GEFGROEAT WM

m Bundesministerium
4 o fiir Bildung

und Forschung

Schlussbericht

Verbund: 05K2007 - PETRA llI: Material- und Strukturforschung

Zuwendungsempfanger:  Johann Wolfgang Goethe-Universitat Frankfurt am Main

Projektleitung: Prof. Dr. Bjorn Winkler

E-Mail: b.winkler@kristall.uni-frankfurt.de

Forderkennzeichen: 05KS7RF1

Forderzeitraum: 01.07.2007 - 31.12.2010

Thema: Verbundprojekt: Messeinrichtungen fur die Material- und

Strukturforschung an PETRA Ill. Teilprojekt 2: Laserheizung fur
die 'extreme conditions'-Station.

Zuwendung: 712.064,00 €
Projekttrager: Projekttrager DESY
Zusatzlicher Kontakt: wolfgang.morgenroth@desy.de
Zusatzlicher Name: Wolfgang Morgenroth
Genutzte GroRRgerate: Labor Gerat Experiment
DESY PETRA Il

Diplomarbeiten:
Dissertationen:
Habilitationen:
Publikationen:
Konferenzbeitrage:
Patente:
Bachelorarbeiten:
Masterarbeiten:

OOO\IGOOO

Dieser Bericht wurde beim Projekttrager tber einen individuellen Online-Zugang vom
Projektleiter eingereicht und am 09.07.2011 17:52 fur eine Verdoffentlichung freigegeben.




Prof. Dr. Bjorn Winkler 05KS7RF1

Schlussbericht

Aufbau der Laserheizung fir die ,Extreme Conditions* -
Experimentierstation an PETRA I

Zuwendungsempfanger: Johann Wolfgang Goethe-Universitat Frankfurt am Main

Projektleitung: Prof. Dr. Bjérn Winkler

Zusammenfassung

Das Ziel des Projekts war es, eine international wettbewerbsfahige Laserheizung fur die ,Ex-
treme Conditions" Experimentierstation an PETRA Il aufzubauen. Das Ziel ist erfolgreich
unter Einhaltung der Ausgabenplanung erreicht worden.

Die geplante Experimentiereinrichtung zur Laserheizung und spektroskopischen Untersu-
chung unter extremen Druck- und Temperaturbedingungen soll die ,Extreme Conditions"”
Experimentierstation P02.2 an PETRA IIl in Hamburg ergdnzen. HASYLAB/DESY hat paral-
lel zur Durchfiihrung unseres Projektes den Bau dieser Experimentierstation aufgenommen
und Ende 2010 / Anfang 2011 in Betrieb genommen.

Das Vorhaben begann mit der Konzeption, Konstruktion, Beschaffung und dem Aufbau in
Frankfurt. Hierzu wurde als Werkstattmitarbeiter David Merges gewonnen. Schwieriger ges-
taltete sich die Einstellung eines wissenschaftlichen Mitarbeiters. Erst zum Juni 2008 wurde
Dr. Wolfgang Morgenroth eingestellt. Wesentlich fir den Erfolg des Projektes war die modu-
lare Planung des Aufbaues, die eine Anpassung an die Experimentierstation und sich an-
dernde Randbedingungen erméglich hat. Die Planung des Konstruktion wurde dadurch er-
schwert, dass als Ansprechpartner erst zum Februar 2009 ein verantwortlicher Wissen-
schaftler fUr die Experimentierstation P02 an PETRA Il eingestellt worden ist. Weiterhin
problematisch waren Verzdgerungen beim Aufbau der beam line, die dazu fiihrten, dass die
ersten in situ Experimente erst nach Projektabschluss durchgefihrt werden konnten.

Die von uns aufgebaute Laserheizung wurde nach Absprache mit Experten konstruiert und
es flossen Erfahrungen aus dem Betrieb von ahnlichen Aufbauten, etwa an der APS (Chica-
go), ALS (Berkeley) und ESRF (Grenoble) in die Planung ein. Es gab eine intensive Zusam-
menarbeit mit Dr. Reinhard Boehler, ehemals MPI in Mainz, jetzt Geophysical Laboratory
Washington. Das von uns gebaute System sollte stationar sein, da fur die geplanten Experi-
mente portable Gerate weder leistungsféhig noch flexibel genug sind.

Die Arbeiten wurden in enger Zusammenarbeit mit R. Boehler (in der Anfangsphase des Pro-
jektes) und H.-P. Liermann (verantwortlicher Wissenschaftler fir die ,Extreme Conditions
Station” P02 an PETRA IIl) und seinen Mitarbeitern durchgefuhrt. Aul3erdem gab es eine
enge Abstimmung mit den Verbundpartnern , Teilprojekt 1: Hochauflésendes Pulverdiffrak-
tometer fir hochenergetische Synchrotronstrahlung, TU Dresden” und ,Teilprojekt 3: Instru-
mentierungen und methodische Entwicklungen zur hochauflosenden Eigenspannungsanaly-
se mit hochenergetischer Synchrotronstrahlung, TU Berlin®, da das Pulverdiffraktometer und
die ,Extreme Conditions" Beamline sich einen Undulator an PETRA Il teilen.
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Bericht

Darstellung der Verwendung der Zuwendung und des erzielten Ergebnisses im
Einzelnen, mit Gegenuberstellung der vorgegebenen Ziele

Das Ziel des Projekts war es, eine international wettbewerbsfahige Laserheizung fiir die ,Ex-
treme Conditions" Experimentierstation an PETRA Il aufzubauen. Dieses Ziel ist erreicht
worden (Abb. 1).

Abb. 1. Links: Layout der
Laserheizung an der ,Ex-
treme Conditions" Experi-
mentierstation P02.2 an
PETRA lll. Rechts: Blick
von der Laserheizung
(vorn) zur Temperatur-
messung und Beobach-
tung (oben).

Ausgangspunkt fir die Konzeption war ein von Dr. Boehler, MPI Mainz, entwickeltes trans-
portables System zur Laserheizung an Experimentierplatzen an Synchrotronstrahlungsquel-
len. Dieses Vorbild wurde fur den stationaren Aufbau modifiziert. Die Komponenten wurden
beschafft und getestet und das System zunachst in Frankfurt aufgebaut und in Betrieb ge-
nommen. Ex situ Laserheizexperimente wurden zur Demonstration der Leistungsfahigkeit
der Anlage erfolgreich durchgefiihrt. Dazu war zunachst eine Erweiterung der Infrastruktur
zur Probenpréparation notwendig. Es wurden daher in Frankfurt sowohl ein Gasladungssys-
tem (Abb. 2) als auch eine Laserdrehbank (Abb. 3) gebaut. Das Gasladungssystem, mit dem
Edelgase als Druckmedien in Diamantstempelzellen eingebracht werden, wird seitdem in-
tensiv und sehr erfolgreich zur Praparation von Hochdruckexperimenten von in- und auslan-
dischen Nutzergruppen eingesetzt. Das System ist einfach und sicher zu bedienen.

Abb. 2: Druckbehal-
ter des Gasladers
und Kompressor

Die Laserdrehbank erlaubt das Bohren praziser Locher in die Metallgaskets (Abb. 3).
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Mit der (verspéateten) Fertigstellung der notwendigen Infrastruktur an PETRA 11 erfolgte der
Transport des Laserheizsystems im Friihjahr 2010 nach Hamburg. Das System wurde zu-
nachst offline aufgebaut und nach notwendig gewordenen Modifikationen im Herbst 2010 auf
die Experimentierstation transferiert. Hierbei waren haufige Anpassungen an die erst in Pla-
nung und Aufbau befindliche Experimentierstation notwendig.

Der urspriinglich beantragte CO, Laser zur Heizung transparenter Proben konnte aufgrund
der Kirzungen der Bewilligungssumme im Vergleich zur beantragten Summe nicht ange-
schafft werden.

Zur Temperaturmessung wurden Programme zur schnellen Datennahme sowie zur Kalibrie-
rung und Temperaturermittiung nach drei unterschiedlichen Methoden entwickelt (das Wien-
sche und Plancksche Strahlungsgesetz sowie die 2 Farbmethode) (Abb. 4).

e [ Torpm s macimn

Abb. 4: Programme zur

Datennahme (links) und

Temperaturermittiung

w2 e nach Wienschem und

125004 e Planckschem Strahlungs-
..... . gesetz und der

""""" 2 Farbmethode (rechts).

Unsere in Frankfurt vorbereiteten und durchgefiihrten ex situ Laserheizexperimente haben
unsere in situ Laserheizexperimente ermdglicht, die beispielsweise zur Entdeckung neuer
Rhenium- und Tantalnitride gefiihrt haben.

Darstellung der wichtigsten Positionen des zahlenmaRigen Nachweises

Die wichtigsten Positionen des zahlenmafigen Nachweises gliedern sich in folgende Haupt-
gruppen:

1. Laserheizsystem. Hierfur wurden der Yb Fiberlaser, zwei Spektrometer und opto-
mechanische Komponenten beschafft. Zwei weitere Laser sind Teil des in das Laser-
heizsystem integrierten online Ruby-/Raman-Messplatzes.

2. Gasladungssystem. Neben Komponenten zum mechanischen Aufbau und der Steu-
erelektronik ist insbesondere der Membrankompressor zu nennen.
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3. Laserbohrsystem. Ein hochwertiger Laser ist hierfir neben weiteren Komponenten
zur Probenrotation im Einsatz.

4. Probenpraparation. Zu dieser Gruppe gehéren das angeschaffte Mikroskop, Dia-
mantstempelzellen und Ersatzdiamanten. Insbesondere das Laserheizen strapaziert
die Diamanten, so dass sie nach haufiger Benutzung nur noch bei Experimenten mit
geringen Belastungen verwendet werden kdnnen. Ein kommerzielles Membranzell-
system wurde beschafft, um druckabhangige Messungen effizient durchfihren zu
kdnnen.

5. Tagungsteilnahme AIRAPT-2009 in Tokio. Auf dieser internationalen Hochdruckta-
gung wurde der Stand unserer Planungen und des Aufbaus prasentiert und diskutiert.

Anmerkung: Wéhrend der Projektlaufzeit stellte sich heraus, dass Geratebeschaffungen teil-
weise nicht mit den veranschlagten Summen durchfuihrbar waren. So war es in einigen Fal-
len sehr viel gunstiger, statt fertiger Gerate Komponenten zu kaufen und diese selbst zu-
sammen zu montieren. Eine weitere signifikante Umwidmung kam dadurch zu Stande, dass
der wissenschaftliche Mitarbeiter erst mit einigen Monaten Verspatung eingestellt werden
konnte. Die dadurch freiwerdenden Mittel wurden genutzt, um unvorhergesehene Kosten-
steigerungen in allen anderen Ausgabenpositionen auszugleichen.

Darstellung der Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Ein online ,state-of-the-art* Laserheizsystem ist fir einen modernen Hochdruckexperimen-
tierplatz an einer Synchrotronstrahlungsquelle der 3" Generation unverzichtbar. Die ,Extre-
me Conditions Station“ P02.2 an PETRA Il wird durch das Laserheizsystem konkurrenzfahig
im Wettstreit mit vergleichbaren Experimentierstationen an der ESRF, APS und in Japan.
Das von uns aufgebaute Laserheizsystem nutzt einen Yb Fiberlaser mit einer Wellenlange
von 1070 nm, mit dem opake Proben geheizt werden kdnnen. Zur Heizung transparenter
Proben ist aulRerdem ein CO, Laser notwendig. Diese Erweiterung des Laserheizsystems
wurde fiir das laufende Folgeprojekt beantragt und bewilligt. Zwei Spektrometer stehen fur
Temperatur- und Ramanmessungen wahrend der Beugungsexperimente mit Syn-
chrotronstrahlung zur Verfiigung. Unseres Wissens nach gibt es die Option von simultanen
Raman- und Beugungsmessungen wahrend Laserheizexperimenten an keiner vergleichba-
ren Experimentierstation. Diese Option er6ffnet aber fundamental neue Méglichkeiten, etwa
zur kalibrierungsfreien absoluten Temperaturbestimmung.

Neben den beschafften Einzelkomponenten wurden viele Komponenten fur das Projekt
durch die Institutswerkstatt angefertigt. Hierbei war es ausgesprochen hilfreich, dass im Pro-
jekt ein Werkstattmitarbeiter beschéftigt werden konnte. Dies hat die Konstruktion, die Ferti-
gung und den Aufbau sehr vereinfacht und beschleunigt.

Zusammengefasst wurde der Aufbau des Laserheizsystems fir die ,Extreme Conditions Sta-
tion“ mit angemessenen Mitteln durchgefuhrt und zum Abschluss gebracht.

Darstellung des voraussichtlichen Nutzens, insbesondere der Verwertbarkeit
des Ergebnisses im Sinne des fortgeschriebenen Verwertungsplans

Das von uns aufgebaute Laserheizsystem wurde bereits in der Aufbauphase in Frankfurt fir
Experimente genutzt. Zur Charakterisierung der lasergeheizten Proben musste auf internati-
onale Hochdruckmessstrecken ausgewichen werden, da sich die ,Extreme Conditions Stati-
on“ bis zum Ende des Projektes noch im Aufbau befand. Trotzdem konnten wir die Leis-
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tungsfahigkeit des Aufbaus damit bereits nachweisen. Der Nutzen des stationéren Laser-
heizsystems in Hamburg wird in Experimenten unterschiedlichster Art im Bereich Geowis-
senschaften, Physik und Materialforschung liegen. Der auf ca. 2 mal 2 um fokussierbare
Synchrotronstrahl ist ideal fur stabile Réntgenexperimente lasergeheizter Proben. Seit der
Inbetriebnahme der Beamline nach Projektabschluss wurden bereits von nationalen und in-
ternationalen Nutzern Experimente durchgefihrt. Im Nachfolgeprojekt soll aufgrund dieser
Experimente die Nutzerfreundlichkeit und die Flexibilitat des Aufbaus verbessert werden.
Dazu gehdrt auch der schon in der urspriinglichen Planung vorgesehenen Aufbau einer CO,
Laserheizung, die zun&chst aufgrund des gekirzten Finanzrahmens zurtickgestellt wurde.

Die in Frankfurt aufgebauten Einrichtungen zur Probenpraparation werden schon jetzt von
den folgenden Kollegen und Arbeitsgruppen genutzt: AG Riedel, Darmstadt; Sergio Speziale,
GFZ Potsdam; AG Schnick, LMU; AG Mihailova, Hamburg; AG Errandonea, Valencia (Spa-
nien); AG Avalos-Borja, San Luis Potosi (Mexiko); AG Angel, Blacksburg (USA).

Darstellung des wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens dem ZE bekannt
gewordenen Fortschritts auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen

Wahrend der Projektlaufzeit sind vergleichbare Experimentierstationen an anderen Syn-
chrotronstrahlungsquellen der 3" Generation ebenfalls weiterentwickelt worden. Instrumen-
telle Weiterentwicklungen an anderen Stellen kénnen dank des modularen Aufbaus unserer
Laserheizung leicht auf unser System Ubertragen werden. Vergleichbares gilt fur die sich
gegenwatrtig in der Entwicklung befindlichen Methoden, beispielsweise zur Temperaturka-
libration. Im Augenblick ist aber unser Aufbau sicherlich gleichwertig mit anderen Aufbauten.
Eine wesentliche Entwicklung an anderen Experimentiereinrichtungen ist zurzeit die Erpro-
bung neuer Detektortypen. Auch hier gibt es aber mindestens gleichwertige Arbeiten in
Hamburg, so dass, entsprechende Investitionen vorausgesetzt, unser Aufbau auch in Zu-
kunft wettbewerbsfahig bleiben kann.
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