
Experimentálne metódy
Marcel MiGLiERiNi

 synchrotrónové žiarenie

o tvorba, vlastnosti

o komponenty optickej trasy

 metódy jadrových rezonancií

o dopredný jadrový rozptyl – NFS

o nepružný jadrový rozptyl – NIS

 XFEL

7. Jadrový rezonančný rozptyl
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1. elektrónové delo 4. akumulačný prstenec

2. lineárny urýchľovač 5. trasa

3. urýchľujúci prstenec 6. experimentálna stanica

Tvorba synchrotrónového žiarenia
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Základná schéma

akumulačný prstenec

synchrotrónu

fokusačné

zariadenie

monochromátor ondulátor

spektrometer
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Koncová stanica

Optická kabína

Experimentálna kabína

Riadiaca miestnosť
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elektromagnetické vlny
budova bunka molekula/atóm jadro/quarky

elektróny

lúče X
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synchrotrónové
žiarenie
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rádiové vlny IČ vditeľné
svetlo

UV mäkké
rtg.

tvrdé
rtg.

gama lúče

synchrotrónové žiarenie

Spektrum synchrotrónového žiarenia
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Briliancia: fotóny/s/0.1%BW/mm2/mrad2

- kombinácia toku, veľkosti zdroja a divergencie lúča
- počet fotónov za sekundu v určitom energetickom pásme, 

podelené plochou zdroja a priestorovým uhlom kužeľa žiarenia

Vlastnosti synchrotrónového žiarenia

1. Briliancia 

2. Koherencia

3. Impulzná emisia

4. Polarizácia

5. Stabilita lúča

6. Preladiteľnosť
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Briliancia (fotóny/s/0.1%BW/mm2/mrad2)

Emisiné spektrum
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zrýchlenie

dráha elektrónu

v/c << 1 v/c  1

zrýchlenie

dráha elektrónu

1/  = E/m0c
2

Polarizácia

E

Radiačné pole

 priečne urýchlené elektróny

ohýbací magnet

zväzok
elektrónov

synchrotrónové 
žiarenie

elektróny
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Vkladacie zariadenia

 ohýbací magnet

polia N permanentných magnetov

 wiggler
o silné magnety

o široký lúč
nekoherentného žiarenia

o intenzita ~ N

 ondulátor
o slabé magnety
o úzky lúč

koherentného žiarenia
o intenzita ~ N2
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Intenzita synchrotrónového žiarenia

1 Bending magnet

2 Wiggler

3 Undulator

Brilliance
(photons/s/mm²/mrad²/0.1%BW)

Energy (keV)
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Jadrová rezonančná meracia trasa ID18 v ESRF

 rozmer lúča 18.6 x 947 m2 s divergenciou 7.5 x 25 rad2

 tri výmenné ondulátory (základné 14.4 keV a 7.1 keV)

 energetický rozsah 7 – 80 keV s Si (111)

monochromátor 

vysokého tepelného

zaťaženia

monochromátory 

vysokého

rozlíšenia

ondulátor 

CRL CRL CRL CRL 

optické kabínyexperimentálne kabíny front end
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Monochromátor vysokého tepelného zaťaženia

 veľká hustota energie zväzku z ondulátora

 Braggovská reflexia 2d sin(QB) = n.l

 dva kremíkové monokryštály Si(111)

 energetické rozlíšenie 2.8 eV pre 14.41 keV

 energetická stabilita 0.3 eV za mesiac

 chladenie monokryštálov Si pomocou LN2
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57Fe     14.4        6.4    1.41010

57Fe     14.4        3.1      4109

151Eu     21.5         1.6      2108

149Sm   22.5         0.8      8107

119Sn 23.88       0.7       6107

161Dy    25.66       0.9        5107

129I      27.77       1.0        9107

125Te     35.49 0.7      7.7107 

121Sb    37.13  0.7    3.9 107

129Xe     39.58     0.9    1107

izotop    E/keV   E/meV   flux@90mA

zafírový kryštál

vnorené (nested) Si kryštály rezané 

pozdĺž rovín kanálovania

štyri Si kryštály

pri kryogénnej teplote.

Monochromátory vysokého rozlíšenia
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 vysoká kvalita monokryštálov Si

 citlivosť na vplyv okolia 
o vibrácie, pnutia, teplotný gradient na kryštáloch, nestability teploty

 E/E ~ 1 meV pre 14.413 keV

 roviny s veľkými difrakčnými uhlami

 zníženie intenzity zväzku o niekoľko rádov

Monochromátor s vysokým rozlíšením
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Compound refracting lenses

F ≥ 4 m

Kolimácia a fokusácia zväzku žiarenia

 Compund Refractive Lenses – CRL

 Be (Al) šošovky
o kolimácia: 

20 rad  1.7 rad

o fokusácia: 
1x2 mm2

 30x200 m2

 FN = R/(2N.d)
o d ~ 10-5 – 10-6

séria konkávnych šošoviek

kruhové otvory

s polomerom R

dopadajúce

žiarenie

ohnisko 
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Detektory

 detektor s lavínovou fotodiódou (APD)
o na báze Si (plocha 10x10 mm2, hrúbka ~ 110 m)

o účinnosť (~ 30 % pre 14.4 keV)

o nízky šum (0.01 fotónov/s)

o veľký dynamický rozsah

o linearita (cez niekoľko rádov) 

o čas zotavenia ~5 ns, časové rozlíšenie ~ 1 ns
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Meranie pri izbovej teplote

 rozmer zväzku 0.3 mm x 0.7 mm

 nastavenie vzorky do zväzku

 orientácia vzorky voči zväzku
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 teploty 2 K < T < 300K 

 magnetické pole Bext < 6 T

 vysoké tlaky 35 GPa
o DAC

Kryomagnet George
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 maximálny tlak 35-100 GPa

 meranie tlaku
o fluorescencia rubínovej (Al2O3+Cr+) doštičky 

excitovanej Ar laserom

l(p) = l(p) [nm] – 694.25  p [GPa] / 2.746
o tlak sa vytvára pomocou skrutiek

o meranie pred a po experimente pri 295 K

o kvôli rozdielnej teplotnej rozťažnosti použitých 
materiálov rastie tlak so znižujúcou sa teplotou

Ta90W10

Diamantová cela na vysoké tlaky – DAC
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DAC s laserovým ohrevom
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Fokusácia zväzku pomocou K-B zrkadiel
 Kirkpatrick-Baezove zrkadlo

o mnohovrstvové pokrytie

o fokusačná vzdialenosť 0.6 – 0.9 m

energia vstupná plocha fokusácia priepustnosť

67.4 keV               0.61 mm2 1315 m2 90%
14.4 keV                  12 mm2 410 m2 80%
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 rozsah teplôt: RT – 600°C

 ochranná atmosféra: vákum, N2, Ar, ...

 tepelný senzor: Pt termočlánok

 možnosť externého magnetického 
poľa do 0.7 T v elektromagnete

Piecka
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Jadrový rezonančný rozptyl

t

čas

t

t

čas

t t

E = 0 relatívna energia

E = 0

E > 0E < 0

vzorka

NFS

NIS

lúč
IC

HRM

akumulačný prstenec

ondulátor

NFS

časovanie

merané údaje

NIS

rýchla elektronika

dopredný 

jadrový rozptyl

nepružný 

jadrový rozptyl
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Jadrové rezonancie

 NFS = Nuclear Forward Scattering
o vnútorné magnetické polia

o gradienty elektrického poľa

o izomérny posun

o aplikácie:
• magnetické fázové prechody

• určenie spinových & valenčných stavov

• štúdie tavenia

 NIS = Nuclear Inelastic Scattering
o hustota lokálnych vibračných stavov

o aplikácie:
• určenie rýchlosti zvuku

• termodynamické vlastnosti

 SMS = Synchrotron Mössbauer Source
o Mössbauerova spektrometria so synchrotrónovým žiarením



Jadrový dopredný rozptyl – NFS
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energetická

doména

časová

doména nemagnetické

magnetické

akumulačný prstenec

ondulátor monochromátor

vzorka detektor

200 ns50 ps

time

200 ns50 ps
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7/8+1uniform 16 bunch 4 bunch

200 mA  55 h

4 mA
200 mA  40 h

4 mA  25 h 90 mA  10 h 40 mA  6 h

7/8 + 1

200 mA  60 h

24x8 +1

Mód prevádzky synchrotrónu

 energia 6.03 GeV

 horizontálna emitancia 4 nm

 vertikálna emitancia 0.025 nm

 frekvencia obehu 352 MHz

 počet balíkov 1 – 992

 doba medzi balíkmi 2.82 až 2 816 ns
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NFS spektrá
neporušený tvar čiary, Deff = 1

rozšírenie čiary, Deff = 50
 jedna čiara

o len izomérny posun

 dve čiary

o gradient elektrického poľa

• kvadrupólové štiepenie

o dve pozicie s rozdielnymi 
izomérnymi posunmi

 veľa čiar

o magnetické pole

o niekoľko pozícií s rôznymi 
polohami čiar

 efektívna hrúbka

Deff = fLM . s0 . NA . dA
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Hyperjemné štiepenie jadrových hladín

 energetická šírka synchrotrónového žiarenia (E ~ 2 meV) 
je omnoho väčšia ako hyperjemné štiepenie Ehf 

o všetky prechody sú excitované v tom istom čase

o výsledná časová odozva je koherentnou sumou jednotlivých 
prechodov (amplitúdy sa sčítajú)

G  5 neV

Ehf  100 neV

Ehf  100 neV

Eg  14.4 keV

57Fe
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Kvantové zázneje
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Izomérny posun

 časový signál NRS závisí len na rozdieloch v energiách
rezonančných čiar
o izomérny posun nemá vplyv na tvar kvantových záznejov

• dá sa merať vložením jednočiarového absorbátora do lúča fotónov
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Dynamické zázneje
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Kvantové zázneje
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Kryštalografické polohy
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Jadrový nepružný rozptyl – NIS

 Mössbauerova spektrometria v ~km/s rozsahu
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Spektrum NIS
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21

3

11

TL vvv

Rýchlosť zvuku z DOS

 pri nízkych energiách je hustota stavov blízka parabolickej 
závislosti určená Debyeovým modelom
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Synchrotron Mössbauer Source

ΔE = 10 meV

ΔE = 1 eVΔE = 100 meV

ΔE = 10 neV

(Mg,Fe)(Si,Al)O3 bridgmanite @ 93 GPa
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Kľúčový prvok

 kryštál 57FeBO3

 čistý jadrový rozptyl (elektrónový rozptyl je zakázaný)

 ohriaty na Néelovu teplotu

 rozptyl žiarenia s energetickým rozptylom blízkym 
prirodzenej šírke mössbauerovskej rezonancie

57FeBO3piecka

magnet
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Amerika
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Ázia & Austrália
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Európa
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XFEL – nový zdroj synchrotrónového žiarenia

 biliancia 
o o 10 rádov vyššia ako u 

synchrotrónov 3. generácie

 časová štruktúra pulzov
o 2.7 kHz na balík

o 5 MHz v balíku
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DESY, Hamburg



45

European XFEL, GmbH

Injektorová časť v DESY

2,1 km dlhý 

lineárny urýchľovač

ondulátorová časť

experimentálna hala

v Schenefelde
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Základná schéma



47

Časti urýchľovača

 Supravodivé kavity z čistého Nb
o variant 17.5 GeV - 800 kavít

o variant 14 GeV – 640 kavít

 Kryomoduly – 58 modulov

 RF power coupler – 640ks
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Ondulátory
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Časová štruktúra pulzov fotónov


