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Abstrakt

V tejto praci sme sa zamerali na Stadium vlastnosti krystalovych monochromatorv (CCM)
Ge (111) a (220) za ucelom vyvoja krystalovej RTG optiky optimalizovanej pre laboratérne
RTG zostavy s vysokym rozliSenim. Pomocou numerickych simulécii sme vytvorili kompletné
mapy roznych vlastnosti vystupného luca v zavislosti na uhloch asymetrie oboch difrakcii
v ramci CCM. Na zéklade tychto simulacii sme vybrali dva dizajny Ge (220) CCM, ktoré boli
vyrobené a nasledne testované na upravenej komercnej zostave urcenej na malo-uhlovy RTG
rozptyl (SAXS), vybavenej Ga mikrofokusnym zdrojom s pripojenou Montelovou optikou.
Parametre dané¢ho zdroja boli implementované v simulaciach. Prvy CCM dizajn bol
optimalizovany pre maximalnu hustotu toku fotonov 25 cm za CCM. Kvéli pozorovanému
silnému difaznemu rozptyl z povrchu CCM sa ukézal tento dizajn nepouzitelny pre SAXS.
Druhy CCM, optimalizovany na potlacenie Ka> zlozky RTG spektra galia sa ukézal ako
vynikajuce rieSenie pre SAXS, s rozliSenim 314 nm prekonal 2.5 krat deklarovany horny limit
daného RTG zariadenia s dierkovym kolimatorom plnej dizky. Merania intenzity prejdene;
r6znymi potvrdili spolahlivost’ numerickych simuldcii. V d’alSom kroku bol vyvinuty novy
dizajn krystalovej RTG optiky. Vyuzili sme pri tom predoslé skusenosti s jednotlivymi CCMs
a set novych simulacii Ge (111) CCM v kombinécii s Ge (220) v kvazi-disperznej geometrii.
Tento dizajn bol optimalizovany na maximalnu hustotu toku foténov vo vzdialenosti 2.5 m,
s obmedzenim minimalneho vystupného uhla z druhého CCM za uclelom eliminacie
parazitného rozptylu. Spolu s meranim priepustnosti a SAXS bola urCend aj divergencia
vystupného luca a vykonané testovacie vysoko-rozliSovacie difrakéné merania (HRXRD).
Vsetky tieto testy boli pre porovnanie urobené aj pomocou symetrického a asymetrického
Bartelsa. Nakoniec komparativiny SAXS bol zmerany s pouzitim Kratkeho blokovej kamery.
Vsetky dizajny krystalovej optiky prekonali Kratkeho koliméator, ked’ze dosiahli signifikantne
lepSie rozliSenie pri porovnatelnej intenzite kolimovaného luca. Zmerané divergencie
vystupnych lacov s v zhode s nasimulovanymi hodnotami. HRXRD merania ukazali, ze pre
niektor¢ aplikacie, kde maximalne rozliSenie nie je nevyhnutné, predstavuje nas dizajn vhodné
rieSenie, kedze dosahuje porovnatené rozliSenie ako dizajn z dvoch rovnobeznych
asymetrickych CCMs v disperznej geometrii, avSak s vyrazne vysSou intenzitou. Vsetky tieto
vysledky ukazuju na potencial na mieru nadizajnovanej krystadlovej RTG optiky pre novua
generaciu mikrofokusnych laboratérnych zdrojov.



Abstract

A comprehensive study of Ge (111) and (220) channel-cut monochromators (CCMs) was
performed in order to development of new crystal optics designs for laboratory high-resolution
X-ray scattering setups. Ray-tracing simulations allowed us to create maps of the CCM output
beam parameters over the entire space of possible asymmetry angles of the two CCM
diffractions. Based on these simulations, two CCM designs were fabricated and tested on a
custom-designed commercial small-angle X-ray setup equipped with a liquid-metal-jet Ga
microfocus source connected to the Montel optics. Parameters of this setup were implemented
in the simulations. First, the design was optimized for the maximum flux density at a distance
of 25 cm behind the CCM. However, strong diffuse scattering from the CCM surface made it
unusable in SAXS experiments. The second CCM, optimized for the suppression of Ga Ka2
line, excels in SAXS with resolution 314 nm what is 2.5 times better than declared upper limit
of the same commercial setup with full-length pinhole collimator. Measurements of
transmittance performed with several CCMs confirmed the validity of our simulations. Next,
the new design of X-ray crystal optics was developed based on our experience with single CCM
and a new set of simulations of Ge (111) CCM coupled with Ge (220) CCM in quasi-dispersive
geometry. This design was optimized for maximum flux density at a distance of 2.5 m with a
constrain on the exit angle from the second CCM in order to eliminate parasitic scattering. In
addition to the SAXS and transmittance measurements, the output beam divergence and
performance in high-resolution X-ray diffractometry was tested. For comparison, all these tests
were also done with symmetric and asymmetric Bartels design. SAXS was benchmarked with
experiments employing the Kratky block camera. All the crystal optics designs were superior
with respect to the Kratky camera as they provided a significantly better resolution at
comparable transmittance. The measured beam divergence was in good agreement with the
prediction by ray-tracing simulations. The diffractometry measurements proved that for some
applications, where maximum resolution is not necessary, our design is viable option, as it
offers comparable resolution as optics based on parallel asymmetric CCMs in dispersive
geometry, but with significantly better intensity. All these results showed the potential of the
custom-designed X-ray crystal optics for the new generation of microfocus laboratory X-ray
sources.
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1 Uvod

RTG rozptylové metddy st uzitocnym nastrojom Struktirnej analyzy v materidlovom
vyskume. Tieto metddy sa bezne pouzivaji v pomerne Sirokom rozsahu, od Struktar na Grovni
atomov a molekul (Als-Nielsen & McMorrow, 2011) az po stovky nanometrov (Guinier &
Fournet, 1955). Oproti konkurenénym technikdm maji niekol’ko zasadnych vyhod. Oproti
elektronovej, ¢i atomovej silovej mikroskopii je informacia zberana z vé¢Sieho objemu a ma
preto lepsiu Statistiku (Levine ef al., 1989; Naudon & Thiaudiere, 1997; Renaud et al., 2009).
NavySe vécSinou su tieto techniky nedeStruktivne, hlavne v laboratornych podmienkach,
anevyzaduju ziadnu, alebo minimalnu pripravu vzoriek (Schnablegger & Singh, 2013).
Napriek tymto vyhoddm je ich pouzitie limitované pomerne nizkou intenzitou laboratérnych
zdrojov a obmedzenou kapacitou poctu experimentov na synchrotronoch. Situécia sa ¢iasto¢ne
zmenila vd’aka novej generacii mikro-fokusnych RTG zdrojov vyuzivajucich prad tekutého
kovu ako anddu, ¢o im umoziuje generovat intenzitu az 10° foténov za sekundu.

Dal§im nedostatkom laboratornych zdrojov je velka divergencia vystupného luda, &o
negativne ovplyviiuje rozliSenie. Pre malo-uhlovy RTG rozptyl (small-angle X-ray scattering,
SAXS) ako aj pre vysoko-rozliSovaciu rontgenova difraktometriu (high-resolution X-ray
diffractometry, HRXRD) je nevyhnutné mat’ dobre kolimovany lu¢. Existuje niekol’ko metdd,
ako to dosiahnut. Najjednoduchsie je pouzit dve Strbiny, pripadne dierky. Sirkou
a vzdialenost’ou Strbin nastavuje divergencia vystupného ltca. Kvoéli difiznemu rozptylu, ktory
vznika na okrajoch Strbin sa pridava eSte tretia Strbina (Glatter & Kratky, 1982), pripadne sa
daja pouzit’ bez-rozptylové, monokrystalické Strbiny (Li ef al., 2008).

Dalsiu stratégiu navrhol Kratky (Kratky, 1954, 1958). Kratkeho kolimator pozostava
z dvoch kovovych blokov s vylestenymi povrchmi, ktoré lezia v tej istej rovine, avSak opacne
orientované. Naklonom koliméatora vznika medzera pre 1G¢. Parazitické Ziarenie je eliminované
len z jednej strany, preto su namerané SAXS mapy asymetrické.

Nasledovny kolima¢ny systém navrhli Bonse a Hart (Bonse & Hart, 1965, 1966). Je
zaloZzeny na viacnasobnom odraze rontgenového luca v drazke monokrysStalu. Jeden taky
krystal slizi na kolimaciu priméarneho lu¢a a druhy je umiestneny za vzorkou ako analyzator.
Tato technika je Casovo narocna, ked’Ze vyzaduje skenovanie analyzatorom, na druhej strane sa
jedna z hl'adiska rozliSenia o najlepsi sposob kolimacie.

My sme sa v tejto praci zamerali na vyvoj RTG optiky pozostavajicej z takzvanych
channel-cut monochromatorov (CCM). Vécsinou sa jedna o monokrystal s vyrezanou drazkou,
v ktorej dochadza k dvom odrazom RTG luca, ako je schematicky naznacené v Obr. 1.1. Rez
tymto kryStalom nemusi byt vo vSeobecnosti rovnobezny s difraénymi rovinami, uhol medzi
povrchom takého rezu a difrakénymi rovinami sa nazyva uhol asymetrie, a. Pokial’ st steny
drazky rovnobezné, hovorime o paralelnom CCM, ak st navySe uhly asymetrie a; = a, = 0,
jedna sa o paralelny symetricky CCM. V difraktometrii sa bezne pouzivaj dva paralelné
symetrické CCM v disperznej geometrii. Tento koncept bolo navrhnuty DuMondom (DuMond,
1937) a neskor realizovany Beaumontom a Hartom (Beaumont & Hart, 1974). Popularizovany
bol v§ak najmé Bartelsom (Bartels, 1982), preto sa kolimator z dvoch paralelnych CCM nazyva
po nom.



V sucasnosti sa zac¢inaju vyuzivat aj CCM sroznymi uhlami asymetrie, a; # a;.
potencial tohoto typu CCM bol demonstrovany v RTG zobrazovani (Korytar et al., 2013), ¢i
pre SAXS merania (Jergel et al., 2013).

],

Obr. 1.1: Schematicky obrazok CCM s nenulovymi uhlami asymetrie.

Ako je vidiet zo schémy na Obr. 1.1, r6zne uhle asymetrie mozu spdsobit’ zmenu Sirky RTG
luca. Faktor rozsirenia luca o ktory sa Sirka li¢a zmeni, M je mozné vyjadrit’ ako
sin(6 + a4) sin(8 + a5)

M = — 1.1
i sin(f — a4) sin(6 — a,) (1.1)

kde m, a m, st faktory roz§irenia lic¢a pre jednotlivé difrakcie, a; a @, st uhly asymetrie prvej
a druhej difrakcie a 6 je Braggov uhol. D4 sa ukazat’, ze v dosledku Liouvillovho teorému su
vstupna akceptancia a vystupna divergencia jednotlivych difrakcii kontrolované faktorom
roz§irenia la¢a m (Als-Nielsen & McMorrow, 2011)

56; = Vm

1
5965\/—%

(1.2)

Na vyrobu CCM sa pouziva viacero materialov, napriklad kremik, diamant, ¢i germanium.
Pre pouzitie s laboratérnymi zdrojmi je najvhodnejSie germanium pretoze ma z nich najvacsiu
Darwinovu Sirku (Als-Nielsen & McMorrow, 2011).

V tejto praci sme pomocou pocitacovych simulacii skimali vlastnosti vystupného luca
v zavislosti na roznych uhloch asymetrie Ge (220) CCM, ako aj Ge (111) CCM. V simulaciach
sme predpokladali RTG zdroj totozny s realnym laboratdrnym mikro-fokusnym zdrojom
v naSom laboratériu. Vysledkom boli mapy celého priestoru moznych uhlov asymetrie. Na
zaklade tychto map sme vybrali dva dizajny Ge (220) CCM, jeden optimalizovany na
maximalny tok fotonov vo vzdialenosti 25 cm za monochrométorm, druhy optimalizovany na
potlacenie Ka: linie v spektre RTG luca. Tieto dizajny boli vyrobené a testované na zdroji,
ktorého parametre sme zohladnili v simuldciach. Testy zahfnali meranie transmitancie
jednotlivych CCM a SAXS merania kolagénu z potkanieho chvosta. Pre porovnanie sme
zmerali transmitanciu aj paralelného symetrického (0°, 0°) a paralelného asymetrického (17°, -
17°) CCM.

V d’alSom kroku sme sa zamerali na ndvrh RTG kolimatora pozostavajiceho z Ge (111)
CCM v tandeme s Ge (220) CCM v kvéazi-disperznej geometrii. To znamena, ze CCM neboli
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skrizené, ale vd’aka réznemu Braggovmu uhlu sa ich DuMondove diagramy neprekryvaju
(DuMond, 1937). Predpokladali sme, ze tymto sposobom dosiahneme vacSiu intenzitu
kolimovaného luc¢a pri zachovani dobrej divergencie a potlaceni Ka> linie. Po novom sete
simulécii takejto kombinacie CCM sme s prihliadnutim na skusenosti s jednym CCM vybrali
dizajn optimalizovany na maximalny tok fotonov vo vzdialenosti 2,5 m za monochromatormi.
Aj tieto CCM boli vyrobené a testované. Testy zahriiovali okrem merania transmitancie
a SAXS experimentov aj meranie divergencie luca a vysoko-rozliSovaciu difraktometriu
(HRXRD). Komparativne testovanie bolo vykonané aj na symetrickom a asymetrickom
Bartelsovi. SAXS bol porovnany s meraniami s pomocou Kratkeho kolimatora.



2 Simulacie RTG optiky

Simulacie boli urobené pomocou programu SKL (Mikulik & Kubena, 2010). Tento program je
ureny na Monte Carlo ray-tracing simulacie RTG experimentov, vyuZzivajic dynamicku
difrakéna teoriu.

SKL umoziuje simulovat RTG zdroje sréznymi parametrami, ako s intenzita,
divergencia, & energetické spektrum lu¢a. Dalej je mozné vkladat do drahy lu¢a rézne
difrakéne prvky ako napriklad CCM z réznych materialov a rezov. Pozdiz drahy lu¢a sa daju
vkladat’ rézne virtudlne detektory, ktoré sme pouzivali na uréenie roéznych parametrov
vystupného lu¢a v roznych poziciach pozdiz drahy luca.

RTG experimenty st zapisané vo forme skriptu, ktory sme spustali a modifikovali v slucke
pomocou nasho vlastného softvéru vyvinutého v platforme LabVIEW. Pokryli sme tak cely
priestor moznych uhlov asymetrie.

2.1 Kolimacia jednym CCM

Vysledky pre jeden CCM su prezentované vo forme farebnych map, kde vertikalna
suradnica predstavuje uhol asymetrie a4 a horizontalna suradnica uhol asymetrie a,. PIné Ciary
oznacuju faktor rozsirenia luc¢a M. Farbou su kodované prislusné vlastnosti vystupného luca.

Intensity
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Obr. 2.1: Distribucia celkovej vystupnej intenzity za Ge (220) CCM pre vstupny 1a¢ Ga Ko Ziarenia
s divergenciou 0,5 mrad. PIné ¢iary predstavuju faktor rozsirenia lu¢a M. (Nadazdy et al., 2019)

Na Obr. 2.1 je distribucia celkovej vystupnej intenzity za Ge (220) CCM. Pozorovali
sme tam maximum roztiahnuté pozdiZ horného okraja mapy. To naznacuje, Ze celkova vystupna
intenzita zavisi najmd na prvom uhle asymetrie. Divergencia primarneho Iuca je
neporovnatelne vicsia nez je Darwinova Sirka Ge (220), preto je celkova vystupna intenzita tak
silne zéavisla na prvej difrakcii. Na druhej strane difragovany Iu¢ je uZ o mnoho mene;j
divergentny a akceptancia druhej difrakcie je menej kriticka.



Obr. 2.2: Distribucia potlacenia Ko, zlozky luca na Ge (220) CCM pre vstupny la¢ Ga Ka Ziarenia
s divergenciou 0,5 mrad. PIné Ciary predstavuju faktor rozsirenia lu¢a M. (Nadazdy et al., 2019)

Primérny Iu¢ nasho zdroja obsahuje okrem zlozky Ka; aj menej intenzivnu zlozku Ka..
V dosledku trochu odliSného Braggovho uhla vznikd po prechode CCM paraziticky pik
z difragovanej Ka>, ¢o mdze spdsobovat’ problém najmi pri SAXS experimentoch. Preto sme
sledovali aj potlacenie Ka. zlozky rontgenového 1aca Obr. 2.2. Aj tu sme pozorovali zavislost’
tohto parametru najmid od a;. VicSia uhlovd akceptancia znamend aj vacSiu spektralnu
akceptanciu, preto mdézeme argumentovat podobne ako v pripade celkovej vystupnej intenzity.

Vystupna divergencia je kontrolovana predovsetkym uhlom a,. Maximum dosahuje
pozdiz Pavého okraja mapy, kde m, — 0 a prudko klesa k relativne konstantnej plogine v pravej
Casti mapy.
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Obr. 2.3: Distribucia celkovej vystupnej divergencie za Ge (220) CCM pre vstupny 1a¢ Ga Ko Ziarenia
s divergenciou 0,5 mrad. Plné Ciary predstavuju faktor rozsirenia luc¢a M. (Nadazdy et al., 2019)

Asi najdolezitejSim parametrom je hustota toku fotonov. Na rozdiel od predoslych
parametrov je zavisld na vzdialenosti od CCM. V kratSej vzdialenosti od monochrométoru
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(Obr. 2.4a) ma dlhé splostené maximum pozdiz avého horného okraja mapy. V nulovej
vzdialenosti to je proste celkova vystupna intenzita predelend M. S narastajucou vzdialenost'ou
(Obr. 2.4b) sa hustota toku foténov zriedi a maximum sa presunie k diagondle mapy, kde sa
divergencia blizi k svojmu minimu.

Na zéaklade tychto simulécii boli vybrané pre vyrobu vybrané dva dizajny CCM. Prvy bol
optimalizovany pre maximalny tok foténov vo vzdialenosti 25 cm od CCM, oznafovany ako
D279. Druhy bol optimalizovany pre potla¢enie Ka» ziarenia, oznaceny D253. Oba mali
rovnaké M.

Podobné¢ mapy boli vyprodukované aj pre Ge (111) CCM. Vo vSeobecnosti sme
pozorovali podobné trendy ako v pripade (220). Avsak absolitne hodnoty sa lisili, ked’ze
Darwinova Sirka Ge (111) je vacSia. NajvyraznejSie to ovplyvnilo potlacenie Ko linie, ktoré
bolo vo vSeobecnosti o niekol'ko radov slabsie.

a) distance 25 cm Flux per pixel
-15 10 -5 0 5 10 156 (arb.units)
6

o (%)
b) distance 200 cm Flux per pixel
15 10 -5 0 5 10 15 (arb.units)
6

aq (%)

45 10 5 0 5 10 15
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Obr. 2.4: Distribicia hustoty toku fotonov za Ge (220) CCM pre vstupny lu¢ Ga Ko Ziarenia
s divergenciou 0,5 mrad. Hustota toku fotonov bola urena ako intenzita na 172 pum Siroky pixel

detektoru vo vzdialenosti (a) 25 cm a (b) 200cm od CCM. PlIné Ciary predstavuju faktor rozsirenia ltca
M. (Nadazdy et al., 2019)
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2.2 Kolimacia dvomi CCM

V pripade RTG optiky skladajtcej sa z dvoch CCM by mapovanie celého 4D priestoru jemnym

krokom zabralo neumerne vela Casu. Preto sme vykonali najskér set simulacii s hrubym

krokom 2° a potom sme v okolie najsl'ubnejSieho dizajnu zmapovali s krokom 0,1°. Na zaklade

merani s jednym CCM sme si uréili podmienku, ze posledny uhol asymetrie |a,| < 17°.
Intensity
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Obr. 2.5: Distriblcia normovanej celkovej vystupnej intenzity za Ge (111) a Ge (220) CCM
v kvézi-disperznej geometrii pre vstupny 10¢ Ga Ka Ziarenia s divergenciou 0,5 mrad.

Distribucia celkovej vystupnej intenzity za Ge (220) CCM je zobrazena v Obr. 2.5.
Prezentovanych je 5000 CCM zostav s najvyssou intenzitou s pomedzi setu simulécii s hrubym
krokom. Maximum je distribuované podobne, ako v pripade samostatnych CCM s vel'mi
asymetrickymi prvymi difrakciami (at; = 6,1, a @3 = 6,,,) a pomerne roztiahnuté pozdiz a,
aay.

Hlavnym kritériom pri vybere vhodného dizajnu pre vyrobu, bola maximalna hustota
toku fotonov vo vzdialenosti 2,5 m za RTG optikou. Tato hodnota v sebe spaja vystupna
intenzitu, vystupni divergenciu a M celej monochromdatorovej sustavy. Intenzita Ga K>
ziarenia je v pripade dvojice CCM tak mala pre dizajny v maxime, ze jej potlacanie nehralo pri
vybere rolu. Distribicia normovanej hustoty toku fotonov vo vzdialenosti 2,5 m za
monochromatormi je zobrazena na Obr. 2.6. zobrazenych je 5000 CCM zostav s najvacsou
hustotou toku foténov vratane setu simulacii so zjemnenym krokom mapovania.
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Obr. 2.6: Distribucia normovanej hustoty toku fotéonov 2,5 m za Ge (111) a Ge (220) CCM
v kvézi-disperznej geometrii pre vstupny 14¢ Ga Ko Ziarenia s divergenciou 0,5 mrad.
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3 Experimentalne testovanie CCM dizajnov

Ako bolo uz spominané boli vyrobené¢ 4 CCM na zaklade naSich simulacii. D279 je Ge
(220) CCM optimalizovany na maximalnu hustotu toku fotonov vo vzdialenosti 25 cm za CCM
(1=15.6°, a;=-18.7°). D253 je (220) CCM optimalizovany na potlacenie Ga Ka> Ziarenia
(01=0°, 0p=-13.6°). 111 _220 CCM je dvojica Ge (111) a Ge (220) CCM optimalizovanych na
maximalnu hustotu toku fotonov vo vzdialenosti 2,5 m za optikou (01=10.1°, 0o=-8.8°, 03=14.2°
and o4=-17°). Testy prebiehali aj s paralelnymi symetrickymi (0°,0°) (PSCCM) a paralelnymi
asymetrickymi (17°,-17°) (PACCM) CCM oba usporiadane v disperznej geometrii.

Testovanie prebichalo na komerénej RTG zostave s Gpravami na mieru, urenej na
meranie SAXS (Nanostar, Bruker AXS). Ga mikrofokusny zdroj na principe liquid-metal-jet
(Excillum) je vybaveny paralelnou Montelovou optikou (Incoatec) a poskytuje priblizne 1 mm
la¢ Ka ziarenia s intenzitou zhruba 2 x 10° foténov za sekundu a divergenciou 0,5 mrad. Za
optikou sa nachadzali eSte dve 300 um bez-rozptylové dierky (Scatexs, Incoatec) vo vzadjomne
vzdialenosti 50 cm. Ich ucelom bolo priestorovo obmedzit’ 14¢, aby sme mali istotu, Ze vSetky
testované CCM pojmu cely primarny la¢. Divergenciu zdroja neovplyviovali, ked’ze nimi
definovand divergencia je 0,7 mrad. Pohyb CCM zabezpecovali hexapody (Physik
Instrumente). Rozptylené ziarenie bolo zaznamenavané 2D detktorom Pilatus 300K (Dectris,
rozmer pixelu: 172 pm).

Porovnanie nameranej a vypocitanej transmitancie jednotlivych CCM st v rozumnej
zhode (Obr. 3.1), naymd ak vezmeme do uvahy pripadné¢ nedokonalosti redlnych CCM.
Naorientovanie dvojice CCM bolo podstatne naroc¢nejSie. Neboli sme schopny dosiahnut
podobnll zhodu experimentélnej a teoretickej transmitancie ako v pripade jednotlivych CCM
(Tabul’ka 3.1). MoZznym vysvetlenim je vicsia citlivost’ voci orientacii druhého CCM spojena
s nedokonalostami vzniknutymi pri vyrobe. Tomu nasvedCuje dobra zhoda medzi
experimentom a teoriou v pripade symetrického Bartelsa, ked’ze v tomto pripade 1u¢ difraguje
na pomerne malych plochdch anavySe ciste geometricky sme mali moZnost posuvom
preskenovat’ povrch CCM a n4jst’ najidealnejsSiu poziciu. Na druhej strane v pripade PACCM
je luc difrgovany z pomerne vel'kej plochy a navysSe z geometrického hl'adiska sme boli najviac
obmedzeny vel'kost'ou konkrétnych CCM pri ich orientovani.
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Obr. 3.1: Distribucia celkovej transmitancie Ge (220) CCM pre vstupny lu¢ Ga Ko Ziarenia
s divergenciou 0,5 mrad. Zmerané a teoretické hodnoty su vyznacené na presnej pozicii
prislusného CCM. PIné Ciary predstavuju faktor rozsirenia lu¢a M. (Nadazdy et al., 2019)

Tabul’ka 3.1: Porovnanie zmerane] a teoretickej transmitancie testovanych RTG optik
pozostavajucich z dvoch CCM.

Measured error Theoretical
transmittance transmittance
111 220 CCM 0.061 0.00018 | 0.089
PACCM 0.024 0.00015 | 0.043
PSCCM 0.005 0.00005 | 0.006

3.1 SAXS merania

Pre SAXS merania sme pouzili ako vzorku kolagén v Slachach z chvostu potkana, ktoré boli
natiahnuté kolmo na steny CCM. 2D detektor bol umiestneny 195 cm za vzorkou. Na SAXS
zdzname meraného pomocou D279 je sme pozorovali silny difuzny rozptyl z povrchu CCM,
kvoli ktorému neboli schopny fitovat’ profil prvého maxima a urcit’ teoretické rozliSenie. Preto
sme sa neskor rozhodli obmedzit’ vystupny uhol |a,| < 17° pri vybere dizajnu 111 220 CCM.

Ostatné merania SAXS dopadli lepSie. Ako priklad uvadzame meranie pomocou D253
(Obr. 3.2). Zo sirky prvého maxima sme mohli urcit’ rozlisenie daného kolimatora. Porovnanie
nameranych rozliSeni s testovanymi CCM kolima¢nymi ststavami a Kratkeho kolimétorom je
v grafe Obr. 3.3. Vsetky testované krystalové RTG optiky dosahuju podstatne lepsie rozliSenie
pri porovnatel’nej transmitancii oproti Kratkeho kolimatoru.
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Obr. 3.2: SAXS zdznam kolagénu z potkanieho chvosta a jeho profil namerany pomocou
D253. FWHM prvého maxima je 0,001 4. (Nadazdy et al., 2019)
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Obr. 3.3: RozliSenie v SAXS dosiahnuté¢ jednotlivymi CCM kolima¢nymi sustavami
s Kratkeho kolimatorom pri réznych ndklonoch ako funkcia transmitancie. (Nadazdy et al.,

2019)

3.2 HRXRD

Za ucelom testovania 111 220 CCM a jeho porovnania s PACCM a PSCCM sme prestavali
nasu experimentalnu zostavu na vysoko-rozliSovaci difraktometer. Vzorka bola umiestnena na
motorizovanom goniometri (Newport) a signal bol zberany Ciarovym detektorom (Mythen,
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Dectris) umiestnenym na manudlne nastaviteInej konzole. Z polohy goniometru a fitom
zaznamu z detektora sme boli schopny zaznamenat’ difrakéné spektrum.

Najskor sme ako vzorku pouzili Si (111). Darwinova Sirka Si (111) je vyrazne mensia nez
Darwinova Sirka Ge (220). To ndm umoznilo urcit’ divergenciu kolimovaného luca. Dosiahli
sme dobrt zhodu medzi experimentom a simulaciami (Tabulka 3.2).

Dalej sme porovnavali 0-20 skeny dvoch vzoriek epitaxne narastenych tenkych filmov na
substrate GaAs, zapoziCanych od naSich kolegov z Elektrotechnického ustavu SAV (Ing.
Jan Kuzmik, DrSc., oddelenie III-V polovodi¢ov). Prva bola [AlAs(500)/GaAs(50)/
InGaAs(10)/AlGaAs(34)/GaAs(5) nm] (Obr. 3.4a). Na rozliSenie hrabkovych oscilacii je
potrebné v tomto pripade pouzit PSCCM. Druhy film bol 300 nm InxGa(x-1)P (x=50.7%)
(Obr. 3.4b). V tomto pripade je mozné rozlisit hrubkové oscilacie so vSetkymi
kolimaénymi zostavami. Vyhodou 111 220 CCM je predovSetkym intenzita, ktord je
vyssia nez s PACCM.

Tabul’ka 3.2: Porovnanie nameranej a nasimulovanej divergencie vystupného luca za
testovanymi kolimatormi skladajucimi sa z dvoch CCM.

Measured divergence Theoretical divergence
(nrad) (urad)
111 220 CCMs 153.8 179.3
PACCMs 97 92.5
PSCCMs 37.4 23.4
a) b)
10°
2107
g10°
g 10°
St

=100
108
107
%10‘5
3108
10
10°
10%
107
210
g0
210t
10°

)

7720 7.725 7730 7735 7740 7715 7.720 7.725 7.730 7.735 7.740
q(AT) q (A"

Obr. 3.4: HRXRD spektra eptaxnych vrstiev [AIAs(500)/GaAs(50)/InGaAs(10)/AlGaAs(34)/
GaAs(5) nm] (a) a InxGa(x-1)P (x=50.7%) (b) na substrate GaAs
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4 Zaver

Ciel'om tejto prace bolo vyvinut' krystadlova RTG optiku optimalizovanu pre laboratérne RTG
zdroje. Toto sme dosiahli vd’aka rozsiahlemu mapovaniu vlastnosti vystupnych lucov
z germaniovych monochromatorov (111) a (220), ¢i ich kombinécie v zavislosti na uhloch
asymetrie. To ndm umoznilo vybrat’ najvhodnejsie dizajny CCM pre nasu laboratornu RTG
zostavu. Testy na vyrobenych CCM potvrdili spol'ahlivost’ numerickych simulacii oh'adom
intenzity a divergencie kolimovaného luca. Zaroven sa vSak ukézali aj technické limitacie
prameniace z nedokonalosti sucasnej technologie vyroby, ktoré neumoziiuja vyuzivat’ plny
potencial asymetrickych difrakcii.

V porovnani s konkurenénym  Kratkeho kolimdtorom sa ukdzala vyhoda
monochromatorov pri dosiahnuti vyrazne lepSieho rozliSenia pri zachovani porovnatelnej
intenzity kolimovaného luca.

Dizajn skladajuci sa z Ge (111) a Ge (220) CCM v kvazi-disperznej geometrii sa ukazal
ako pouziteI'na alternativa k asymetrickému Bartelsovi, kedZe pontka len o 25% horsie
rozliSenie pri viac nez dvojnasobnej intenzite kolimovaného luca.

Dal§im prinosom tejto prace je, Zze sme vyvinuli algoritmus zaloZeny na numerickych
simuléciach, ktorym je mozné vybrat’ optimalizovany dizajn krysStalovej RTG optiky pre r6zne
experimentalne podmienky.
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