Promieniowanie synchrotronowe w DESY

Wysoce wydajne metody badania
procesow katalitycznych przy uzyciu
promieniowania synchrotronowego

Naswietlajgc atomy danego pierwiastka chemicznego promieniowa-
niem rentgenowskim obserwuje sie przy pewnych energiach fotonéw
skokowe zmiany absorpcji promieniowania. Sg to energie, przy kté-
rych wybijane sg z atomoéw elektrony. Potozenia tych tzw. krawedzi
absorpcyjnych sg charakterystyczne dla kazdego pierwiastka i zalezag
od wartosciowosci chemicznej absorbujacego atomu. Wyznaczenie
struktury subtelnej w obszarze tych krawedzi oraz jej zmiany w trakcie
reakcji chemicznych umozliwiaja wyciagniecie waznych wnioskéw
odnosnie zmian w geometrii otoczenia absorbujgcego atomu i jego
elektronowej struktury.

Cho¢ mechanizm absorpcji znany byt dobrze od dziesiatkéw lat, to
jednak dopiero zastosowanie nowoczesnych Zzrédet promieniowania
synchrotronowego zapoczatkowato przetom w SPEKTROSKOPII
ABSORPCYIJNEJ. Szeroki zakres widma promieniowania synchrotrono-
wego umozliwia zastosowanie tej metody dla bardzo wielu pierwia-
stkow. Widmo absorpcyjne nadajace sie do interpretacji otrzymac
bowiem mozna juz w ciggu 50 milisekund.

Zeolity CuNaY, z wymienionym atomem mie-
dzi, sq katalizatorami wysokiej jakosci, stoso-
wanymi do produkdcji podstawowych mate-
riatow w przemysle polimeréw. Utworzone
53 z potgczonych wzajemnie w sie¢ pustych
przestrzeni, tzw. komor sodalitowych. Wy-
znaczenie stopnia utlenienia aktywnych ka-
tionéw miedzi w potozeniach zaznaczonych
przez 1, Il, lll oraz ich lokalnego otoczenia
ma zasadnicze znaczenie dla opisu procesu
katalizy.
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Diagramy dyfrakcyjne katalizatora rozszcze-
piajacego dla réznych warunkdw jego pracy,
otrzymane przy uzyciu promieniowania syn-
chrotronowego.

Diagram wykazuje, Zze zgrupowania atoméw
niklu w katalizatorze powiekszyty sie szescio-
krotnie w ciggu jego rocznej pracy. Powoduje
to spadek aktywnosci katalizatora.

Katalizatory dostepne sa z reguty w postaci proszkéw. Ich krystaliczna
strukture, wielkos¢ ziaren oraz zmiany, ktérym podlegajg w czasie re-
akgji katalizy, mozna bada¢ stosujac tzw. DYFRAKTOMETRIE PROSZKO-
WA. Dyfraktometry proszkowe wykorzystujace wspotczesne zrodta pro-
mieniowania synchrotronowego umozliwity po raz pierwszy wykona-
nie bardzo szybkich pomiaréw widma (otrzymac¢ je mozna w ciagu
50 milisekund) lub tez pomiaréw o bardzo wysokiej zdolnosci rozdziel-
czej, uwidaczniajacych nawet najdrobniejsze zmiany strukturalne.
Faza aktywna wielu katalizatoréw sktada sie z czastek bedacych zgru-
powaniami niewielu atomoéw rozmieszczonych na materiale podtoza.
Te aktywne zgrupowania sg czesto tak mate, ze niemozliwe jest
wyznaczenie ich wewnetrznej struktury metoda dyfrakcji rentge-
nowskiej. Duze mozliwosci zastosowan badawczych dostarcza tu
metoda spektroskopii absorpcyjnej znana pod nazwa EXAFS. Dla
energii fotonéw powyzej krawedzi absorpcyjnej widmo absorpcyjne
wykazuje oscylacje, z ktérych czestosci i amplitudy mozna wyciggna¢
whioski o rodzaju, liczbie i odlegtosciach atomoéw sasiadujacych z ato-
mem wzbudzonym.
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