Kisszogli rontgenszéras — (féként) gyakorlati
bevezets: ,Hol és hogyan mériink SAXSot?"

Woacha Andras

MTA Természettudomanyi Kutatékdzpont
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Intenzitas

Relativ intenzitas: hany foton érkezett a detektorra a mérés soran

Abszolut intenzitas: differencialis szérasi hataskeresztmetszet:
dU/dQ = in/|.j0ut‘



Szogfiiggés

Beesé sugar
|Ko|=211/A

Szérasi vektor: g = kog — ko, g =4rsind/\

Fizikai jelentése: A foton mekkora lendiiletet kap a mintatél a szérasban
(hA=p)

Val6s térbeli megfelels: Periédustavolsag a Bragg-egyenlet alapjan:
g=2mn/d, neN



Szerkezet és szoéras kozti kapcsolat

vV v v v

Scattering Fourier transform Scattered
length ~ f——————————p "
X amplitude
density
JAbsolute
Autocorrelation square
A Y
Distance Fourier t f Differential
distribution ourier ransiorm »| scattering
function cross-section

Elektronsiiriség-fiiggvény (p(r))

Fourier transzformacié

Abszolutérték-négyzet — fazisprobléma

Vissza a valds térbe:

PDDF
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» g pontonkénti mérés — hosszl
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» Pontfékusza (pinhole) kamera
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> egyszerii elv
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Meghatarozé paraméterek

Cél: gyengén sz6ré mintak mérése rovid id6 alatt

Rontgennyalab Zaj
> Nagy fluxus > A detektor zaja
» Parhuzamos (divergencia > Parazita széras
< 1 mrad) (rontgenforrasbél szarmazik, de
» Monokromatikus (AM/A) nem a mintardl szérédik)

» Kiilsé sugarzasok

Szogfeloldas

» Minta-detektor tavolsag
» A detektor mérete

» Egy pixel mérete



Vonalfékuszi Kratky-kamera

» Kompakt, kis helyet
foglal el

> 1D helyérzékeny
detektor

» Fix minta-detektor
tavolsag

» Nincs mozgé alkatrész
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foglal el
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tavolsag
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» Kratky-féle kollimaciés
blokk

» Tipikus nyalabméret:
2-3cm x <1 mm
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Vonalfékusza Kratky-kamera

» Kompakt, kis helyet

foglal el

—— Kratky camera

» 1D helyérzékeny 107 ) Pinhole camera
detektor \

» Fix minta-detektor
tavolsag

» Nincs mozgé alkatrész

Rel. intensity (arb. units)

» Kratky-féle kollimaciés
blokk

» Tipikus nyalabméret:
2-3cm X <1 mm

10°
q(hm™?)

» Nagyobb intenzitas a
mintan, de a
vonalfékusz-geometria
miatt elken6dés

» Utdlagos numerikus
korrekcié kell




Pontfékuszi kamera

Sbrt réntgensugdrzds

&
o

T

|

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

multiréteges optikaval
Primernyalib-fogo tartd

> Kisméretii nyalab (<1 mm), alacsony divergencia

» Valtoztathaté minta-detektor tavolsadg: hangolhaté szdgtartomany
> Az elken6dés minimalis, altalaban nincs sziikség korrekciéra

> Konnyii beallitas (a Kratky blokkhoz képest)

» Nagyobb teriiletigény, de sokkal tobb lehet&ség

>

Nem (csak) ,rutin” berendezés
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Sugarforras




Karakterisztikus rontgensugarzas
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Karakterisztikus rontgensugarzas

» Elektronhéj gerjesztése nagyenergiaji
részecskével

> A gerjesztett elektron szabadda valik
és kilép

» A kilitott elektron helyét magasabb
energiaszintrél szarmazo elektron tolti

N Ll @—@—
> Az elektron kotési energia kiilonbsége

foton formajaban tavozik

» Karakterisztikus sugarzas: a foton
hv = hc/\ energiaja az elektronhéjak
kotési energidinak kiilonbsége

> A gerjeszts részecske energiaja legyen K
nagyobb, mint a kotési energial

» = A foton energiaja kisebb, mint a
gerjesztd részecskéé



A rontgencsé miikodése

» Katéd (C): izzitott fémspiral, elektronok lépnek ki

> U, gyorsité fesziiltség (40-100 kV): az elektronok gyorsulnak az
andod felé

» Andd (A): becsapédé elektronok karakterisztikus sugarzast (X)
okoznak

» Az andd hiitésérsl gondoskodni kell! (Wi, Wout)



A rontgencsé spektruma

3000

2000

counts per second

1000

0 100 200 300 400 500

Wavelength, pm

» Cshcsok: karakterisztikus sugarzas
» Folytonos alapvonal: fékezési sugarzas (,Bremsstrahlung”)



Fékezési sugarzas

» Gyorsulé toltés elektromagneses sugarzast bocsat ki

> A teljes kisugarzott teljesitmény ha a gyorsulas a sebességgel
parhuzamos:

2.2.6 1

g*a*y S
PaHv: 5 B: /C; Y=

6megc3’ /1— 32

» Az elektronok a rontgencsé anédjaban lassulnak = sugaroznak!
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Gyorsul6 toltés elektromagneses sugarzast bocsat ki
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A teljes kisugarzott teljesitmény ha a gyorsulas a sebességgel
parhuzamos:

2.2.6
g ay 7 1
PaHv: —_— B: /C7 ’y: —_—

6megc3’ /1— 32

Az elektronok a rontgencsé anédjaban lassulnak = sugaroznak!
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Korpalyan mozgé toltdtt részecskék sebessége valtozik, mert iranya
valtozik = centripetalis gyorsulas



Fékezési sugarzas

» Gyorsulé toltés elektromagneses sugarzast bocsat ki
> A teljes kisugarzott teljesitmény ha a gyorsulas a sebességgel
parhuzamos:

2.2.6
q-a“y 7_ = 1
Pa\|v:673; B=V/c Y=
TEQC 1— 2
» Az elektronok a rontgencsé anédjaban lassulnak = sugaroznak!
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» = korpalyan mozgé toltott részecske elektromagneses sugarzast
bocsat ki.



Fékezési sugarzas

» Gyorsulé toltés elektromagneses sugarzast bocsat ki

> A teljes kisugarzott teljesitmény ha a gyorsulas a sebességgel
parhuzamos:

2.2.6
g ay 7 1
767-[—50(:3; ﬂ = /C7 V=

Ji-E

» Az elektronok a rontgencsé anédjaban lassulnak = sugaroznak!

allv =

> Korpalyan mozgé toltott részecskék sebessége valtozik, mert iranya
valtozik = centripetalis gyorsulas

» = korpalyan mozgé toltott részecske elektromagneses sugarzast
bocsat ki.

» Hol talalkozunk kdrpalyan mozgé toltott részecskékkel?



A szinkrotronsugarzas

Koérpalyan mozgé toltott részecskék tangencialis iranyl elektromagneses
sugarzasa

1. Elektronagya és linearis
gyorsito (linac)

2. Elégyorsité (booster)

3. Tarologyliri (storage
ring)

4. Mérécsarnok

5. Nyalab kivezetés
(beamline)

6. Optikai kabin (optics
hutch): tiikrok,
monokromator stb.

7. Mérskabin (experiment
hutch)

8. lranyité helyiség



A tarologyiirii

Vakuumkamra: < 10~8 mbar

RF cavity: a kisugarzott energia
visszapo6tlasa

To Bending Magnet
5+ Beam Line

elnyel6dott
elektronok pétlasa az
el6gyorsitébdl

To Wiggler
Beam Line

Eltérit6 magnesek: korpalya
biztositasa, sugarzas
generalasa

Wigglerek és undulatorok: e
periodikusan
elhelyezett magnesek,
nagy intenzitasl
sugarzas generalasa



Sugarzas el6allitasa szinkrotron tarologydriiben

> A toltott részecskék (altalaban ¥ i ¥
elektronok) a gyiirtiben
csomokban keringenek: a
szinkrotron pulzalt sugarforras

» Az elveszett energia
visszapétlasa és a csomok
stiritése: RF
tiregek/rezonatorok
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Sugarzas el6allitasa szinkrotron tarolégyfiriiben

v

A toltott részecskék (altalaban
elektronok) a gyfiriben
csomékban keringenek: a
szinkrotron pulzélt sugarforras

Az elveszett energia
visszapétlasa és a csomok
stiritése: RF
tiregek/rezonatorok

» Eltérité magnes: Lorentz-eré

» Wiggler: sok eltérité magnes

egymas utan

Undulator: az egymas utani
periédusokban el&allitott
sugarzas konstruktiv
interferenciaja

)
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Sugarzas el6allitasa szinkrotron tarologydriiben

> A toltott részecskék (altalaban Waxelongth, nm
124 1.24 0124

elektronok) a gyiirtiben
csomokban keringenek: a
szinkrotron pulzilt sugarforras

» Az elveszett energia
visszapétlasa és a csomok
stiritése: RF
tiregek/rezonatorok

> Eltérit6 magnes: Lorentz-er§

» Wiggler: sok eltérité magnes
egymas utan

» Undulator: az egymas utani
periédusokban el8allitott AR
sugarzas konstruktiv ‘ - |l I
interferenciaja 10

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

0.001 001 0.1 1 10 100 1000
Photon energy, keV



A szinkrotronsugarzas idéstruktiraja

» A szinkrotronsugarzas
intenzitasa idében nem
tekinthetd allandénak

» Hossz( tavon: az
elnyelédott részecskék
pétlasa

» Szakaszos
visszapétlas
(.injection™)

DORIS Energy: 4.44 GeVic Lifetime: 0857 h Current: 11135 mA

‘Current History
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14:00  16:00  18:00  20:00  22:00  00:00  02:00 04:00  06:00  O08:00  10:00
n

Sat Nov 21 12:17:39 CET 2000

Run Number: 1904 Number of Bunches:  § Particle Type: Positronen

Average Vacuum 9.422E-10 mbar Position

Horizontal: ON, Vertical: ON RMS X: 0.336,
Pressure: Control:

RMS Y: 0.176

SYNCHROTRON RADIATION RUN
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A szinkrotronsugarzas idéstruktaraja

» A szinkrotronsugérzas
intenzitasa idében nem o
- P , 120 Batm oHmi _Lnd.‘ﬁ;ap‘ Status | ||
tekinthetd allandénak ol PO d0200

[PUO3| 11.23

PETRA Energy: 6.084 GeV Lifetime: 548 h Current: 99.39mA|

109,

» Hossz( tavon: az :I R ‘
s . , ’ o == I
elnyel6dott részecskék . F
“ ;
pétlasa .. s
30| .Fl.l)? 129
» Szakaszos i R \
vissza pétlés ® 2ni00 22:00 00:00 02:00 030 07:00 09:00 11:00 13:00 15:00 1T  PU1
o o Pasitrons — swoadarscrTaon PULY |
(,injection) o \
F | t Number of Bunches: 240 Mean Vacuum Pressure: 1.434E-08 mbar ‘
» Folyamatos
vissza pétlés ( top-up Orbit Control: On Top-Up Operation:  0.23 mA (RMS) ‘
"
moden) User Operations->Experiments |

User Run




A szinkrotronsugarzas idéstruktaraja

» A szinkrotronsugérzas
intenzitasa idében nem
tekinthetd allandénak

» Hossz( tavon: az
elnyelédott részecskék
pétlasa

» Szakaszos
visszapétlas
(,injection)

» Folyamatos
visszapétlas (,top-up
mode”)

Hybrid mode

24*8 mA +1*4 mA

» Rovid tavon: az
elektronok elosztasa a
kor kerlilete mentén

> |défeloldasos mérések
» Pumpa-préba
kisérletek



A szinkrotronsugarzas el6nyei

Nagy intenzitas: Rdvid mérési idg,
helyfeloldas

Pulzalt sugarzas: idéfeloldas

Hangolhaté hullamhossz: ASAXS

Meérési id6 palyazat

1. Méreési id6 palyazat irasa:
tudomanyos téma, relevancia,
miért kell szinkrotron hozza. ..

2. Palyazat elbiralasa

3. Sikeres palyazat: mérési id6
igénylés/iitemezés

4. Utazas, mérés (alt. 1-5 nap)

5. Hazatérés, mérési adatok (tobb
GB) kiértékelése

6. ,da capo al fine"

A labor SAXS elényei

>

Nagy rendelkezésre allas
(mindig ott van)
Hangolhato, atépitheté
berendezés
Ugyanaz a kamera, csak a
forras mas
Kémiai laboratérium,
mintapreparacié helyben
Lassi a mérés de sok
.beamtime” all rendelkezésre
Szinkrotronos mérések
el6készitése
> Jobb meérési id8 palyazat
> Mintak el6zetes vizsgalata:
,biztosra megyiink”



Kollimacié




Kolliméacié - miért sziikséges?

> A rontgensugarzas szorasi hataskeresztmetszete nagyon kicsi
> a szératlan sugarzas legalabb 1000-szeres intenzitasa!

v

A direkt (szératlan) sugarzas:

> karosithatja a detektort (,kiégeti”)
> globalis kiolvasast detektor ,nem ér rd" a szért sugarzas mérésére

v

A sz6rt sugarzastél meg kell kiilonbdztetni a szératlan sugérzast
> Primernyalab-fogé (beam stop)
» Parhuzamos, kis keresztmetszetii nyalab

v

A nyalab formalasa:

> Optikai elemekkel: tiikrok, kapillarisok, rontgenlencsék
» faragas’ résekkel



Rések / pinhole-ok

Allithat6 résrendszer

Pinhole-ok

» Két iranyban valtoztathaté méret
> Téglalap alak

» Egyszerii / kdltséghatékony
» Kor alak

[m]

=



Haromapertiras kollimacié

© 0o o/ Pl

parasitic scattering

1t aperture 2" aperture 3 aperture §ample beamstdp detector

Az apertirak szerepei:
1. Belépé nyalab mérete
2. Divergencia és nyalabmeéret limitalasa
3. Parazita szoras kisziirése



Mintakornyezet




Mintakornyezet

Mintakdrnyezet

> A levegének erés kisszogli szérasa van

> Vakuum

» Hélium, hidrogén (Ap kicsi)

» Végss soron levegében, ameddig muszaj
> In situ mérések lehetsége

> Hémérséklet

> Nyiras

> Magneses tér

> Keverés

A CREDO berendezés mintaigénye
Onhordé minta: a nyalab keresztmetszeténél nagyobb, homogén
vastagsagi lap
Folyadék: vakuum-allé mintatartéban (iiveg/kvarc kapillaris). >20 ul

Por: ha lehet, ne (részecskék hatarfeliileti (Porod) szérasa
sokszor dominal)
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|dealis mintavastagsag

26

<>
d

> A szér6dé és a szératlan sugarak is részben elnyel6dnek
» Lambert-Beer térvény: I(d) = lhe ™ = Iy T
» Szérasi intenzitas: (g, d) oc lpe #9d
> A szérasi intenzitds maximuma: 8’59‘2‘1) =0
e rdd J
=—eMyd+e ™ = 0
ad pe +
d = |1/p

v

Viz: 1/p~ 1 mm Cu Ko sugarzasnal (8048 keV, 0.15418 nm)



Primer nyalab fogé




Beamstop

» A mintan szératlanul
tovabbhaladé nyalab elnyelése

> Szératlan sugarzas intenzitasa
> szért sugarzas intenzitasa
» Célok:
1. A detektor kimélése
2. A minta utan levé
alkatrészek szérasanak
elkeriilése

> Tomor / féligateresztd




Detektor




Detektor

> A szért sugarzas szogfiiggésének észlelése

» Energiafeloldas <> helyfeloldas

> Kovetelmények:

>

vVvYyVvVVyy

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

Zajmentes

Torzitdsmentes

Szenzor mérete

» Gyakori tipusok

Gaztoltésl szamlalok: linearitas, alacsony zaj,

energiaszelektivitas,lasst, globalis kiolvasas, nagy
pixelméret, oregszik

CCD detektorok: gyors kiolvasas, kicsi pixelméret,nagy elektronikus

zaj

CMOS detektorok: gyors kiolvasas, gyakorlatilag zajmentes,draga
Image plate: Linearitas,lasst kiolvasas, koriilményes kezelés,

Oregszik



A proporcionalis szamlalé miikddése

1. Gaztoltésl szamlalékamra

Ar

Ar
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processor
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A proporcionalis szamlalé miikddése
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A proporcionalis szamlalé miikddése

1. Gaztoltésl szamlalékamra

2. A bejové rontgenfoton ionizal
(primer ionizacio) -
3. Kationok és elektronok A%
gyorsulnak a megfelels elektréd .%
iranyaba A"P
4. Masodlagos ionizacié ” .
%

5. Toltéssokszorozédas Ar r r

Signal
processor




A proporcionalis szamlalé miikddése

1. Gaztoltésl szamlalékamra

2. A bej6vé rontgenfoton ionizal
(primer ionizacio) .
3. Kationok és elektronok y
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A proporcionalis szamlalé miikddése

1. Gaztoltési szamlaldkamra

2. A bejové rontgenfoton ionizal
(primer ionizacio)

3. Kationok és elektronok
gyorsulnak a megfelels elektréd
iranyaba

4. Masodlagos ionizacié

5. Toltéssokszorozédas

6. lon- és elektronlavinak
becsapédasa

7. Rekombinacié, aramimpulzusok

(v

Signal
processor

=




A proporcionalis szamlalé miikddése

1. Gaztoltésl szamlaldkamra

2. A bejové rontgenfoton ionizal
(primer ionizacio) . i

3. Kationok és elektronok . 0
gyorsulnak a megfelels elektréd

iranyaba 0 o

4. Masodlagos ionizacié

5. Toltéssokszorozédas . 0

6. lon- és elektronlavinak . .
becsapédasa

7. Rekombinacié, aramimpulzusok
4 Signal A
8. Impulzus nagysag o« hv 9
Y processor ¢



A proporcionalis szamlalé miikddése

1. Gaztoltésl szamlaldkamra
2. A bejové rontgenfoton ionizal
(primer ionizacio) -
3. Kationok és elektronok ‘
gyorsulnak a megfelels elektréd 0

iranyaba . .

4. Masodlagos ionizacié .

5. Toltéssokszorozédas . 0

6. lon- és elektronlavinak

becsapédasa . o

7. Rekombinacié, aramimpulzusok

” Signal
8. I'mpulzus nagysag o hv
9. Aramimpulzusok detektalasa
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Két konkrét berendezés
Labor SAXS — CREDO
Szinkrotron SAXS — B1 (,,JUSIFA")



CREDO

Kollimdci6 harom kor-apertiraval

~

.
i i

Kétdimenzids
:helyérzékeny
detektor

Cserélhetd terjedési csé

L ) Mintakornyezet,
Rontgengenerator levehetd vakuum-
multiréteges optikaval kamréval Primernyalab-fog

Bees6 sugarnyalab




CREDO

> GeniX3P Cu ULD réntgencsé
(30 W, A =0.154 nm,
divergencia <0.4 mrad
HW20%M)
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CREDO

GeniX3P Cu ULD rdntgencss
(30 W, A =0.154 nm,
divergencia <0.4 mrad
HW20%M)

Pilatus-300k hibrid pixel CMOS
detektor (619 x 478 pixel,

172 pm, zajmentes, pixelenkénti
fliggetlen 20 bites szamlalok)

» 3-pinhole kollimacié

Motorvezérelt
mintatartd, pinhole,
primernyalab-fogé
Sajat fejlesztésti, automatizalt
mérésvezérl program

» Berendezés vezérlése

> Sziikséges korrekciok
elvégzése a szérasi képeken

https://credo.ttk.mta.hu



https://credo.ttk.mta.hu

B1 (,JUSIFA")

vV v.v. v v .Y

Jiilich's User-dedicated Scattering Facility
Deutsches Elektronensynchrotron (DESY), Hamburg
DORIS 1l tarologyiiri

ASAXS (anomalis kisszogli széras) dedikalt méréhely
Gabriel MWPC, Pilatus-300k, Pilatus-1M detektorok
*1089 - 1 2012






B1 (,JUSIFA")

PETRAIIl

PETRAIN

<@— Elektronen/ Positronen
Electron / Positrons

Photonenstrahlung

VW' photon Radiation
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B1 (,JUSIFA")

Forschungszentrum Geesthacht
Research Center Geesthacht
A HASYLA
x1 Hamburger Synchrotronstrahlungslabor
Hamburg Synchrotron Radation Laboratory

w2

DORIS il

BW1

BW2

EMBL aws MPG
Européisches Laboratorium (& K * 7 6 Max-Planck Gesellschaft
fir Molekularbiologie Max Planck Society
European Molecular
Biology Laboratory



B1 (,JUSIFA”

Layout of ASAXS beamline B1 <t— The open arrow indicates .
at HASYLAB, Hamburg e postive direction of movemen

Nal scintillation counter
July 2007 used for monitoring . Nal scintilation counters

for beam intensity
of the primary beam
and for nomahsamn monitoring (used by MOSTAB)
Video camera for from scatterlr\g by foils
the centering of the beam
using the fluorescence

scre
Variable number of vacuum tubes lonization chamber
can be inserted here (from 0 to 4) Sample stage  for primary beam c;;;";‘?;“{,“‘“’
Kapton window covering sample-to-detector for 5'samples  intensity monitoring (pyery
re-enforced with ~ distances from 935 mm to 3635 mm (absorption DET2 $

e
T~

T1

DORIS I

v g

a polymer fibre net measuremenls)
L
% 2nd monochromator

synchrotron source
bending magnet
% etV
crystal Si (311) X
T Gapin m vacuum path

White beam slits 1
for filters and attenuatory Piezocrystal for the detuning
of the angle of the 2nd monochromator
to reduce higher harmonics x
Aperture slits 2 “Monochromator stabilizierung"
i.e. MOSTAB
Standard

samples Fluorescence screen
Fuoreicens and a videocamera

{

8mm tin Photo diode for
beamstop absorption

measurements
2D muliwire propartiona chamber:

area 180 m:
Eoninious ow of At 70% and €0,30%,
beryllium window.

Guard slits 3

The slits are controlled with motors B1 X,
B2 X, B3 X, B1Y, B2_Y, and B3_Y

(slit widths, stepping motors)

View of the beam on the fluorescence screen e K g waotors).
The beamstop is controlled with motors 'IW onthe TV oot slif center g motors
BSX and BSY (analog motors). Durin opper wires are used for centering
a mezsureme‘nt ime the hea)msmp Should ' of the beam. The shadows of the vertical The fyg'::‘":‘;‘ W'd”ﬂ(:‘:)
be adjusted only in the beginning before ”l. wires are visible. Only the wire on the right B 6 y o
detector sensitivity measurements and is used. The wire on the left is an old position o
measurements of the samples. for the center of the beam.

1
B3 12 14
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Tartalom

A mérés menete
Adatgyiijtés
Korrekciék és kalibraciok



Egy ,tipikus’ SAXS mérés menete

1. A berendezés bekapcsolasa, rontgencss melegitése (45 perc)
. A geometria optimalizalasa (30-45 perc)
» Minta-detektor tavolsag, beamstop méret = legkisebb g érték

> Pinhole méretek és a koztiik levs tavolsag kivalasztasa: ne legyen
parazita széras, maximalis legyen a mintara esé intenzitas

N

3. MintaelSkészités, kapillarisba toltés (1/2-2 6ra, er6sen minta- és
darabszamfiiggd)
» ~ 1 mm bérszilikat kapillarisok
> Lezaras: kétkomponensii ragaszté / forrasztas
4. Meérés el6készités: mintapoziciok keresése, transzmisszié mérése
(30-45 perc)
5. Automatikus mérési sorozat: par éra / ,overnight”
5.1 Hattér (s6tétaram, ires nyalab)
5.2 Referencia mintak (q, do/d€)
5.3 Mintak
5.4 Ismétlés. ..



Egy hosszl helyett sok rovid

Kevés hosszii expozicié helyett érdemesebb sok kicsit végezni:
Idéfeloldasos kisszogii mérések (TRSAXS)

v

Referencia mintak siirli Gjramérése

>
» Mintak és berendezés stabilitasa
>

Hibas expozicidk kizarasa statisztikai tesztekkel

A :{ S (h(ae) = Ir(ak))® ha j#
. <Aj/>l;£j ha j=j

/




L - L P . 1. b
A szérasi valtozé kalibralasa n'\

» Cél: a szérasi kép minden (px, py,) pixeléhez megadni a hozza
tartozd g értéket
» Ha a szératlan nyalab déféspontja a detektoron (¢, ¢, ), egy pixel

oldalhossza h, és L a minta-detektor tavolsag:
hy/pZ + P}

4 1
20:tan*1£; r=nh\/p:+p: — q:%sin Etan*1 T

> )\ és h altalaban ismert — L meghatarozhaté



A szérasi valtozé kalibralasa

» Az abszolit minta-detektor tavolsag
,vonalzéval’ nem kénnyen mérhets

» Kalibraciés minta: eziist-sztearat,
eziist-behenat, SBA15, LaBg,
tripalmitin. ..

> nagy intenzitasd, éles csicsok a
vizsgalt szdgtartomanyban

> hémérsékletfiiggetlen

> stabil szerkezet

» A minta-detektor tavolsag
kalibraciéjanak elve:
> Ismert cslcspozicidk g-ban (gi)
» Meért csticspoziciok pixelben (p;)

» g=%sin [ Ltan"!(ph/L)
——

20
fliggvény illesztése — L



Ha nincs kalibralt anyagunk. . .

» L nem mérhet8, de ismert AL-lel o)
eltolhate
» A cslcs ,vandorlasabdl” L megadhaté: o

Lo AL



Ha nincs kalibralt anyagunk. . .

» L nem mérhet8, de ismert AL-lel
eltolhaté

> A csics ,vandorlasabdl” L megadhat6:

g= —sin | =tan? ph
A 2 L+ AL
20
> Atalakitva:
1 A
£ tan (zsin—l (L)) (L+AL)=p
A

» p=A-AL+ B illesztéshbsl L és g
> )\ és h (pixelméret) ismeretében
» AL pontos mérésével

W

Intensity (arb. unit:
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Ha

nincs kalibralt anyagunk. ..

L nem mérhet8, de ismert AL-lel
eltolhaté

A cstcs ,vandorlasabol” L megadhato:

g = —sin tan~! pih
A 2 L+ AL
20
Atalakitva:
1 A
£ tan (2 sin~? (L)) (L+AL)=p
A

p=A-AL+ B illesztéshél L és g
A és h (pixelméret) ismeretében

AL pontos mérésével
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A szérasi intenzitas kalibralasa

» Cél: a szérasi intenzitas kifejezése abszollt intenzitasegységekben
» Fiiggetleniil:

> Minta vastagsaga
> Nyalabintenzitas
» Detektor kvantumhatasfoka
> Meérési geometria

Sok effektust nem tudunk mérnil

v

Referencia minta

v

» Megfelel8en erés széras
> ,Lapos’ szérasi gorbe (nem érzékeny a g bizonytalansagara)
> A széras ismert abszolut egységekben

> Mas médszerrel mérve (pl. glassy carbon, lupolen)

> Elméleti aton ismert (pl. viz, nanorészecske szuszpenzid)

v

A referencia minta a tobbi mintaval azonos koriilmények kozotti
mérése — skalazasi faktor



Intenzitaskalibracié liveges szénnel

Jury

o
A
1

d>/dQ (cm~t srt)

100 4

10°
q (hm™1)

Megfeleléen korrigalt szérasi gorbék esetén a skalazasi faktor a
nyalabintenzitas reciproka!
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Osszefoglalas

> Kisszogii szérasi berendezések fajtai

> Vonalfékuszi kompakt Kratky kamera
> Pinhole kamera

v

Rontgengenerator miikdése
» Karakterisztikus és fékezési rontgensugérzas

Szinkrotronok miikodése

v

» Gyorsitok, tarologyftirik
> Sugarzas el6allitasara szolgal6 eszkozok
» |d8struktara

SAXS berendezések 6 részei

» Forras, detektor, mintakamra. ..

v

v

Adatgy(ijtés
> korrekcick, kalibraciok
> stratégiak (sok kicsi sokra megy...)

A kovetkezg eladason: SAXS mérések értelmezése konkrét példakon



Koszonom a figyelmet!
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