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Установки МУРР в ККСНИ
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Структурное материаловедение
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Диапазон энергий: 5-30 кэВ
Энергетическое разрешение: 2 10-4

Размер пучка 1010 мкм2 … 33 мм2

Образец – детектор: 500-2500 мм
Диапазон s: 0.005…6 Å-1 (d: 100-0.1 нм)

Образец – в вакуумной камере

Детектор: одномерный газовый счетчик 
ЛКДО (ООО «Элион плюс», Санкт-Петербург)
E/E~15%, длина 70 мм, 
разрешение 200 мкм, 
скорость счета 20000 1/с

Время измерения: 5-30 минут на образец
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Коллимационная схема
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Щели, 
задающие 

размер пучка

Щели 
подавления 
рассеяния

Доп. Верхняя
шторка

Ловушка 
прямого пучка

ЛКДО

Образец

точечная/линейная коллимация
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Амплитудный 
спектр
регистрируемого 
сигнала

Пределы
интегрирования

Координатный 
спектр

«паразитная» флуоресценция

Интерфейс ПО сбора данных
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Станция ДИКСИ (дифракционное кино на СИ)
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Внешний вид перед моментом остановки работы



Параметры установки

• Оптическая схема

• Основные особенности:
– Двумерный детектор Pilatus3-1M
– Настраиваемое окружение образца
– Фиксированная длина волны  = 1.6Å

• Основной недостаток: сильное 
поглощение рентгена в образце

SR

Картина рассеяния I(q)

Изогнутый 
фокусирующий 
монохроматор 

Ge(111)

Система зеркал

Ячейка 
образца

Щель

Щель

Щель

Двумерный 
детектор

Ловушка 
прямого 

пучка
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Оптический хатч, высокий вакуум

BeW
14 м

S0

17m

TFM
15.5 m
L=1m

DCM
19m

Si111, 
Si220 и ML

S1

20m
S2

30,2m

BeW
30,3 м

Sample
env

chamber
31 m

SAXS
chamber
31-40m

SAXS Det
31.5-40m

WAXS Det 
31 m

BPM, вводимый в пучок при юстировке IC Монитор интенсивности пучка PD Пропускание образца

Экспериментальный
хатч

FBS
30 m

Фокус в точке 35 м
H*V = 1.2*0.3 мм

Диапазон энергии: 
5-20кэВ

ΔE/E = 3 ÷ 5.6 10-4

Источник излучения –
поворотный магнит, Ес= 7.3 кэВ

Размеры (FWHM) H*V=1*0.14 мм
Расходимость H*V=2*0.27 мрад

Новая установка: Малоугловое рассеяние
Методы: SAXS, GISAXS, ASAXSПроект: А.А. Велигжанин
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«Новая» установка: БиоМУР
• Разобрана и перевезена установка X33 накопителя DORIS-3

(Д.И. Свергуна)

• Оптическая схема аналогична станции «Дикси»
• БОльшая светосила из-за лучшего фокусирующего зеркала
Регулярная работа со 2й половины 2018 года, «робот» 
подготовки и смены образцов пока не запущен
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Направления ведущихся исследований
Малоугловая дифракция
• Фазовые переходы в модельных липидоподобных системах
• структурирование межклеточного матрикса в биологических 

тканях (А.А. Вазина)
Ультрамалоугловая дифракция
• Искусственные опалы, фотонные кристаллы
Малоугловое рассеяние
• магнитные жидкости
• нанесенные катализаторы
• полимеры и металл / полимерные композиты
• углеродные материалы
• сплавы, стекла
• белки в растворах
• объекты культурного наследия
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Мезоупорядоченные объекты
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Подходы к обработке данных

• Анализ экспериментальной кривой в «специальных» 
координатах вручную:
Представление Гинье: log(I) vs. s2

(малоугловой предел)  радиус инерции
Представление Порода: I s4 vs. s
(высокоугловой предел)
Дважды логарифмические координаты: log(I) vs. log(s) выявление породовских интервалов –
линейных участков степенной зависимости I(s)

• Оптимизация модели по начальным параметрам, 
заданным пользователем

• Фурье-преобразование с регуляризацией + 
оптимизация параметров модельного распределения 
рассеивающих центров (GNOM, GIFT и др.)

• Прямое статистическое моделирование 
внутренней структуры объекта 
ансамблем элементарных рассеивателей
(шариков, кубиков определенного размера)

• Приближение формы рассеивающей частицы 
математическими функциями 
(сферические гармоники и т.п.)

Научный семинар проектного офиса ЦКП "СКИФ" 14
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Пакет ATSAS (Д. Свергун, В. Волков и соавт.)
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Polydisperse and interacting systems
OLIGOMER
MIXTURE

PEAK
EOM

Database for
rapid protein characterization

DARA

Ab initio structure analysis
DAMMIF / DAMMIN

SASHA
GASBOR
MONSA

processed data regularized d model

r
a
w

d
a
t
a

Data reduction and processing
PRIMUS

AutoRg
d
a
t

Data regularization
GNOM

AutoGNOM

a
t
a

Addition of missing fragments
CREDO

processed
a

m
model

P
D
B

Computation of solution scattering from 
atomic models

CRYSOL
CRYSON

a
m
p
l
i
t
u
d
e

Rigid body modelling
MASSHA

ASSA
GLOBSYMM

SASREF
BUNCH

o
d
e
l Models averaging

SUPCOMB
DAMAVER
Please check the compatibility of the
programs.

http://www.embl-hamburg.de/ExternalInfo/Research/Sax/software.html

18.02.2019

Дополнительно: ISGISAXS, SAXSFit, NIST SANS simulator



Аномальное МУРР (ASAXS)
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f = f0 + f' + if''

f0, f', f" для Pb (Z=82)
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Данные SAXS для нанесенного катализатора Pd/сажа
(20 масс.%, dPd ~3 нм)

Традиционный подход: анализ разностной кривой Катализатор - носитель

Использование ASAXS: измерения на одном образце при нескольких энергиях
вдали и вблизи края поглощения анализируемого элемента
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Наночастицы Au@NiO
(А.Ю. Васильков, химфак МГУ)
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(C.Николаев и др., химфак МГУ)
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Магн. наночастицы (например, Fe3O4), размер d = 2-30 нм
суперпарамагнитное состояние, магн. момент ~103-105 B

Жидкий носитель

Поверхностный слой ПАВ d = 1-2 нм, 
стабилизирующий коллоидный раствор

Потенциальные приложения: создание магнитных 
устройств и сенсоров, биомедицина (магнитная 
томография, гипертермия, доставка лекарств)

Примеры комплексных исследований XRD+SAXS: 
магнитные жидкости 

Совместная работа с ОИЯИ, Дубна (М.В.Авдеев)



10 20 30 40 50

 Растворитель (декалин)
 Магнитная жидкость

  (1масс.% Fe
3
O

4
 в декалине)

 I, 
a

.u
.

2, o
20 30 40 50

 Эксперимент
 Модель
 Фон
 Разница

 I, 
a

.u
.

2, o

Магнитные жидкости (М.В. Авдеев, ОИЯИ, Дубна)
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Типы ПАВ:
Олеиновая
кислота (ОК)

Стеариновая (СК)

Пальмитиновая (ПК)

Миристиновая (МК

Лауриновая (ЛК)

Результаты дифракции (СТМ)

18.02.2019
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s, nm-1

Влияние стабилизирующего ПАВ на размер частиц
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311

I, 
a
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.

2, o

220

Образец Измерения 
намагниченности 

МУРН МУРР Дифракция 

НМ/ОК 2.90 3.65 2.54; 4.67 4.30 
НМ/СК 2.56 2.65 2.86 2.45 
НМ/ПК 2.46 2.58 2.77 2.55 
НМ/МК 2.46 2.76 2.74 2.50 
НМ/ЛК 2.36 2.61 3.17 2.85 
 

МУРР (СТМ)
Дифракция 
(СТМ)

Радиусы частиц (в нм), оцененные разные методами

Агрегация



Магнитная ячейка (ДИКСИ)
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Образец в 
капилляре 
0.7mm

Электро-
магниты
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Магнитный 
зазор ~2mm
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В = 0 mT B = 160 mT

Анизотропия двумерных картин МУРР
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Fe3O4
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B
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• Система отвечает 
на внешнее поле

• Частичное снятие 
усреднения 
позволяет судить 
о взаимодействии 
между частицами

• Полевая 
зависимость 
анизотропии –
сила 
взаимодействия с 
полем
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Количественная оценка анизотропии
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Sphere parameters
Mean radius R = 7.5 nm
Lognormal dispersity w = 1.2
Chain parameters
Number of particles N = 20
Interparticle distance L/R = 3.5
Fraction of particles in chains: 97%

Field B = 160 mT, 
Magnetic moment m = 40103B

Численное моделирование кластеров 
Co 0.5% в поле B=160mT
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Примеры комплексных исследований: 
хирургические антимикробные материалы Au/бинт

(А.Ю. Васильков, химфак МГУ, ИНЭОС РАН)

Патент республики Беларусь (2011)

Au
4-30 нм
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  Бинт
 Бинт/Au
 Au фольга

Рентгеновская дифракция

Размер кристаллитов Au ~10 нм
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ГК №02.523.12.3012 от 15.08.2007

«РАЗРАБОТКА ТЕХНОЛОГИИ ПРОДЛЕНИЯ СРОКА СЛУЖБЫ 
ТЕПЛОСТОЙКИХ СТАЛЕЙ, ЭКСПЛУАТИРУЕМЫХ ДЛИТЕЛЬНОЕ ВРЕМЯ 

В ЭКСТРЕМАЛЬНЫХ УСЛОВИЯХ В СОСТАВЕ ОТВЕТСТВЕННЫХ 
КОНСТРУКЦИЙ, НА ОСНОВЕ УСОВЕРШЕНСТВОВАНИЯ 

КОМПЛЕКСНОЙ МЕТОДИКИ АТТЕСТАЦИИ ЭКСПЛУАТАЦИОННЫХ 
СВОЙСТВ, ОБУСЛОВЛЕННЫХ ФОРМИРОВАНИЕМ И 

ТРАНСФОРМАЦИЕЙ НАНОСТРУКТУРЫ В ПРОЦЕССЕ ОБЛУЧЕНИЯ»

Объекты: образцы сварных швов корпусных сталей Балаковской АЭС

Методы: SAXS, XRD, EXAFS

Научный семинар проектного офиса ЦКП 
"СКИФ"

Опыт сотрудничества с ИРМТ НИЦ КИ по 
реакторным материалам (2007-2009)

3118.02.2019
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Наноразмерные преципитаты Ni в реакторных сталях, 
определяющие радиационное охрупчивание: результаты SAXS

Экспериментальные кривые

Интегральная интенсивность SAXS:
«быстрый» критерий наноразмерной

дефектности

Научный семинар проектного офиса ЦКП 
"СКИФ"

• Вклад только упругого рассеяния (учет высокого флуоресцентного фона)
• Поправки на интенсивность падающего пучка
• Поправка на толщину образца
• Время измерения 16-18 ч. на образец

3218.02.2019



Интерпретация разностных кривых в приближении 
полимодального распределения сферических частиц

Облученный –
Исходный

Облученный –
отожженный

Дооблученный –
отожженный

Вывод: размерные  характеристики дефектов образующихся (исчезающих) в ходе 
облучения (термообработки) идентичны

R ~ 1-3 nm

3318.02.2019
Научный семинар проектного офиса 
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C:H,D-пленки, спонтанно образующиеся при 
плазменном разряде в Токамаке

18.02.2019
Научный семинар проектного офиса 
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Начальная стадия кристаллизации лизоцима в растворе
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