (Messungen von fundamentalen und
quasiverbotenen Reflexen mit extremer Reproduzier=
barkeit und hoher Ortsauflésung, Defektmapping).

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

- Strukturanalytik an Einzelkristalliten;

- Festkoérperspektroskopische Untersuchungsmethoden:

Zu pflegen sind vorrangig EXAFS- und artverwandte

Methoden sowie eventuell auch eine MéBbauerspektro-

skopie mit Synchrotronstrahlung.

Diese Untersuchungen werden vorwiegend vom Fachbereich Werk-
stoffwissenschaft und teilweise vom Fachbereich Physik getragen.
Die Palette der stofflichen Aufgabenstellungen schlieBt aber
notwendigerweise auch die der werkstofftechnologisch orientier-
ten Fachbereiche (s.0.) ein.
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Strukturuntersuchungen an polykristallinen Materialien
mittels Synchrotronstrahlung :

Norbert Mattern
Institut fiir Festkdrper- und Werkstofforschung (IFW) Dresden e. V.
Institut fiir Festkdrperanalytik und Strukturforschung (IFS)

Aus den Grundlagenforschungen zur Werkstoffentwicklung des IFW/IFS
lassen sich folgende Aufgaben ableiten, die mit SR zu bearbeiten
sind: .

-~ Bestimmung der Kristallstruktur bzw. Strukturdetails aus Pulver-

daten mittels hochaufgeloster Rontgenbeugung und .unter Nutzung
der anormalen Dispersion

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

- Struktur- und Strukturwandlung in amorphen Substanzen
- lokale Sﬁfﬁkturanalyse (1 pm)

- Rantgenkle1nwlnkelstreuung unter Nutzung der anormalen Disper-
sion

- EXAFS an Metallen zur Nahordnung

- Textur und Spannungsanalyse (Tiefenprofile)

- R&ntgenmikroskopie an keramischen Werkstoffen uhd Bauteilen
- ROntgenfluoreszenz

- Struktur diinner Schichten (auch in Totalreflexion)

- Profilanalyse (hochaufgeldst)

Der Schwerpunkt der Aufgaben lie

gt eindeuti sungen,
wobeli Wellenl&ngen von 06,2 - 2 § g auf Beugungsmes 9

erforderlich sind.
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Anwendungen des Elektronensynchrotrons
in der Kernphysik

D. Janssen
Forschungszentrum Rossendorf
WIP/HEP-Gruppe im Institut fiir Kern- und Hadronenphysik

4. Divekte Anwen duu% des Elekironeu-
etrahls

- ELeKl:f'oue\qs"S*euuw Lie}CﬂL Aussa.seu,
Lher Laoluh%s- wnel ﬂhcrsanyml:cue.k i
At ow Feruenw

~ Hessunt vow elekirp me.}ucksckta Struletur
funktiouen [reier unel gebuneensr Nukleowe,

— gpe2ifische Auforderun ¢en bezd %L;ai\
Euef%ie ua.ﬂ“&&“t?"n Euewgix: sakiirﬂa vl
2et obru letur

- Kow kuvenz 2

MAHI (Mainz)
ELSA  (Douw
DALTLAL (Darmstadt)
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The cross section for producing y rays with
linear polarization parallel to the laser
polarization 1s shown by the dashed curve.

The total backscattering cross section with-
out regard to polarization (parallel + per-
pendicular) is shown in the top part of the
figure as the solid curve. The ratio of these

two cross sections, the y ray beam polariza-
tion, 1is shown at the bottom.
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in taple 11 We nave inaicated the diferent Ladon beams now In operation, under
construction or being planned.

TaBLE II
Project name Ladon (°) Taladon (*) Legs (*) Graal (**)
Location : Frascati Brookhaven  Grenoble
Energy defining ' collimation internal external internal

method tagging tagging tagging
Electron energy (GeV) 1.5 2.5 6
Photon energy (eV) 2.45 3.53 3.5
Gamma energy (MeV) 5+ 80 3580 180 -+ 300 300 + 1500

variable simultaneous simultaneous simultaneous

Energy resolution FWHM

MeV) 0.07-+8 4+2 6, 18

% 1.4+10 5 2 1.2
Electron current (A) 0.1 0.2 0.1
Gamma intensity (s™%) 10° 5-10° 107 10’
Date of operation 1978-1989 1987 1995

(expected)

(°) Laser ADONE.

(") TAgged LADON.

(*) Laser Electron Gamma Source.

(**)} GRenoble Annean Accelerateur Laser.
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TABLE III: Sources of Medium-Energy Quasi-Monochromatic Gamma Rays |

Monochromat ic Yield of accompanying
Resolution Polarizat ion Flux (sec 1) Yy rays of unknown enery
_____ 1011 Very large below

e bremsstrahlung end- = ——=--

point difference end-point region

_ Tagged & : « Large component
e bremsstrahlung 10 Mev  emeee 3 x 105" untagged J
1
et annihilation 3 Mev E <106 Very large from |
in flight bremsstrahlung
| + . y + ’
tagged~-two-photon ~5 MeV ———— <10 .Very large component
" et annihilation in flight untagged
n
N - . 6 ¥
| e coherent bremsstrahlung 60 MeV ~33% * 10 Large
in diamond
e laser scattering at 2.7 MeV >80% 2 x 107 None

the NSLS {X-RAY ring)

A
Parameters quoted are from Bonn (Me79). The flux obtainablé with a high~duty factor electron accelerator could be
~107, 1f such a machine existed in this energy range.

+ Parameters quoted are extrapolated from initial tests at Saclay {Be80).

¥ Higher polarizations and lower backgrounds are available with this technique, but only for very high photon enargies
many GeV (Pab8,Ta80).
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FIG. 31: <(a) Photoabsorption for 208Pb, extrapolated up to

the region of the delta.

(b) Elastic photon scattering from 208pp with (dashed)
and withour (solid) a collective enhancement (Le81).
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O;of(b)

T 160

100

200

300 200 300 400

T, (MeV) w (MaV)

FIG. 34:

Comparison of total absorption cross sections for
pions (A) and photons (B) on 160. Solid curves
are the scaled nucleon cross sections. Dashed
curves are the results of delta-hole model calcu-
lations (We8l).
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ac_m.(deg)

FIG. 36: Delta-hole model calculations for coherent
w9-photoproduction from 180 (Sa81). The
data point at E\=294 MeV, 00<8<10° is from
(Me79).
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do/dQ (ub/Sr)

192 |-
2¢ (o m0)%C
160 E, =235 MeV
128 -
96 |-
64 |-
32 -
i +
= | | v
0 30 60 90 120

8,,deq)

FIG. 38: Tagged-bremsstrahlung data for coherent
79-photoproduction from 12C (Ro80). The

solid curve is a delta-hole model calcu-
lation (Mo82).

- 158 =



the basic quark and gluon degrees of freedom, and found to be in reasonable
agreement with the existing measurements[17]. The most striking experimental fact
is that only the first pion-nucleon resonance (As;) appears as a bump in the data. The
contributions of the higher resonances are not apparent in the angular distributions.
Polarization data might therefore help to understand this phenomenon.

12__-0 T I T I T T T T T T

0.8% |

0.6~ -

0.4 A\ + +

0.2 ~ ++ + + -
+ H

0 p----2 --------—--—-------;—-**--i-‘—---------------+---<+- e - =t

i
- 0.2t °#

o] ¥ L ' * B
it e
- 0.4 + . -
- 0.6 1 ] 1 { 1 i 1 1 : !
0 200 400 600 800 1000
E,(MeV)

Fig. 9. — The asymmetry for the reaction y+d—p+n as a function of gamma-ray energy a
c.m. angle of 90°. N+ MEC +IC, ———- normal; vaA Liu(1l4a], v Del Bianco[14b], ® D«
Pascale [14c], o1 Gorbenko[14d], © De Pascale[14¢], m Adamian [14f].

“=-+ha fn'ral cross~sect10n of 0.5pb at 1GeV and a liquic
4 “~t~cvation rate of 0.5 per second:
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Figure 7. The relation between emission angle and photon energy for a
"perfect’ electron beam (on the left) and a beam with the E.S.R.F. emittance.
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CRYSTAL BALL

Jeztan of 124 Ceystal Jail Fertpective view

Figure 16. Section and perspective view of the Rugby Ball, total view of the
support structure (taken from [1]).
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STRUKTURAUFKARUNG VON LEGIERUNGSSCHMELZEN

W. Hoyer
Technische Universitat Chemmtz»Zwmkau
Fachbereich Physik

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

FB Physik, Chemie, Werkstoffe

FB Physik:  Oberflachen- und GrenzflachenphySIk
Dunne Schichten
Technische Physik 3C4
Festkdrperphysik 3C3
organische Festkorper
Analytik an Festkorper-Oberfidchen

Physik der Flussigkeiten
Réntgen- und Neutronenstreuung 1C4
Theorie ungeordneter Systeme 3C3

Strukturmodellierung
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Diffraktometrie:

- Aufklarung der Nahordnung in nichtkristallinen Stoffen
Element- und Legierungsschmelzen
amoprphe, nanokristalline Schichten
partielle Strukturfunktionen -—> resonante Streuung

- Phasenanalyse

- "zeitaufgel6ste" Beugungsexperimente
Kinetik von Mikroentmischungsvorgéangen
Phasenseparation in monotektischen Legierungen
Vorstadien der Phasenumwandlung fiissig-fest

- hochauflésende Beugungéexperimente an dunnen Schichten und
Schichtoberflachen

Textur- und Spannungsmessung:
- innere Spannungen in Schichten

- Spannung Schicht-Substrat
- herstellungsbedingte Texturen in Schichten

EXAFS / XANES:

- elementspezifische Untersuchung der Nahordnung
(Triplettkorrelationsfunktionen)

Kleinwinkelstreuung

- Ordnung mittlerer Reichweite (Assoziatbildung)
- Praformierung (Selbstassoziation) von Phasentbergangen
(flussig-flussig in monotekt. Leg., flussig-fest in eutektischen Legierungen)
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XAS8- und PES=Experimente mit Synchrotronstrahlung

R. Szargan

Fachbereich Chemie der Universitdt Leipzig

Linnéstr. 2, 0~7010 Leipzig
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SYNCHROTRONEXPERIMENTE
— UBERSICHT —

1976-82

1979-86

1984

1986-88

1987-92

1990-92

1990-92

1991-92
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ARUS

VEPP-2M

VEPP 4
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BESSY
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DORIS 111
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NOV

NOV

NOV

BER

BONN

HAM

MONOCHROMATOR / REGION
" AUFLOSUNG
KGM 100...400eV / 1eV
PGM 40...500eV / 0.5¢V
KGM
KKMC 5..12keV / 1eV
KKMC 5..12keV / 1eV
HE-PGM  150...1000eV / 0.3eV
KMC 900...3000eV / 1leV
TGM 20...200eV / 0.06eV
0.3eV

DKMC 2...11keV / 1eV
DKMC 2...15keV / 1eV
(ROMO II)

- IKMC 2...22keV / 2eV
(DEXAFS)
TGM 25...170eV / 5meV

STAN
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ART

XANES

XANES
PES

XANES

XANES

XANES

PES

XANES |

EXAFS

XANES/
EXAFS

PES
XANES
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PES—Synchrotronexperimente

ZIELE SYSTEME

Oberﬂéichenkompositién Galn As P

Grenzﬂéichenreaktiohen FeS,—Adsorbate

Schottky—Barrieren - InP(110)4Ti

Bandverbiegungen GaP(110) + Al In, Sn, Cs, P
W Se + Pt

Oberflachenphotospannungen ‘Ga(100) +:Sn.
Gapzustande GaP(110) + Cs
InP(110) + Cs

Bandstruktur GaAs(110) 4+ Na
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Energy

Metals on substrates

Ordered
overlayer
O 00 0 0O
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{a) before contact
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(b) equilibrium situation
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PES information

Kinetic

1 .
vaw

Ga 3d

EDC

: PZ_P x

—~Secondary
electrons

N\ 21000 A X Vacuurm
! ac

DOs level

|~ CBM

... Ef

_vBM

DOS

Binding
energy
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PES signal discrimination

Atomic photoionisation cross
sections (from Yeh and Lindau)

intensity (arb. units)

T T 100
g - 14 10
=}
L
°
O
7]
0
0
gL
8 11
1 1 0.1
0 100 200 300

photon energy (eV)

In/GaP(110) lpw' temperature
‘Ga3d -

In4d
' 12A In
hw 140eV |

hw!i0eV

hw 55eV

U 1 l
21 19 17 15

Binding energy (eV; EF' =0)
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Morphology of Al/GaP(110)

Ga3d

Room Temperature Low Temperature

23A

S e esorras.

L S A R 4 T T
- -1 0 1
Energy (eV)
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PES surface emission 1

ZINCBLENDE {110}

GaP(110) P2p

hw 150 eV
normal
emission

surfaqe
emission

Intensity {arb. units)

uh in { 1 | 1

T VYA WYL 0 P P T
Y LA AT AL w:““ﬂfWﬁ‘whW%ﬂw ,
' i - —1

ML

[ i T T

12 14 16
Kinetic energy (eV)
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Effect of metal coverages on PES signals 11

Photoemission intensity

Pt/p-GaP(110) at 150K

Ga 3d
hw:40eV

514 Pt

l s il l l 3

g b BA T € b, UL AT N ARy DA AL
1 FRINL] R AT S 1T A
KN ' ‘ Lan A

T ] T T
13 14 15 16 17
Kinetic energy (eV)
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Komplexierung von Pyrit mit KEX
EinfluB eines oxidierenden Potentials

pH4;pH9 / 6.25x10*molfl KEX / +450mV vs. SHE
15min / T,=130K; T,=300K

- FeS
o 2

S2p
R-0-G-S-S-G-O-R | |
g i
130K . _‘ :
EX), S (EX), S

X
SO\
LN NS

Intensitat

FESZ

AN

166.6 164.4 162.2
Bindungsenergie / eV
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Strukturvorschlag fiir (EX),- Adsorbatkomplex

Referenz: Dixanthogen/Gold
O1s-Verschiebung u S(l)2p-Verschiebung

0.5eV - _— 0.3eV
y S—S \

C C R
\/\\ l //\/

=

Bildungsmechanismus - Kontaktoxidation

R R R A

O o > o o 4
C C C C

& B z N . AN

s s s s gy '€ %

2[FeS,(EX)ags]” + 1/20, + H,O memm (FeS,),(EX), .4s + 20H"
2[F952(E'X)ad§]- - (Fesz)z(EX)z,ads + 2¢
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PES surface emission II

S 2p of Fe52 .
’ L\\.‘ = 2009\/

LPettenlofer 94]

hy = /1(486&&\/
/ . hv = 300eV
:;j oxidirned

164.8 1628 180.8
8indungsenergie/eV
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PES of molecular gases 1

ram

—-d

spec
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1 i l 1

5 eV

hy=3390.1
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e
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300
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XAS-Synchrotronexperimente

ZIELE o - SYSTEME
* Struktur und Dynamik " ® C—, Si~, und P-haltige
angeregter Molekiile molekulare Gase

>» * Wirkungsquerschritte

»Konfiguration, Koordination @ Organische Verbindungen
und Bindungseigenschaften mit Heteroatomen
von Metallionen in komplexen
VerbindunAgen .
¢ Koordinationsverbindungen von
3d-Metallen und Platin

¢ Katalysatoren, Elektrodenmaterialien,

Glaser, Polymere

- 191 -



-

XANES analysis of bonding I
X-ray thermochromism

units)

tarb.

Absorption

0 T T

| LA NORLANIS S Sy I SUNEL AR S
8920 8380 89350 000 $010 9020 4030
' Energqy eV

Cu K-XANES of (EthHg)Q CUCI4
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Characterization of Zn centers in ZSM-5 zeolites

Zn K XANES

mechanical mixture:

Zn0 + H- ZSM-5

ZnQO + Na-ZSM-5

ethane. treatment

Zn-ZSM—§

Absorption [a.u.]

diflerence spectrum

between (b) and 30% of the

normalized (c)

9640 9675 9710 9745 9780
Energy [eV]
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nchrotron-Strahlung fiir Unter-

suchungen an Diinnen Schichten

- Experimentelle Wiinsche der Diinnschichtforschung

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

- Trends inder aktuellen Diinnschichtforschung
- Herstellung kinstlicher Materialien
- Quantum-Well-Strukturen

- Multilagen
(epitakt., polykrist. und amorph)

- Mehrphasige Systeme
(epitaktisch, nanokristallin, granular,
amorph)
- In situ Untersuchungen
- Struktur

- elektronische Eigenschaften

- magnetische Eigenschaften
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- Diinnschichtabteilung am IFW (IFF)

- Systeme
- metallische Schichten

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

- mehrlagige Metallschichten (kinftig)

- Untersuchungen (ex-situ)

Herstellungsprozef

- Struktur

- Wirmebehandlung, Oxidation
- mechanische Eigenschaften

- Elektronentransport, Hall-Effekt,
Thermokraft ...

- magnetische Eigenschaften (kinftig)

----> Kinftig in-situ Untersuchungen notwendig
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- In-situ Untersuchungen hauptsachlich bzgl.
- Struktur
- Elektrische u. elektronische Eigenschaften

- Magnetische Eigenschaften

reflected photons

incident photons — scattered photons

a photoelectrons (angles, spin,..)

%

12’) y Neutrals, lons
X 4 W ’

~ polar. /

Sy
A Q

NV A\
transmitted photons

Abb. 1 : P'rinz‘ip”iélle' Unters’uéhungsméglichke'itén‘ an
Dinnen Schichten mit der Synchrotronstrahlung

Vorteil : Hohe Brillianz erlaubt in-situ Untersuchungen mit
sehr guter Auflosung (Zeit, Energien, .. )
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Struktur
- Standard-Untersuchungen LEED, RHEED
- Synchrotron—Stréhlung:

- X-ray Standing Waves fluorescence

fluorescence
detector

emission intensity
reflectivity

t t + t t t

e - (-)” {arc-sec)

B (A

Fig. 12. Schematic illustration of for XSW fluorescence cxpcriment.‘

The interference pattern arising from the superposition of planc waves with
incident wave vector kg and ks is shown to have a periodicity (= A/ 2 sinB)
equivalent to the periodicity of the diffraction plane, due to Bragg's law for the
bulk crystal yiclding also A/ 2 sinfp or ke + H=ks (sce inset top right). H is the
reciprocal tauice vector for the diffraction plane with spacing d = 1/iHl. As ihe
Bragg angle is scanned, the phase of the XSW relative to the regular diffraction
planes and the plane of the impurity atoms (shaded in groy) manifest jtself in
different fluorescence peak shapes. We differentiate between 3 cuses: 4) lmpurity
atoms lie in regular diffraction planes, i.c. they substitute for regular atoms, b)
Impurity aloms are located on well-defined interstitial sites, and ¢) Impurity
atoms are distributed incoherently between diffraction planes.

The heavy lines (bottom panels) represent the fluerescence intensity, the
lighter ones ,with the top-hat shape, the Darwin-Prins reflectivity (or “rocking
curve”).

erlaubt in situ Studium ‘vergrabener Interfaces’ und

eingebauter Fremdatome, mit anderen Techniken kaum
moglich



- Grazing Incidence Surface Diffraction

L
.
L =
é surface:
A -

Fig.14 Grazing incidence surface diffraction. As seen from the
surface the incident x-ray beam subtends an angle ¢ (=0.4 deg for a Cu

Oberflachenrekonstruktionen, =~ Entscheidung lagen-
weises oder inselartiges Wachstum (Crystal Truncation
Rods) u.s.w.
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Elektronische Eigenschaften
Photoelektronenspektroskopie

- Beispiel 1: Sind kleine Cluster aus Metallatomen
metallisch ?

Fehlen einer ausgepragten Fermikante far Pt-Cluster
Si -- nichtmetallisch ?

Anwendungen beim Wachstum insbesondere im
Anfangsstadium und bei Multilagen

- Beispiel 2: Wie entwickeln sich Schottky-Barrieren?

f conduction band A conduction band
s A 5
= n-type =
7] n 14
8 8
— 'b -
2 2
3 E
& &
@ Y @
8 b 8
5 p-type S
N A Y ]
valence band valence band |
n -
log © log ©
Fig. 7: General behavior of the - surface Fermi level position: within  the

semiconductor gap, observed for diffcrent mectals on GaAs(110), as a

function of metal coverage (log®). semiconductor doping type, and

temneraturce

Ideale Methode fir in-situ Untersuchungen zu den elek-

tronischen Eigenschaften (kleine Teilchen, Grenz-
flachen..)
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magnetische Eigenschaften
Im Mittelpunkt : Multilagen

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

T i T ¥ f Fig. 7: HNormal absorption and CMXD
profile at the Pt lL,~edges in Pt/Co
/‘\ multilayers with different Pt thick-
RN - — ~~>.| ness correaponding to 2 wmonolayers Co
o ) and 4,7,10,13 and 18 monolayers Pt.
o
‘é_ 4ACo/40APL
o gd\ce/aokm
o 4ACo/23APYL
-—=~ 4ACo/18APL
———  4ACo/ 9APL
Fig., 8. Theoretical (x) and experimen-
L 1 L L tal average Pt moment (a) and total Pt
o LU . ...."f.l.:;{._.su,‘.,,.",ﬂml,.v".,,'um moment (b) in Co/Pt multilayers dedu-
L PPCh 4 - .ced from the spin-dependent absorption
2} o A profiles in Fig. 7.
- 4ACo/ OAPL
_4 = : -
5 hm . Number of Pt-Layers
| TG 8 -
5k J 1713 10 7 4
0 r.lL. — 5_ = ,%:.-4'-l'.w‘..,I’J‘H:"‘h.l.pﬂ'f‘ 0.15 T T T l
O o - B ¢ Bxperiment
- -2} ”F 4ACo/16APL = 0.10 F *
o . * Theor
3? L—k ‘g 4 ulﬂlm,u 2 | y .
\u -4 = 1 | 1 1 h E o
S P R LA WPy AP v E 0.05 >
P x
- =d - - ©
Sl éhﬂ”"w.....-f" 4ACo/23APL §
et : 5 0,00
ot it T 0.8 . o .
‘Ill"ml'ml,,,_u_,;-""' 4ACa/30APL a. 0.5 ° °
2 —L 1 L 1 1 0.4 *
Q A . e _..4.r-»-,L.--—-,.,;,.,',f..,.‘-.\.. = K
gt T | 1 1 L
*Iﬂh‘”l"-"""--«""' 4R Co/40APL 0.3 0 0.05 0.1
-2+ :

L ; f r Inverge Pt—Thickness (A™1)

20
Energie (eV)

Welche magnetischen Eigenschaften haben die Atome
an den Grenzflachen von Multilagen ?

Wie ist der Zusammenhang mit der, Spinstreuung der
Leitungselektronen (--> Giant MagnetoResistance)
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Fazit

- Synchrotron-Strahlung eréffnet ideale Unter-
suchungsmogllchkelten far die moderne Fest-
kérperphysik

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

- Strukturuntersuchungen zum Wachstum
und zum Einbau von Fremdatomen
XSW, Gl

- Untersuchungen zum elektronischen Ver-

halten granularer Schichten und zur elek-

tronischen Struktur an Grenzflachen
Photoelektronenspektroskopie

- Messungen zur magnetischen Struktur

mehrlagiger Schichtsysteme
CMXD
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Polish Scientist’s Contributions to the Studies
with Use of the Synchrotron Radiation

A. Kisiel
Jagellonian University Krakow
Institute of Physics
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~1

o

10.

I

16.

17.

. Jagellonian University in Cracow (Institute of Physics, Institute of Chem-

istry, Central Laboratory of the Physical, Chemical, and Structural Analysis).
Warsaw University (Institute of Physics, Chemical Faculty).
Warsaw Technical University (Institute of Physics).

Silesian University in Katowice (Institute of Physics and Chemistry of Met.

als).

Wroclaw University (Institute of Experimantal Physics, lnstitute of Chem.

istry).

Adam Mickiewicz University in Poznan (Institute of Physics).

. University of Lédz (Institute of Chemistry).

Institute of Physics, Polish Acad. Sci. (PAN) in Warsaw.
Institute of Physical Chemistry of PAN in Warsaw.
Institute of Metallurgy of PAN in Cracow.

Institute of Low Temperature and Structural Research of PAN in

Wroctaw.
Unipress (PAN) in Warsaw.

Academy if Mining in Cracow (Institute of Nuclear Physics and Technique).

. Institute of Nuclear Physics in Cracow.

Institute of Nuclear Chemistry and Technique in Warsaw.
Institute of Atomic Energy in Swierk.

Institute of Fron Metallurgy in Gliwice.

“ Tndvstvial Tashifutes

Med;cune, Faculbies amd Ho&@ln"‘:ats
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1. Diffraction studies (single crystals, especially microcr’ystalé and
polycrystalline samples). Time resolVed X-ray diffraction studies
of phase transitions; Reaction kinetics in controlled environment.
Absolute structure determination using tuneble synchrotron radia-
tion beam with controlled cross-fire (small, medium size molecules
containing only light atoms). Use of resonance scattering in
macromolecular structure determination. Single and multicrys-
tal X-ray topography, surface diffraction. standing wave method
applied to the ral structure of materials. Diffuse scattering, reflec-

tometry.

2. X-ray absorption studies (XAS) and X-ray emission spectroscopy
applied to to the analysis of the electron structure of metals, semi-
conductors, organic compounds, and macromolecules (XANES
method). Local structure analysis of solids (metal alloys and
semiconducting mixed compounds, nonstoichiometric /doped com-
pounds) using Extended X-ray Absorption Fine Structure (EX-
AFS).

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

conducting compounds.

4. Biological and medical applied studies using EXAFS and XANES
methods. Investigations of the transfer processes for the interme-
diate phases in biological and organic systems (including mineral
compoﬁeﬁts). The resonance analysis of trace elements in tissues.

X-ray lithography.
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4992
Selected list of the publications made by polish

authors

in cooperation with international groups

® W.M. Kwiatek;

Institute of Nuclear Physics, Cracow,

Brookhaven National Laboratory, New York, |
HASYLAB at DESY in Hamburg:

Synchrotron Radiation Induced X-Ray Emission - SRIXE.

¢ A. Kolodziejczyk;
University of Mining and Metallurgy, Cracow,
BESSY, Berlin:

XANES Erperiments for High-Temperature Superconductors.

@ J. Oleszkiewicz, R. Markowski, A. Kisiel;
Jagellonian University, Cracow,
Laboratori Nazionali di Frascati, Frascati:

X-Ray Absorption Near FEdge Spectra for CdTe.

e A. Burian;
Department of Solid State Physics, Polish Acad. Sci. Zabrze,
LURE, Orsay:
FEztended X-Ray Absorption Fine Structure FEvidence for Ho-

mopolar Bonding in Amorphous Cd-As and Zn-P.
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e K. Lawniczak-Jablonska, S. Pascarelli, F. Boscherini, R. Kozub-
ski;
Institute of Physics Polish Acad. Sci., Warsaw,

Laboratori Nazionali di Frascati, Frascati,

Jagellonian University, Cracow:
Occupancy in Ternary Ordered Ni Al Fe Alloys Estimated by
EXAFS.

e K. Sobczak, S. Mobilio;
Institute of Physics Polish Acad. Sci. Warsaw,

Laboratori Nazionali di Frascati, Frascati:

FExtended Structure of Fe BIS as Compared to Fe K EXAFS.
2. PHOTOEMISSION SPECTROSCOPY - SURFACE.PHYSICS

e E.Sobczak, P.O.Nilsson, K. Karlson;
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;
4 University of Kiel,. ' ‘

Institute of Physics Polish Acad. Sci., Warsaw:
Electronic Structure of the CdTe(100)-(1z1) surface.
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3. X-RAY DIFFRACTION AND SCATTERING

o J.Grochowski, P. Serda;
Jagellonian University, Cracow,
DESY Hamburg:
Resonant Scattering of Light Atoms - Measuring Methods and

Applications.
o W. Wierzchowski, M. Moore;
Institute of Electronic Materials Technology, Warsaw,

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

Observation of Interference Fringers in Bragg-Case Syn-

chrotron Double-Crystal Images if Stacking Faults in Diamond.

4. OPTICAL VACUUM SPECTROSCOPY

e D. Debowska, M. Zimnal-Starnawska, A. Kisiel, M. Piacentini,
N. Zema, W. Giriat;
Jagellonian University, Cracow,
University of Rome "La Sapienza”, Rome,

Istituto di Struttura della Materia, CNR, Frascati: ADONE

Vacuum Ultraviolet Reflectivity of CdFeTe.

3, Atomic owdl Molecwlaw 5F&c+mscoﬁﬂ
- M. Stankiewicz
' q%eaom(m :)Mve;(sifr_j , Cracow
s.8.K.C. Davcsbqv:\TLaboya’m\w\J
The studies of the photorcnizalicn effects
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Tabelle 1.4: Vorldufige Liste notwendiger MeBplidtze an der
Synchrotronstrahlungsqguelle ROSY abgeleitet
aus dem regionale Bedarf. Die angegebene
Betreiberinstitutionen sind aus heutiger
Sicht Interessenten.

(Es wurden bisher noch nicht alle potentiellen
Nutzer befragt)

Instrumént / MeBmethode Anzéhl Betreiber
Pulverdiffraktdméter‘ (PD)
{mit Option anomaler Streuung )
- Standardgerdit i TUD
- Hochauflésung 1 IFW
- fir nichtkpistalline Stoffe 1 TUC
‘Einkristalldiffraktometer (EKD) 1 TUD
e | Dlinnschichtdiffraktometer (DSD) 2 FZR(1)
® | energiedispersives Diffraktometer (EDX) 1 IPF )
Kleinwinkelstreuung (XWS) ) 2 TUD, FZR |
® | Absorptionsspektroskopie (XAS) 2 BAF (1)
e | Rontgentopographie (RTOP) 1 FZR
8 | Oberfldchenfluoreszensanalyse (OFA) 1 FZR
¢ | Mikrotomographie (MT) 1
Rontgen-TEM (RTEM) 1
® | Scanning-PE-Mikroskopie (SPEM) 1 Uni L
M6Bbauerspektroskopie (MB)- - ’ 1 FZR(?)

] YUV gfué(es (Tse-‘Qchi';v\‘{:J,Tm\«sh'\;ésfvh) LUH*?;\\ESC.(“HC,C.)
¢ UJPS aud XPS
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Anwendung von Synchrotronstrahilungsmethoden
in der lonenstrahlphysik

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

Themen der lonenstrahiphysik im 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

- lonenstrahimischen von metallischen Schichtstrukturen

- Abscheidung von Schichten mittels lonenstrahlen
- neue Effekte durch Hochenergieimplantation

Probleme diinner Schichten
an der Oberflache oder
dicht unterhalb der Oberflache
(vergrabene Schichten)

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

foliosyn 1
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Aussagen aus Experimenten mit
Synchrotronstrahlung

diinne Oberflichenschicht erfordert Abgrenzung vom Volumen
durch fast streifenden Einfall (hohe Intensitat im Primarstrahl
noétig: Kollimation, Streuvolumen)

* Phasenanalyse von implantierten Schichten
Beispiel: TiN-Schichten / Anteil der Unterlagenstreuung

- Phasenidentifikation

- Analyse von Mischphasen (anomale Streuung)

- Cluster- oder TeilchengroRen von Ausscheidungen aus
KWS

* Schichtdickenbestimmung

Reflektometrie
(Abgrenzung zur lonenstrahlanalytik ist zu prifen)

* Struktur von Oberfldchen und inneren Grenzflachen

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

foliosyn 2
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* EXAFS zur Untersuchung von Nahordnungsph&anomenen

- Phasenbildung, Umgebungsentwicklung
- Dotierungseffekte

Beispiel: As-Implantation in amorphes und kristallines Silizium

* spektroskopische Techniken

foliosyn 3
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Streuexperimente mit Synchrotronstrahlung an Polymeren

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

1. Einordnung:

Bei der Strukturaufklarung polymerer Werkstoffe haben Rontgenstreuexperimente eine
grofie Bedeutung erlangt. Ausgehend von den Aufgabenschwerpunkten unseres Institutes
ist die Aufklirung des thermischen und zeitlichen Strukturverhaltens neuentwickelter
oder verarbeiteter Polymerwerkstoffe, einschlieflich Faserproben, insbesondere

- das Erwdrmungs- und Abkiihlverhalten im Temperaturbereich von -200 .. 600°C,

- thermisch induzierte Strukturinderungen bzw. Phasenumwandlungen,

- das thermische und zeitliche Relaxationsverhalten der Proben u.&.

von besonderem Interesse. Die Messungen werden i.a. in Transmission durchgefiibrt,
wobei die GesamtmeBzeit pro Probe und Experiment 1..4 Stunden betragen kann.

Obwohl gegenwirtig das institutseigene Rontgenfeinstrukturlabor modernisiert und er-
weitert wird, sind wir an der Erginzung der eigenen WAXS/SAXS-Meftechnik durch
Mitnutzung externer MeBplitze, insbesondere von simultanen MefBanordnungen mit
Synchrotronstrahlung, interessiert. Durch den Querschnittscharakter unserer Analytik-
abteilung variieren die anfallenden Analysenaufgaben, so daB kiinftig neben temperatur-
abhingigen Untersuchungen an Polymeren auch Messungen in Abhéngigkeit von anderen
physikalischen Parametern (z.B. Spannungsuntersuchungen an SpritzgufBteilen) sowie die
Kombination verschiedener Analysenmethoden denkbar sind.

2. Simultane WAXS/SAXS-MeBverfahren;

Wie aus Tab. 1a ersichtlich, gibt es zwei simultane WAXS-MeBverfahren:

- das winkeldispersive Mefverfahren mit grofem ortssempfindlichen Detektor (PSD),
und

- das energiedispersive MeBverfahren mit Halbleiterdetektor (HLD).

Beide Verfahren basiern auf einer Vielkanalmessung der Streukurve und benétigen
wahrend der Messung keine Goniometerbewegung. Hierdurch vereinfacht sich der
mechanische Versuchsaufbau, zugleich erhdhen sich aber auch die Anforderungen an die
Nachweiselektronik und die Aufbereitung der MeBdaten. Wegen der Proportionalitit

zwischen k (bzw. d!) und dem Produkt (E-sinf) sind die beiden Verfahren ungeachtet
unterschiedlicher technischer Anforderungen physikalisch gleichwertig und die Auswer-
tung der Streukurven aus beiden Verfahren (Tab. 1b) stimmen nach den meBspezifischen
Korrekuren und dem Ubergang in den Impulsraum (zur Streuvariablen k) iiberein,

Als simultanes SAXS-Verfahren kommt ausschlieBlich das winkeldispersive Verfahren
mit ein- oder zweidimensionalen PSD in Frage. Der prinzipielle Aufbau solcher MeB-
anordnungen entspricht dem des simultanen winkeldispersiven WAXS-Verfahren, jedoch
ergeben sich auch hohere Anforderungen an die Strahlkollimation durch das Messen in
Primarstrahlndhe. Diesen Anforderungen kommt die Synchrotronstrahlung ihre geringen
Strahldivergenzen entgegen. AuBerdem erlaubt ihre hohe Primirintensitit, durch Ver-
groferung des MeBkreisradius die Winkelauflsung und den Grenzwert k_, zu ver-
bessern.
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Tab. 1a: Verfahren der Rontgenweitwinkelstreuung

Rontgenweitwinkelstreuung

d=n(hc)/ (2E sinf)
k =4z (Esind) / (hc)

Winkeldispersive MeBverfahren
Lpess = £(20); E = const.

Energiedispersives Mefiverfahren
- Tmess = F(E); 20 = const..

Sequentielles Mefverfahren:

Messung erfolgt sequentiell in kleinen

Winkelschritten.

- Goniometer mit Detektoren .
(ohne ortsaufl. Eigenschaften)

Hybrid-MeBverfahren:

Messung erfolgt in kleinen Winkel-

intervallen simultan und von Intervall

zu Intervall sequentiell.

- Goniometer mit (kleinen) ortsauf-
16senden Detektoren

Simultane MeBverfahren:

Messung erfolgt im interessierenden

Winkelbereich simultan.

- Plan- und Kegelfilmverfahren

- MefBanordnungen mit ortsaufldsen-
den Detektoren

Simultanes MeBiverfahren:

Messungen erfolgen bei einem oder

mehreren festen Winkeln energie-

dispersiv gemessen.

- MeBanordnungen mit Halbleiter-
detektoren

Tab. 1b: Versuchsdurchfithrung mit Synchrotronstrahlung

Winkeldispersives Verfahren
( mit linearem PSD )

Vorbereitung der Messung;

- Optimieren des Strahleintrittes

- Einstellen der Energie am Doppel-
monochromator

- Kanal-Winkel-Kalibrierung

- Messen von 7.e1= f(20)

Energiedispersives Verfahren
( mit HLD)

Versuchsdurchfithrung:

- Vielkanalmessung der Streukurve
als f(20, physikalischer Parameter)

- Monitorierung der integralen I,

- Korrektur von Ig nrej(26)

- Korrektur d. inkoh. Streuung [f(26)]
- PLA-Korrekturen als f(20) usw.

Yorbereitung der Messung:

- Optimieren des Strahleintrittes

- Optimierung der MeBanordnung
unter Beachtung der Strahlintensitit

- Kanal-Energie-Kalibrierung

- Messen von (I nrep = f(E)

Versuchsdurchfiihrung:
- Vielkanalmessung der Streukurve

als f(E , physikalischer Parameter)
- Monitorierung von (Iy 5 = f(E)
- Korrektur von (Ig nre)) = f(E)
- Korrektur d. inkoh. Streuung [f(E)]
- PLA-Korrekturen als f(E) usw.




Tab.2a: Einige Synchrotronstrahlungsquellen fiir den Rontgenbereich

Name Standort| Status| E /GeV | R/m| B/T Ec/keV | Epax/keV
DORIS I Hamburg| a  |4,5(.5,6)| 12,1 | 1,5 |16,7(.32,2)| 80..100
ELSA  |Bonn a | 35 10,8 - 8,23 60..70
LISA _ |Bonn c | 25 | 5,60 - 6,19 ca. 40
SLMI |Mainz c 2,5 556 | 1,5 6,23 ca. 40
BESSY Il |Berlin | ¢ L7 | 42 | - 2,6 -
ESRF G;enoble b 6,0 25 - 19,2 80..100
ROSY VIl Dresden | ¢ | 3,0.32 | 7,15 |1,33.1,4| 8.38.90 | 60..70
a..in Nutzung, b..in Bau, c..geplant

Tab.2b: Strahlungsquellen fiir das energiedispersive MefBverfahren

S&ahlmgsqueﬂe _ Brémsstrahlung ) Synchrotronstrahlung

Cr-Rohre Cu-Réhre DORIS ROSY
Emin / keV 6,5 9,0 ca. 5 ca. 5
Emax / keV 50..53 50.. 53 80 ..100 60 .. 70
Emax / Emin 75..80 | 55.60 16..20 12.. 14
Imax /Imin ca. 10 10..50 ca. 500

Abb.1: Geplanter spektraler Intensitiitsverlauf von ROSY I
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Abb.2: Simultane WAXS-Messungen mit Synchrotronstrahlung

Winkeldispersive MeBanordnung

T-Kammer « L Absorber
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N ‘ ~ 2
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Orts- und Nachweis- ' PID-Regler u. Beamline
elektronik mit ADC V.24-Interface Doppel-
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T-Kammer ‘ Absorber

Beamline
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3. Polymer-Mefiplatz fiir ROSY:

Fiir das energiedispersive MeBverfahren folgt der simultan erfafBbare Bereich der Streu-
variablen k aus:

kmax — dmin ___Emax

knm  9ax Emig | #=const. (1
Bei Verwendung von Bremsstrahlung bestimmt die Kg-Strahlung des Anodenmaterials
die minimal nutzbare Energie E_; und die maximal nutzbare Energie E_,, ergibt sich aus
der Anodenspannung U:

Emex=s 0,85 e |U] 2
Der simultan meBbare k-Bereich (Tab. 2b) ist fiir viele Belange, msbesondere bei der

FOURIER-Transformation von Interferenzfunktionen, unzureichend, so daB mehrere
Messungen bei unterschiedlichen Winkeln notwendig sind.

Bei der Nutzung von Synchrotronstrahlung wird E_;, von der Transmission des Detektor-
fensters und dem Auftreten von Fluoreszenzstrahlung bestimmt und die Energie E_,, ist
eine Funktion der kritischen Energie E; der Synchrotronstrahlungsquelle. Um wunsch-

gemilh einen k-Bereich von 10..200 nm! simultan erfassen zu konnen, ist eine kritischen
Energie E; >15 keV notwendig. Der Auswahl von Synchrotronstrahlungsquellen in

Tab. 2a zeigt aber, daB diesen Wert nur den Strahlungsquellen DORIS III und ESRF er-
reicht wird. Insbesondere ist auch die geplante kritische Energie von BESSY II zu klein,
um diese Quelle vorteilhaft fiir WAXS- oder SAXS-Messungen einsetzen zu konnen.

Auch Synchrotronstrahlungsquelle ROSY I wird fiir das energiedispersive MefBverfahren
wegen der zu geringen kritischen Energie und dem entsprechenden spektralen Intensitits-
verlauf in Abb. 1 unzureichend geeignet sein:

- Die maximal nutzbare Energie der Strahlung ist zu klein.

- Die Intensitit fillt im interessierenden k-Bereich um ca. 2,5 Gréfenordnungen.

- Die integrale Intensitit der Strahlung ist zu hoch (Versagen der Nachweiselektronik).

Wie aus Abb. 2 ersichtlich, fehlt bei energiedispersiven MeBanordnungen primérseitig
der intensititsschwichende Doppelmonochromator und die Synchrotronstrahlung wird
direkt an der Probe gestreut. Zwar kann moglicherweise

- durch konstruktive Anderung der Ring- bzw. Wiggler-Elemente,

- - durch Spezialausfiihrungen von HLD und Nachweiselektronik,

- durch Anderungen in der Betricbsweise des Ringes (Single-Bunch-Mode) und

- die Verwendung zusitzlicher Absorber

eine Verbesserung der Versuchsanordnung erreicht werden, jedoch sind insbesondere die

Sonderfertigungen kostemntensw und spezielle Betriebsweisen des Ringes fiir andere
Nutzer stérend.

Hingegen ist ROSY I fiir winkeldispersive Messungen an Polymeren optimal ausgelegt:

- Die kritische Energie liegt in der Nihe der CuK-Strahlung.

- Die Strahlung hat im interessierenden Energiebereich von 6..25 keV eine hohe Intensitit.

- Dieser Energiebereich ist mit einem Doppelmonochmmatcr leicht durch-stimmbar.

- Wegen Ahnlichkeit der MeBanordnungen ist ein universeller WAXS/SAXS-MeBplatz
moglich.

- Es sind weitgehend handelsiibliche MeBtechnik und Standardlésungen nutzbar.
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Abb.4: SAXS / WAXS - MeBplatz mit einem Flichendetektor
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Bsp. einer 2D-WAXS-Messung (KETON-Faserprobe, SIEMENS AG):




Es wird deshalb vorgeschlagen, an Stelle des urspriinglich geplanten EDX-MeBplatzes
einen kombinierten WAXS/SAXS-MeS8platz zur Untersuchung von Polymerwerkstoffen
vorzusehen. Mit ihm sollen Streuexperimente in Transmission und im Temperaturbereich
von etwa -200 .. 600 °C moglich werden. Den Einsatz eines solchen MeBplatzes zeigt
Abb. 3 am Beispiel temperaturabhingiger WAXS-Untersuchungen des flissigkristallinen
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. Strukturinderungen bis zum Aufschmelzen
des Polymers.

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

Grundsitzlich sind MeBplétze nach Abb. 2 und 4 auch fiir Analysenaufgaben anderer
Nutzer, z.B. fiir entsprechende SAXS/WAXS-Untersuchungen an anorganischen und
metallischen Gldsern sowie fiir viele MeBaufgaben an polykristallinen Materialien, ins-
besondere auch fiir die Pulverdiffraktometrie, nutzbar. Um einen hohen Auslastungsgrad
der Beamlines und ein stdrungsfreies Messen zu gewihren, ist eine On-Line-Kopplung
der Steuerrechner mit einer zentralen Rechenstation (Multi-User, Multi-Task) notwendig.
Dieser Zentralrechner sammelt alle anfallenden MeBfiles der einzelnen MeBstationen und
iibernimmt die Datensicherung. So ist unabhingig vom Experiment jederzeit eine Sich-
tung und Aufbereitung der Meflergebnisse moglich.

4. IPF-Beteiligsung am Projekt ROSY:

Das IPF ist grundsitzlich am Projekt ROSY, insbesondere an der Mitnutzung eines si-
multanen SAXS/WAXS-MeBplatzes, interessiert. Wegen der projektierten Eigenschaften
der Strahlungsquelle ist hierfiir jedoch die Errichtung eines EDX-MeBplatzes wenig sinn-
voll. An seiner Stelle wird eine winkeldispersive MeBanordnung mit ein- oder/und zwei-
dimensionalen ortsempfindlichen Detektor (PSD) empfohlen. Ein solcher Mefplatz kann
auBer fiir Strukturuntersuchungen an Polymeren auch erfolgversprechend fiir zahlreiche
Analysenprobleme anderer Nutzer eingesetzt werden, so daB seine Auslastung auch bei
nur zeitweiliger IPF-Nutzung (ca. 1Monat pro Jahr) als gesichert erscheint.

Zum gegenwirtigen Zeitpunkt kann ein beratender Beitrag bei der Projektausarbeitung
erbracht werden. Aussagen iiber eine gerdtetechnische und finanzielle Beteiligung bei der
Projektrealisierung erfordern genauerere Kenntnisse der technischen Randbedingungen,
insbesondere der Schnittstelle Strahlrohr-MeBplatz und seiner regeltechnischen Grund-
ausstattung. Zur Wahrung einer einheitliche Grundausstattung 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 Strahirohres bereitgestellt. Aus heutiger Sicht kann eine
materielle und personelle Beteiligung beim Aufbau des MeBplatzes nur langfristig iiber
das Einwerben von Projektmitteln finanziert werden.
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EXAFS-Untersuchungen

flir die Materialforschung

1. Untersuchungsmethodik
2. Physikalische Grundlagen von. EXAFS

3. Anwendungsbeispiel:
Kristallisation von SrO-TiO;ALO,-B,0 ;Gldsern

(G. MOSEL, U Rostock, TH. HUBERT, BAM Berlin)

4. EXAFS-Anwendungsgebiete (kond. Materie)
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Kristallisation von SrO-TiO,-Al,0+B,0;-Gldsern
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Kristallisation von SrO-TiO,-AlO4+B,0,-Gldsern

Kantennahe Feinstruktur der Réntgenabsorption (XANES)
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PET-Chemie

Strukturuntersuchungen an organischen Tracern

Selektive Fragmentierung (z.B. C-F Bindungen)

Zirkulardichroismus (Kohlenhydrate, Aminosauren)
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Rontgenkristallstrukturanalyse zur Aufklirung von Mechanismen
chemischer Reaktionen

J.Sieler, Universitit Leipzig,Institut fiir Anorganische Chemie,
LinnestraBe 3,0-7010 Leipzig

Um aus der statischen Methode der Rontgenstrukturanalyse Aussagen
Zzu dynamischen Prozessen zu erhalten, sind fogende drei Strategien

denkbar:

Aufklirung von Reaktionsmechanismen

Isolierung von Modellverbindungen Ausgangsstoff/
Intermediaten von Zwischenstufen Endprodukt
CO,-Aktivierung Stereospezifische Kolbe-Schmitt-
am Ni(0)-Zentrum Butadienpolymerisation Synthese

in Gegenwart von am kationischen

Alkinen Allylnickel(I)-Zentrum |

Die Isolierung von Intermediaten gelingt nur, wenn mit einer zeit~
abhingigen spektroskopischen Methode die Reaktion verfolgt werden
kann .In den folgenden Ausfiihrungen wird die Mechanismusaufklarung

der COz-Aktivierung an Nickel(0)~Komplexen dargestellt.
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Bild 1: Das zeltabhdngige IR-Spektrum der Reaktion von OONEE

Hexin in Gegenwart eines Nickel(0)-Komplexes zeigt das

Auftreten von dre! Reaktionsprodukten.
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Mechanismusvermutung:

€02 R-C=C-R
R
R R R R Q
— =_q ’
® wl [ i
— 0—C _ 0
R R I
: 0
>\ /( R
2R-C=C-R LyNi - R R LN R-C=C -
' | +(07
R 0 0

Reaktionsprinzip + Endprodukt

Bild 2: Der Mechanismus der Reaktion kann durch den Weg A oder B
vermutet werden.
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R

+ CO= R
C c=c
LaNi(o) + 1l — L 7 |
C N
0—Cy
R ~o

C(S)

Bild 3: Die Molekillstruktur des ersten Intermediats(l) der Reaktion

zeigt, daB der Mechanismus B zutreffend ist.
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Bild 4: Dargestellt ist die Molekiilstruktur elnes welteren
isolierten Komplexes(Il), der aus dem ersten Intermediat

durch Addition von CO entsteht.
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Bild 5: Die Struktur eines Carbonatokomplexes(III), der ebenfalls
bei der Reaktlon entsteht.



Zusammenfassung

TMED/ Ni(COD)a
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Bild 6: Zusammenfassung der Strukturuntersuchungen

Bel UberschuB von Hexin verliuft die Reaktion nach dem

Mechanismus auf der linken Seite.

Ist die Reaktionsldsung an Hexin verarmt, kommt es zur

Reduktion von CO

bindung(iv).

2
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zu CO durch die Bildung der Ver-
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