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O LNLS integra o Centro Nacional de Energia em Pesquisa e Materiais — CNPEM,
juntamente com outro trés laboratério nacionais: Biociéncias (LNBio), Ciéncia e Tecnologia do
Bioetanol (CTBE) e Nanotecnologia (LNNano). Esse complexo de pesquisas € gerido por uma
Organizagdo Social, a Associagéo Brasileira de Tecnologia de Luz Sincrotron (ABTLuS), por
meio de contrato'de gest&do com o Ministério da Ciéncia, Tecnologia e Inovagao (MCTI)
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Introducao

Fontes de luz sincrotron s&o plataformas de pesquisa e inovagéo de praticamente todos
os materiais sintéticos e biolégicos dos quais a sociedade moderna depende - desde os
farmacos até os chips de computadores. Estes equipamentos de grande porte produzem
feixes de radiacdo eletromagnética de amplo espectro (infravermelho, luz visivel, ultravioleta e
raios x) e de alta intensidade — traduzindo-se numa espécie de “lampada universal”. De fato, a
radiacéo eletromagnética é a “sonda” mais utilizada no estudo dos materiais, j@ que com ela
pode-se observar dimensées e energias caracteristicas dos materiais na escala atébmica.

Em um mundo cada vez mais competitivo, o desenvolvimento social, econémico e
ambiental do Pais esta cada vez mais atrelado a sua capacidade de gerar conhecimento, bem
como de converté-lo de forma eficaz em produtos inovadores, de alto valor agregado. A
fronteira do conhecimento avanga rapidamente e novas areas, como nanociéncia e
biotecnologia, trazem a escala atdmica para a realidade da engenharia e de novos produtos de
mercado. Assim, a busca de um lugar de destaque na economia mundial requer,
necessariamente, uma infraestrutura de pesquisa mundialmente competitiva. Dentre tantas
outras, a luz sincrotron é a ferramenta experimental com o maior nimero de aplicacbes e de
maior impacto sobre o conhecimento e desenvolvimento de materiais avangados.

O Brasil foi pioneiro entre os paises em desenvolvimento, ao projetar e construir a
primeira fonte de luz sincrotron do Hemisfério Sul. Esta fonte, de segunda geracéo, colocou o
Pais em condigdes de desenvolver pesquisa avangada em nivel internacional nos anos 90,
benefiando em 2011 mais de 2000 pesquisadores académicos e industriais. Nos ultimos 15
anos, o uso de luz sincrotron em pesquisa cientifica e tecnolégica vem mostrando um enorme
avanco: novas areas do conhecimento passaram a usar esta ferramenta e, a0 mesmo tempo,
houve uma grande evolug&o nesse tipo de equipamento na direggdo das chamadas fontes de
terceira geragéo, milhares de vezes mais brilhantes, e que permitem a realizacdo de pesquisas
impossiveis com as fontes de geragéo anterior, como & o caso do atual sincrotron brasileiro.

Atualmente, no mundo, existem cerca de 30 instalagées de Iluz sincrotron
cientificamente ativas, das quais 16 s&o de terceira geragéo (Figura 1). Outras oito estéo sendo
construidas, quatro delas por paises pequenos e com economias fortes, baseadas em alta
tecnologia: Coréia do Sul, Taiwan, Suécia e Dinamarca. Globalmente tem-se observado um
significativo aumento no nimero de usuérios: de 40% nas quatro principais instalagcbes norte-
americanas, no periodo de 2000 a 2008, e de 30% no Laboratério Europeu de Luz Sincrotron
(ESRF), no periodo de 2003 a 2008. O desenvolvimento da tecnologia de luz sincrotron
também vem atraindo cada vez mais empresas para estudos de farmacos, energia
(catalisadores, baterias, células de combustivel, etc.), microeletrénica, petroquimica,
metalurgia, cogméticos, alimentos e materiais estruturais (cimentos, vidros, etc.).

LNLS / CNPEM



Projeto Sirius - Mais competitividade para a ciéncia e industria brasileira

® 3°Geragao em Operacio
© 3* Geracdio em Construgdo
© 3* Geracio em Projeto

® 22 Geracdo em Operagdo
2* Geracao em Construgao

Figura 1 — Fontes de luz sincrotron mo mundo

E fundamental que o Brasil invista na construgdo de uma fonte de terceira geraco que
assegure posicdo de destaque do Pais em areas estratégicas e portadoras de futuro. O
Laboratério Nacional de Luz Sincrotron vem trabalhando nesse projeto desde 2009. Batizada
de Sirius, a nova fonte tera brilho comparavel ou melhor do que o de todas as fontes em
construgéo ou recentemente construidas na América do Norte, Europa e Asia, permitindo que o
Brasil se mantenha competitivo pelas proximas décadas. Além disso, o projeto inclui inovagdes
tecnologicas para reduzir os investimentos e a energia necessaria para sua operagao, bem
como aumentar a confiabilidade. O projeto e a construgcdo dos principais equipamentos do
sistema seré&o brasileiros, assim como o foram os da primeira fonte em operagdo no LNLS.

Sirius tera suas instalacdes abertas a usuarios académicos e empresariais, N0 mesmo
modelo em que ja opera a atual fonte sincrotron. O LNLS foi a primeira instituicdo no Pais a
operar como Laboratério Nacional, um conceito surgido no periodo pods-guerra, nos Estados
Unidos, com a finalidade de promover a construgdo e operacionalizagéo de instalacdes de
pesquisa de grande porte. Pressupde a concentracdo de recursos financeiros, infraestrutura e
competéncias em prol da constituicdo de centros de pesquisa sofisticados, abertos a uma
ampla comunidade de pesquisadores e tecnologos. Os Laboratérios Nacionais compartilham
conhecimento e técnicas com seus usuarios e lhes oferece orientagbes no uso dos
equipamentos e na analise de resultados.
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Sirius: Infraestrutura de Ciéncia e Tecnologia

Todo laboratério sincrotron € composto por duas partes: um acelerador, onde a
radiacdo sincrotron € produzida pela aceleragdo de elétrons (particulas elementares da
matéria), e um conjunto de estagbes experimentais, conhecidas como linhas de luz, para as
quais a radiagdo produzida no acelerador & guiada e condicionada e onde os experimentos séo
efetivamente realizados (Figura 2).

A energia e a emitancia dos elétrons armazenados sdo dois dos parametros mais
importantes do acelerador sincrotron e, consequentemente, da radiacdo eletromagnética
produzida por ele. A energia dos elétrons determina a distribuigao de intensidades de emisséo
de radiacdo no espectro eletromagnético. A emitancia, por sua vez, determina o tamanho e a
colimagéo (distribuic&o angular) desta emissao.

ANEL DE

ARMAZENAMENTQ NHAS DE LUZ

Fonte: Synchrotron Soleil

Figura 2 — A Luz Sincrotron é a radiagéo eletromagnética produzida por feixes de elétrons de
alta energia circulando em anéis de armazenamento com velocidade proxima a da luz, quando tem sua
6rbita curvada pela agdo de um campo magnético.A radiagdo eletromagnética, extraida tangencialmente

da trajetéria dos elétrons, é utilizada para experimentos nas Linhas de Luz.

A fonte de luz sincrotron

Sirius, a nova fonte de luz sincrotron brasileira consistira de um anel de armazenamento
de elétrons de 3 GeV de aproximadamente 500 m de circunferéncia. Os elétrons ali
armazenados serdo produzidos por um sincrotron injetor operando de 100 MeV a 3 GeV que,
por sua vez, sera alimentado por um acelerador linear de elétrons (LINAC, na sigla em inglés)
de 100 MeV (Figura 3).

Os aceleradores, bem como as linhas de luz sincrotron seréo abrigados em um edificio
com aproximadamente 43 mil metros quadrados de area construida a ser implantado no
Campus do CNPEM, em Campinas (Figura 4 e Tabela 1)
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Em m?
Pavimento térreo 33424
Anel de Armazenamento 3954
Corredor de Servigo (Fontes) 3582
Hall Experimental (Linhas de Luz) 14410
Sincrotron Injetor + Linac 1510
Laboratérios de Apoio 6675
Engenharia 2278
Seminarios e Convivio 1015
1° Pavimento 9655
Escritorios / Cientifica 5073
Engenharia / Sala de Controle 1791
Entrada / Exposigées / Apoio 1908
Auditério e Convivio 884

Total 43080

Tabela 1 - Distribuigédo da éarea a ser construida para o Projeto Sirius

As estacoes experimentais (Linhas de Luz)

O acelerador de elétrons esta sendo projetado para que Sirius seja uma das melhores
fontes sincrotron do mundo, conforme ilustrado na Tabela 2. Esse parametros permitirdo que
as linhas de luz instaladas no acelerador (as estagbes experimentais) possam realizar
experimentos que elevaréo a qualidade e rapidez das analises feitas hoje no LNLS. Mais que
isso: permitira a realizag&o de experimentos de interesse industrial e académico que hoje n3o
estdo ao alcance do laboratério, mas que, atualmente, estdo promovendo uma verdadeira
revolugao cientifica e tecnolégica nos paises que possuem fontes sincrotron de terceira
geracéo.
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© i ><

Parametro atual™ soleil™ DiamondY | Shanghai'¥

Energia dos 1,37 3,0 2,75 3,0 35 3,0
elétrons [GeV] ’ ’ ¢ . ¢ ¢
Diametro

o b 30 153 113 179 137 252
médio [m]
Brilho relativo
dipolos; em 10 1 5600 1560 3600 2200 370
keV*

Brilho relativo
dipolos; em 50 1 25 -10° 1,9-10° 4,4-10° 5,8-10° 2700
keV*

Emitancia sem

considerar

dispositivos de 100 1,8 3,7 2,7 3,9 2,1
inser¢do

[nm.rad]

Tabela 2 — Comparagéo entre a fonte atual, o Projeto Sirius e outras instalagbes recentemente

construidas ou em construgéo (Notas: * Relativo a fonte em operagdo no LNLS; [1] em operagéo; [2] em

projeto; [3] em construgdo; [4] o projeto ndo prevé o uso de linhas de dipolos).

Os experimentos realizados nas linhas luz sincrotron se dividem em trés grandes

categorias:

Espalhamento ou difragcao: Utiliza os padrées espaciais produzidos quando os raios X
s&o defletidos por atomos ou moléculas “empacotados” em estruturas organizadas em
sdlidos ou parcialmemente organizados, como em liquidos. Essas técnicas sado
normalmente aplicadas na determinacdo da estrutura de cristais ou de grandes
moléculas como, por exemplo, proteinas. Esta informagcdo é fundamental na
compreens&o das propriedades mecéanicas ou mesmo visco-elasticas de materiais,
formato e tamanho de particulas e sua relagdo com a funcdo das proteinas nos seres
VivOs.

Espectroscopia: Utiliza os valores de energia das particulas emitidas ou absorvidas
quando uma amostra é exposta ao feixe de radiagédo sincrotron. Sdo técnicas utilizadas
para determinar caracteristicas das ligagcdes quimicas ou do movimento dos elétrons
dentro de um material e s&o fundamentais na compreensdo da reatividade,
condutividade, propriedades o6ticas, entre outras.

Imagem: Figuras 2D ou 3D, com alta resolucédo espacial e/ou quimica, que pode variar
de micrometros a poucos nandmetros de praticamente qualquer tipo de amostra. As
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técnicas podem variar entre tomografia, radiologia, varredura por infravermelho,
emiss&o de elétrons, fluorescéncia, entre outras.

Em geral, nas linhas mais modernas do mundo é possivel se fazer mais do que um dos
trés tipos de experimento descritos acima, embora, tipicamente uma linha de luz se especialize
em uma destas grandes técnicas e seja construida de forma otimizadas para ela (Figura 5).

porta amostras
e datectores

/”(

, |

cabine de controle

l*ﬁ

Figura 5 - Desenho esquematico dos principais componentes de uma linha de luz

Objetivos do projeto

Os principais objetivos na construg&o desta nova fonte sincrotron para Brasil s3o:

Aprimorar a realizagdo de experimentos de caracterizacéo estrutural e espectroscopica
para atingir desempenho milhares de vezes mais rapido e permitir analises muito mais precisa
do que as atualmente realizadas.

* Explorar novas fronteiras da biologia estrutural, permitindo a resolucdo de
estruturas de proteinas em complexos muito maiores, sem a necessidade da
fabricag@o de cristais de centenas de microns (muito mais dificeis de obter), mas
de apenas poucos um3 ..

* Trazer a resolugdo nanométrica para andlises estruturais e espectroscopicas de
materiais realizadas hoje no LNLS, por meio de técnicas como nano difracdo e
nano espectroscopia.

* Permitir a obtengdo de imagens 3D em tomografias por raios X de objetos
grandes e densos com resolugéo micrométrica, ou mesmo de pequenos objetos
como ceélulas micro-chips, com resolugédo nanométrica.

* Acessar novas escalas de tempo e comprimento dos fendmenos fisicos
glementares responsaveis pela resposta dindmica de materiais (6tica, elétrica,
mecanica, viscoelastica, etc.), por meio de técnicas inovadoras como
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Espalhamento Inelastico de Raios-X (IXS) e Espectroscopia por Correlagao de
Fétons (XPCS) e foto emissao com resolucéo angular (ARPES)

Para atingir esses objetivos, e tendo em vista a experiéncia de operagéo da atual fonte
de luz sincrotron, assim como as demandas da comunidade de usuarios académicos e
industriais, sugerimos a construgéo de um conjunto inicial de 13 linhas de luz da nova fonte
Sirius que deverd cobrir as trés grandes éreas tecnicas: espalhamento ou difragao,
espectroscopia e Imagem. O orgamento estimado da fonte e seu cronograma de execugao
estdo descrito na tabela XX e o orgamento das linhas de luz esta descrito na tabela XX.

Investimento total e impacto indireto no
desenvolvimento tecnolégico do Pais

O orgcamento total previsto para a construgéo da fonte Sirius € de cerca de R$ 447
milhdes ao longo dos proximos seis anos (Tabela 3). Esse orgamento inclui também um
aumento no quadro de pessoal necessario para construgéo da maquina.

R$ milhdes
Acelerador 201
Linhas de Luz 204
Contratagéo de Recursos Humanos 42
TOTAL 447

Tabela 3 — orgamento total do Projeto Sirius

Orcamento e cronograma do acelerador

O Projeto do acelerador do Sirius foi iniciado pelo LNLS em 2009. O projeto conceitual,
incluindo os aceleradores e as obras civis necessarias, foi definido nos ultimos dois anos. Além
disso, novos conceitos propostos para a nova fonte ja foram validados por meio da construcéo
e testes de protétipos (fase 2009-2011 no cronograma abaixo), utilizando-se recursos especiais
do MCTI para este fim.

A construcéo da fonte de luz sincrotron, as obras civis e as instalagdes especiais
demandardo cerca de R$ 200 milhdes ao longo de seis anos (Tabela ), além dos recursos
necessarios para o projeto e a construcéo das linhas de luz sincrotron mencionadas neste
documento (Tabela 4 e Tabela 5).

LNLS / CNPER



Projeto Sirius - Mais competitividade para a ciéncia e industria brasileiras

Tarefa

Nova Fonte de Luz Sincrotron (Sirius)

2009 2010 2011

2012

2013 2014

2015 2016 2017

Obras Civis

Anel de armazenamento

Sincrotron Injetor

Linac Pré-Injetor

Fontes DC

Sistema de Controle

Software de controle em alto nivel

Linha de transporte LINAC/Sincr.
_Injetor

Linha de transporte Sincr. Injetor/anel

Sistema de Intertravamento

Sistema de sincronismo

Instalagdo

Comissionamento

Tabela 4- Cronograma Fisico do Projeto Sirius

Em R$ Milhdes 2012 2013 2014 2015 2016 2017 Total
Aceleradores 13,5 204 25 18 242 12,7 113,8
Anel 97 11,5 125 125 195 115 77,2
LINAC 2,2 1,3 1,5 1.3 17 8
Booster 1,6 6,5 9,5 3.2 15 223
linhas de
transporte ’ 1.5 L 3.8
Instalacéo dos
aceleradores 15 1.2 2,7
Obras e 13
instalacdes 225 16,5 14,5 20,2 500 87,2
Contratacio de
Recursos 2 3 4 4 4 4 21
Humanos
TOTAL 38 39,9 435 422 282 16,7 222

Tabela 5 - Recursos financeiros previstos para os aceleradores e obras civis

Orcamento das linhas de luz

O investimento estimado para a construc&do das 13 linhas de luz que cobririam as trés
R$ 204 milhées, descrito na tabela *

grandes areas de técnicas de luz sincrotron € de cerca de
Esse investimento (em milhdes de Reais)

cada uma das linhas (Tabela 5).

LNLS /CNPEM
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Em RS
MilhGes

Porta
Amostras

Infraestrutura

Técnica / Numero de Linhas Fonte
Geral

Detectores

Espectroscopia 5,25
Difracdo 11,00
Imagem 3,00
TOTAL 19,25

204,00

1. Fonte: Inclui o dispositivo de insergdo que pode ser um dipolo do préprio anel de armazenamento, um wiggler
ou um ondulador, o front-end que separa a cdmara de vacuo do anel da linha de luz, as cabanas o6tica e
experimental para protegdo radiolégica, e os sistemas de protegédo pessoal

2. Otica: Inclui o monocromador e os espelhos que servem para definir as energias usadas nos experimentos com
luz sincrotron, as dticas de micro-focalizagdo, elementos de diagnésticos, filtros e fendas

3. Porta amostras: Sdo fornos, criostatos dispositivos para deformagéo, aplicagédo de campos e demais condigbes
a que sdo submetidas as amostras nos experimentos e os robds destinados a troca automatica de amostras no
caso de linhas de “high-throughput”

4. Detectores: Incluem os detectores de area tipo CCD ou contadores de fétons, difractémetros, cintiladores de
multiplos canais, photo-diodos e etc..

5. Infraestrutura geral: Eletrénica, controle, tubulagbes e bombas de vécuo, criogenia para elementos éticos,
fluidos e efc.

Tabela 6 -Recursos financeiros previstos para as linhas de luz sincrotron

Como ocorre tipicamente em projetos do porte do Sirius, os desafios tecnolégicos da
construgdo de instalagbes de ponta repercutem em ganhos tecnolédgicos indiretos em outros
setores da economia. Alguns exemplos podem ser antecipados:

* As cabanas o6tica e experimental de protecéo de radiacdo s&do consideravelmente mais
elaboradas que as utilizadas no LNLS devido a alta energia dos feixes produzidos num
anel de 3 Gev. A tecnologia para construcdo dessas cabanas sera desenvolvida em
conjunto com empresas nacionais que se qualificardo para construgdes de protecéo
radiolégica.

* Os espelhos utilizados para raios X exigem um grau de rugosidade e controle de
curvatura que esta quase duas ordens de grandeza acima dos exigidos pela industria
nacional. A Opto Eletrénica, localizada em Sao Carlos, fabricante de componentes
oticos de alta qualidade, é excelente candidata a fornecer para Sirius esses espelhos,
produtos de alto valor agregado, desde que conte com apoio para melhoramentos de
sua infraestrutura técnica. Isso capacitaria a Opto Eletrénica também a fornecer
componentes 6ticos para projetos de astronomia como € o caso do projeto internacional
do maior telescopio ja projetado, em fase inicial de projeto.

* Os robds utilizados na automagdo da troca de amostras necessitam de precisdo de
movimento e controle de trajetéria maior que nas aplicagdes atuais da industria
nacional. De forma indireta, a construcdo destes robds para Sirius trara ganhos em
aplicagdes de rohotica de controle de solda, por exemplo, uma das linhas apoiadas pelo
FUNTEC.
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Embora hoje o Brasil ndo tenha uma industria de microeletrénica capaz de construir
sensores ou mesmo eletrénica de detectores de forma competitiva mundialmente, as
exigéncias impostas pelos experimentos do Sirius impulsionaréo o desenvolvimento de
centros como o Centro Nacional de Tecnologia Eletrénica Avangada (CEITEC), no Rio
Grande do Sul.

Com a exigéncia de transferéncia e processamento de dados de dezenas a centenas de
GB/s nos experimentos de espalhamento com resolugédo temporal, as solugbes
tecnolégicas utilizadas nestes experimentos estimulardo o desenvolvimento de
equipamentos e dispositivos inovadores para comunicagdes de dados, com potencial
para impactar de forma significativa a implementagéo do Plano Nacional de Banda
Larga.

A exemplo do que aconteceu em outras maquinas de 3a geracg&o, os sistemas de
controle e automacéo utilizados no anel e nas linhas de luz do Sirius poderédo ser
implementados em ambientes industriais, através de um processo aberto e colaborativo.

Cronograma das linhas de luz

Tarefa

2012 2013 2014 2015 2016 2017

Projeto detalhado das linhas

Projeto dos Onduladores

Encomenda de linhas de luz e ética

Encomenda de detectores e porta amostras

Encomenda dos Onduladores e Front ends

Construgéo da linha e ética

Construgéo dos Detectores e porta amostras

Construgéo dos Onduladores e Front Ends

Construgéo dos Hutches e Infra-estrutura

Instalgéo dos Onduladores e Front Ends

Instalagéo das linhas de luz e 6ticas

Instalagé@o de detectores e porta amostras

Comissionamento das linhas de luz

LNLS / CNPEM

Tabela 7 — Cronograma fisico das linhas de luz

R$ milhdes
2012 2013 2014 2015 2016 2017 Total
Investimentos 13 32 36 46 61 16 204
Contratacao
de Recursos 21

Humanos

. Tabela 8 — Cronograma de desembolso das Linhas de luz
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Contratacao de recursos humanos

Hoje o LNLS conta com uma equipe de 125 técnicos, engenheiros e pesquisadores que
operam e mantém suas instalagbes para uma comunidade de mais de 2000 pequisadores.
Para execugdo do projeto Sirius, uma parte desta equipe sera deslocada para o projeto e a
construgéo da nova fonte. Estimamos que, para cobrir a operagdo do anel atual e projetar e
construir o novo devera haver um aumento no quadro de pessoal da ordem de 20 técnicos, 20
engenheiros e 10 pesquisadores. Isto representa, ao longo de seis anos, um gasto de R$ 42
milhdes, que se soma aos investimentos do acelerador e das linhas de luz.

Temas abordados e o seu estado da arte

A seguir serdo apresentadas brevemente as linhas de luz que seriam construidas
inicialmente, com alguns exemplos mais representativos de suas aplicacbes em experimentos
obtidos em outros sincrotrons de 3a geragdo. Os exemplos escolhidos aqui cobrem os temas
de apoio induzidos pelo Fundo Tecnolégico (FUNTEC) do BNDES e estdo alinhados aos
programas e politicas publicas de Ciéncia, Tecnologia e Inovagéo (C,T&l) do Governo Federal,
como descritos na Estratégia Nacional de Ciéncia, Tecnologia e Inovagéo (ENCTI 2012-2015).

O investimento necessario para a construgdo de cada linha esta dividido em cada uma
das trés grandes técnicas de investigacdo. Essa estimativa considera a transferéncia para
Sirius de parte dos equipamentos do LNLS, adquiridos mais recentemente e, portanto, alinhado
as novas tecnologias da futura fonte de luz.

Linhas de Luz de Espectroscopia

Neste grupo de linhas se utilizam os valores de energia das particulas emitidas ou
absorvidas quando uma amostra é exposta ao feixe de radiagéo sincrotron. Trata-se de técnica
utilizada para determinar caracteristicas das ligagdes quimicas ou do movimento dos elétrons
dentro de um material. Essas caracteristicas sdo fundamentais para a compreensdo da
reatividade, da condutividade, das propriedades éticas, entre outras.

As cinco linhas de espectroscopia propostas nesse projeto cobrem desde a faixa de
infravermelho até raios X duros e poderdo ser utilizadas em uma grande variedade de
experimentos de ponta. Os investimentos em duas das linhas (Espectroscopia dispersiva e
infravermelho) s&o inferiores aos previstos nas demais por utilizar os dipolos do anel de
armazenamento como fonte e porque varios de seus componentes estéo instalados na fonte
atual e seréo reaproveitados (Tabela 6).
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Porta Infes=
Fonte Otica Detectores estrutura

(dispositivo de (Monocromador, aFmostras (Detector de gera|

Seni i insercao, microfoco (Fomos, area, > i
Diferenciadas Tecnicas Investimento front-end e elementos de Criostatos, Analisador, :‘E:ifrt;);;ca
protecao diagnostico, Posicionadores Diffractometro, =

Radiologica) Fendas, etc. ) RtODF’”Za‘?éD- etc.) Sfcmu%“‘fgal\fé
etc.) 4clo, lig-Nz,
fluidos, etc)

Caracteristicas

Descricao

Micro-

espectroscopia Resolucao UEXAFS,
de absorcdo ralos- espacial uXANES, 18 5 & 1 4 3
Z ¢ (0.1um) UXRF,
5;":?;‘:3:‘”"'3 Resolugo EDXAS,
i ciode  temporal TRXANES, 14 2 4 1 4 3
faioe ™ (nano sec) TRXMCD
Nano- Resolucéo XMCD,
espectroscopia espacial PEEM, 17 4 2 2 6 3
De raios-x moles (1 nm) STXM
Micro-
espectroscopia eR:esrogI;géo & ARPES, 20 4 6 1 6 3
r?’xi Ig;/ e raios-X (50000) UPS, RIXS
Micro- Resolucéo
. espacial
espectroscopia (10 nm com nano-FTIR 3 1.5: 0,5 0,25 0,5 0,25

De Infravermelho SNOM

Tabela 9 - Investimento nas linhas de espectroscopia do Sirius.

Micro espectroscopia de absorcio e fluorescéncia por raios X

Técnicas: XAS (x-ray absorption spectroscopy), EXAFS ( Extended x-ray absorption
fine structure spectroscopy) , NEXAFS (near-edge x-ray absorption fine structure
spectroscopy) XANES ( x-ray absorption near-edge structure spectroscopy, XMCD (x-ray
magnetic circular dichroism).

Potencial: Permite distinguir elementos abundantes ou mesmo pequenos tragos, seus
estados de oxidagdo e simetria. Constitui uma das ferramentas mais elementares na
investigac&o de composicdo de materiais, inclusive de elementos quimicos diluidos e de alta
toxicidade. A capacidade de se sintonizar a energia dos raios X em uma linha de luz sincrotron
garante identificag&o precisa de elementos quimicos através de suas ‘impressdes digitais”,
conhecidas bordas de absor¢io de raios X. Quanto maior o brilho do feixe e mais alta sua
energia (consequéncias da emitancia do sincrotron, do dispositivo de insergéo e da 6tica da
linha de luz), mais elementos da tabela periédica podem ser varridos, maior a resoluco
espacial (micro e nanométrica) e rapidez da medida.

Pesquisa em Meio Ambiente: A técnica de micro fluorescéncia por absorcéo de raios
X é uma forte aliada no controle, prevencdo e busca de solugdes tecnolégicas para
recuperagdo de recursos hidricos contaminados por metais pesados. Em um estudo recente,
feito numa linha de luz do SSRL, semelhante a que sera instalada em Sirius, foi investigada a
acumulagao de mercdrio em larvas do peixe-zebra (também conhecido como paulistinha)

ol
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muito utilizados como organismos modelo para desenvolvimento embrionario e toxicidade de
vertebrados (Figura 6).

0 0.59 0 uglom’ 018
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Figura 6 - Adaptada do artigo original [M. Korbas et al, Proc Natl Acad Sci USA 105, 12108, 2008]
(Esquerda) Histologia (S1) e mapa de concentragdo de elementos Hg, Zn e S (S2) obtidas por
fluorescéncia de raios-X em secgbes retiradas do embrido de peixe-zebra. (Direita) S1 e S2 (Hg apenas)
de secgbes da cabega e figado de larvas intoxicadas com diferentes concentragbes de metil-merctrio
cisteina (A) 2 uM por 36 h(B) 200 nM por 84 h. Legenda: (BR)-cérebro, (EL)-lente ocular, (LV)-figado,
(GT)-visceras, (KT)-tubo renal, (MS)-musculo, (SC)-espinha.

O estudo concluiu que a maior parte do acimulo de mercurio ocorreu na periferia da
lente ocular do embrido (Figura 1, a direita), sugerindo que a disfungé&o visual causada pela
intoxicagdo por mercurio se dé ndo apenas por efeitos neurolégicos, como se acreditava, mas
também pela contaminagdo direta do tecido ocular. Esse método é igualmente aplicavel na
investigacdo de efeitos ambientais por acumulagdo de elementos como arsénio, selénio, talio e
chumbo, entre outros.

Espectroscopia Dispersiva de absorcao de raios X

Técnicas: EDXAS (energy dispersive x-ray absorption spectroscopy), além dos citados
no item anterior.

Potencial: Tem as potencialidades da espectroscopia de absorgédo descritas
anteriormente, com capacidade de alta resolucdo temporal. Essa técnica se baseia na
incidéncia de um feixe de raios X policromaticos sobre um material e na observagéo da
absorcdo desse feixe em varias energias simultaneamente, aumentando a rapidez da analise
para até dezenas de nano segundos. E muito utilizada hoje no LNLS, principalmente em
experimentos que simulam situagdes extremas, como altas presstes e condigdes reais de

LN
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operacdo simuladas (in-situ) em diversos tipos de materiais. A linha atualmente instalada no
LNLS sera reformada e podera ser utilizada no acelerador de Sirius.

Pesquisa em catalisadores: Os conversores cataliticos s&o usados para reduzir a
toxicidade das emissées dos gases de escape de um motor de combustéo interna. Com a
constante demanda mundial por inovagdo em catalisadores que permitam reduzir a poluigao
ambiental causada pelo transporte urbano, pesquisadores da Toyota no Jap&o utilizam linhas
de luz do Spring 8 e do ESRF para otimizar o processo de converséo de gases como CO, NOx
e HC em catalisadores de trés vias. Nestes experimentos & possivel observar in situ e em
tempo real a redisperséo oxidativa dos metais nobres utilizados como sitios cataliticos em
condigbes simuladas de exaustdo de gases (Figura 1).
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Figura 7 - Adaptadas do Spotlight on Science do ESRF vol 73. (Esquerda) Espectro de absorgéo de
raios-X na borda LIll da Pt em tempo real. A altura da linha branca (white line) corresponde ao tamanho
das nano particulas de Pt e portanto sua relagéo superficie volume. (Meio) Representagéo esquematica

das nano-particulas em um conversor catalitico. (Direita) Alterndncia de fluxo oxidante e redutor no

catalisador e a variagdo da linha branca, interpretada como sinterizagéo e redispergéo das nano-
particulas

A compreensdo do fendmeno de redisperséo das nano particulas de Pt do catalisador,
que causa sua desativagéo, esta orientando a criagéo de catalisadores mais eficientes com
tempo de vida mais longo.

Nanoespectroscopia de raios X moles

Técnicas: NEXAS (near-edge x-ray absorption spectroscopy), SXES (soft x-ray
emission spectroscopy), XMCD (x-ray magnetic circular dichroism), XPS (x-ray photoemission
spectroscopy), STXM (Scanning Transmission X-ray Microscopy), PEEM (Photo Electron
Emission Microscopy)

Potencial: A espectroscopia de raios X moles consiste em um conjunto de técnicas de
analise de propriedades de um material por meio de varredura da energia do feixe incidente em
uma regido de energias entre os raios-X e o ultravioleta. Assim como as técnicas de absorcéo

* A
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de raios X (duros), a seletividade quimica é uma das suas maiores virtudes. Nessa técnica, no
entanto, como as energias usadas s&o mais baixas, as excitagdes eletrdnicas sondadas s3o
menos energéticas e os elementos quimicos, mais leves. Com a baixa emitancia do feixe
produzido em Sirius e o0 uso de componentes 6ticos especificos, a resolucao espacial do feixe
nesta linha podera chegar a algo em torno de 10 nanémetros.

Pesquisa em energias alternativas: A conversdo de luz em energia elétrica em
células solares depende essencialmente das nanoestruturas que absorvem a luz e transportam
cargas elétricas. Blendas de polimeros semicondutores sio materiais promissores na
construgao de células solares mais eficientes. No entanto, a compreens&o da maneira como a
superficie destes materiais se acopla em seu interior quando em contato com eletrodos, é de
suma importancia na otimizagdo de conversdo fotovoltaica. Em um experimento de STXM
(Scanning Transmission Electron Microscopy), realizado recentemente no sincrotron da Suica,
foram obtidas simultaneamente imagens de alta resolugso da superficie e do interior de fiimes
de blendas 1:1 e de dois copolimeros polifluorenos semicondutores (Figura 8).

N o

- B

Figura 8 - Extraido da referéncia original [Watts, B, Macromolecular Rapid Commun. 31, 1706 (2010)]. As
partes superior e inferior sdo imagens diretas da estrutura de segregacéo lateral dos copolimeros
semicondutores (representados pelas cores roxa e amarela) na capa e interior do filme polimérico.

A alta resolugéo e a seletividade quimica da técnica evidencia a nanoestrutura de
segregacao lateral tanto da camada de molhagem da superficie do filme, fornecendo dicas
importantes da conectividade dos polimeros com suas interfaces. Esta é uma informacéao
essencial na engenharia de células fotovoltaicas baseadas em polimeros semicondutores.

Espectroscopia de raios X moles de alta resolugio

Técnicas e seus acronimos: EXAS (near-edge x-ray absorption spectroscopy),
ARPES (Angle Resolved Photo Emission Spectroscopy), RIXS (Resonant Inelastic X-Ray
Scattering), SR-ARPES (Angle Resolved Photo Emission Spectroscopy)

Potencial: As técnicas de ARPES e RIXS com raios X moles estdo revolucionando a
fisica de materiais. Estas técnicas (complementares), além de sondarem as energias dos
elétrons, como na espectroscopia convencional, também medem seus momenta de forma
independente. Juntas essas informagées fornecem a chamada estrutura de bandas dos
materiais que determina suas propriedades elétricas, magnéticas e 6ticas. O uso de raios X
moles, algo relativamente novo para estas técnicas, permite sondagem de estados de alguns

LN
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nandmetros abaixo da superficie das amostras e sua interpretac@o se torna mais simples e
precisa em relagéo ao uso de radiagédo UV. No entanto, somente em fontes de alto brilho esta
técnica pode ser utilizada, para compensar fraca seccgao de choque dos elétrons nesta faixa de
energia.

Pesquisa em energia: Com as atuais taxas de crescimento socioeconémico do Brasil,
estima-se que em poucas décadas a distribuic&o de energia nos grandes centros urbanos sera
um gargalo para o crescimento do Pais. Os cabos elétricos baseados em supercondutores de
alta temperatura critica (os chamados “High-Tc”) sdo uma das poucas alternativas para
solucionar este problema em longo prazo. No entanto, o desenvolvimento destes materiais se
encontra em estagio pouco avangado para que seja considerado neste momento como solug&o
viavel. Parte desse problema vem da falta de compreens&o dos mecanismos fundamentais que
“colam” os elétrons em pares, causando a supercondutividade. Num trabalho recente realizado
no sincrotron BESSY II, na Alemanha, foi demonstrado que, em uma classe destes materiais,
YBCO, provavelmente as flutuagdes magneticas fagam o papel desta “cola” (Figura 9).

ki (A &l (A7)

Figura 9 - Adaptada do artigo original [Dahm, T, Nature Physics 5 (2009)]. Comparagéo entre 0s a
intensidade de ARPES (Esquerda) e o modelo tedrico (Direita) onde os elétrons estdo acoplados por
meio de oscilagées magnéticas microscépicas (Meio).

Uma linha como a aqui proposta aqui manteré propulsionara a pesquisa brasileira na
area para participar desta possivel revolugéo em energia.

Espectroscopia de infravermelho

Técnicas: FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy and Microscopy), MIR (Mid-
Infrared reflectivity), NSIM (Near-field Scanning Infrared Microscopy)

Potencial: A técnica de espectroscopia de infravermelho é muito utilizada para
identificagdo de moléculas por ser extremamente sensivel aos seus modos de vibragdo. A
radiagéo infravermelha emitida por um sincrotron & milhares de vezes mais intensa que a de
uma fonte de laboratério, permitindo analises em tempo real e muito mais colimada,
possibilitando «a realizagéo de experimentos com maior qualidade. Ainda assim, por se tratar de
uma radiacdo n&o ionizante, &€ nao destrutiva e permite estudo inclusive de organismos Vivos.

2N
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Pesquisa em Saude: Doencas cardiovasculares estdo entre as principais causas de
morte em paises desenvolvidos e estdo rapidamente se tornando também a principal causa em
paises em desenvolvimento. Até pouco tempo acreditava-se que a arterioesclerose fosse
causada pelo entupimento de artérias, devido ao acumulo de gordura nas placas arteriais.
Sabe-se hoje que, na maioria dos casos de infarto do miocardio, o que ocorre € a ruptura
espontanea do fino tecido fibroso que cobre placas arteriais mais vulneraveis. No entanto, os
métodos de diagnostico tradicionais ndo sdo capazes de prevenir este problema. Na tentativa
de desenvolver métodos mais eficientes de prevengéo, um grupo de pesquisadores utilizou o
sincrotron ALS nos EUA para observar a espectroscopia de infravermelho refletida de ateromas
de ratos in situ para identificar placas mais vulneraveis (Figura 10).
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Figura 10 - Adaptado do artigo original [Holman et al. , J. of Biomedical Optics, 13, 2008 ] (Esquerda)
Reflectividade do feixe de infravermelho de um ateroma da aorta.(Direita) Exemplos de espectros de
reflectividade de Infravermelho de ateromas da aorta.

Foram encontradas diversas caracteristicas do espectro que podem indicar acumulo de
gordura ou da formagédo de um tipo especifico de colageno formado principalmente durante o
processo de arterioesclerose. Estes resultados estdo caminhando para o desenvolvimento de

diagnostico em seres humanos in vivo.

Linhas de Luz de Espalhamento e Difragao de raios X

Nesse grupo de linhas se utiliza padrées espaciais produzidos quando os raios X s&o
defletidos por atomos ou moléculas “empacotados” em estruturas organizadas em soélidos ou
parcialmente organizadas, como no caso dos liquidos. S&o técnicas normalmente aplicadas na
determinagédo da estrutura de cristais ou grandes moléculas como proteinas. Essa informacéo €
fundamental para a compreensdo das propriedades mecanicas, ou mesmo viscoelasticas, de
materiais, do formato e tamanho de particulas e de sua relagdo com a fungdo das proteinas

nos seres Vivos.

As seis linhas de espalhamento e difracdo propostas varrem os experimentos de alta
demanda industrial para'“screening” de amostras, assim como técnicas avancadas disponiveis
em apenas alguns dos sincrotrons de 3a geracgdo. O investimento na linha de difrag&o de pé é

alh ¢
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menor que o das demais porque utilizara como fonte um dipolo de Sirius. Além disso, boa parte
dos equipamentos de detecgdo desta linha esta sendo adquirida para uso no LNLS e sera
posteriormente transferida para a nova fonte sincrotron (Tabela 10).

Infra-
Fonte Otica Porta estrutura

Caracteristicas (dispositivo (Monocromador, amostras Detectores geral

inA Acni i de insercdo,  microfoco, (fgrnos (Detector de area, (Electronica,
Descricao Diferenciadas Tecnicas Investimento front-end e elementos de Criostatos, Analisador, Controles,

protecao diagnostico, Posicionadores, Diffractometro.etc..)  computagao,
Radiologica)  Fendas, etc. ) Robotizac3o, VACUO,
etc..) lig-N2, fluidos,
etc.)

Robotizagéo, XPD,

Difracéo de p6 Alto Fluxo PDF DAFS 9 2 2 2 0,5 2,5
uXRD, CDI
. Resolucéo ; '
Nanodifragéo . Altas
de raios-X E;;;acnal Y Pressoes, 1 2 3 $ ! 4
DAFS
Cristalografia Robotizacéo,
de micro- Resolugéo
cristais de Espacial (1-10 uMX. uMAD 18 2 > i 4 2
proteinas um)
Espalhamento 3 TRSAXS,
de raios-X a : High
baixos angulos Robotzaceo Throughput = Z 5 < g S
em liquidos SAXS
Espalhamento XPCS,
coerente com Fluxo TRSAXS,
resolugéo Coerente uSAXS, 2 5 s - B 4
temporal ptychography
Espalhamento Resolugéo de
Inelastico de energia (1 IXS, HEPES 20 5 5 6 3
raios-X meV 1
102 24 26 11 21,5 19,5

Tabela 10 — Investimento nas linhas de espalhamento e difragéo do Sirius.

Difracao de po
Técnicas: XRD (x-ray diffraction), XPD (X-Ray powder diffraction)

Potencial: Tudo o que se sabe sobre a estrutura de organizag&o atémica dos materiais
provém de resultados obtidos por difragéo de raios X ou néutrons. A difracdo de p6 é uma
técnica de grande uso, tanto em equipamentos convencionais quanto em sincrotrons. As
grandes vantagens de seu uso em sincrotrons em relagdo as fontes convencionais s&o a
resoluc&o angular, a escolha da energia dos raios X e, principalmente, a melhor relagéo da
razéo de sinal (picos) — ruido (linha de base). Essa ultima & consequéncia do alto fluxo em
sincrotrons, que pode chegar a dezenas de milhares de vezes maior que as melhores fontes
em laboratério. A linha de difracido de p6 do LNLS, apds algumas reformas, sera transferida
para Sirius e tera capacidade de realizar experimentos com alta resolucéo temporal.

Pesquisa em mineralogia: Na metalurgia extrativa de metais ferrosos e nao-ferrosos a
tecnologia de lixiviagio consiste na dissolugéo do mineral do metal de valor pela agua ou por
uma solugao acida. Em particular, a lixiviagio &cida sob presséo é um método muito utilizado
na extragdo de niquel, um metal muito utilizado em diversos setores da industria.

N
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Experimentos conduzidos recentemente na linha de difragéo de p6é do sincrotron Australiano
evidenciaram em tempo real as modificactes estruturais causadas pela hidratagdo e lixiviacdo
em lateritas de Ni in situ (Figura 11).

Figura 11 — Extraido da referéncia original [Scarlett, N. V. Y et al., Clays and Clay Minerals, 59, 2011]. (Esquerda)
Minério de Niquel lateritico. (Direita) Sequéncia de difracftogramas obtidos durante o processo de lixiviagdo acida
sob presséo in-situ

Os resultados desse experimento, conduzidos em lateritas extraidas do sul da Australia,
revelaram que os mecanismos de hidratacdo e de ataque acido competem entre si de uma
forma que depende fortemente da férmula estrutural da laterita considerada. Isto impacta
diretamente a eficiéncia e seletividade do método de lixiviagao.

Nano difracao de raios X

Técnicas e seus acronimos: XRD (X-Ray Diffraction), CDI (Coherence diffraction
Imaging), CBI (Coherent Bragg Imaging),

Potencial: Com o brilho das fontes de terceira geragéo é possivel realizar difracdo de
nano cristais individualmente, com alta resolugdo. Aliado a coeréncia da fonte, a técnica de
difrac&o ganhou uma nova dimenséo de imageamento através da analise do padréo de speckle
dos picos de difragdo. Também, com o uso de micro focalizagédo €& possivel trabalhar com
transformacgées na estrutura cristalina de materiais sujeitos a altas pressées in situ.

Pesquisa em nanotecnologia de semiconductores: Com o aumento da
complexidade e miniaturizagdo dos componentes eletrénicos, a analise estrutural individual de
nanoestruturas semicondutoras se torna cada vez mais importante. Com o uso de feixes de
nano foco e coeréncia das fontes e 3a geracéo, esta andlise dos padrdes de difragéo revela
ndo apenas a estrutura gristalina do material mas também permite se obter uma imagem do
seu formato e seus campos de deformagdo sem uso de lentes. No entanto para se ter uma
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vis&o geral de uma grande area (um circuito por exemplo) é necessario, além da alta resolucéo,
um grande campo de visdo. Uma técnica desenvolvida recentemente no ESRF permite a
analise de regides extensas, com resolugdo nanométrica que fornece ainda a forma e os
Ccampos de distorg&o internos da nanoestrutura (Figura 12).

Figura 12 - Figura 12: Adaptada do artigo original [Godard et al. Nature Communications 2, 201 1]
(Direita) Linhas de silicio cristalino em um material isolante observadas por microscopia eletrénica de
varredura. Imagem 3D e campos de tenséo (cores) das linhas cristalinas obtidas a partir da analise dos
picos de difragao.

Além da forma das trilhas, foram obtidos também as densidades e os campos de
deformagéo interna das trilhas. Se comparada ao método de microscopia eletronica de
transmisséo, esta técnica nao exige afinamento da amostra, o que certamente causaria
deformagées além das intrinsecas. O potencial de imageamento tridimensional por difrac&o de
nanoestruturas semicondutoras, na forma de trilhas extensas, foi demonstrado neste
experimento e esta técnica & promissora para revelar estruturas internas de trilhas em circuitos
de microeletrdnica.

Cristalografia de Proteinas

Técnicas: PX (protein crystallography), MAD (Multiwavelength anomalous diffraction)

Potencial: E a técnica mais poderosa na determinagdo da estrutura tridimensional de
grandes moléculas bioldgicas (macromoléculas) como proteinas. E também uma das grandes
responsaveis pelo desenvolvimento e ampliagdo do uso de sincrotrons para desenvolvimento
de tecnologias. Em funcéo de seu tamanho e flexibilidade, as macromoléculas s&o de dificil
cristalizac&o e seus cristais tendem a Ser pequenos, imperfeitos e de fraca interagéo com o
feixe de raios X. A alta colimag&o, tamanho e fluxo do feixe de raios X de fontes de 3a geracéao
sao vitais no estudo destas macromoléculas. Além disso, a possibilidade de sintonia da energia
dos raios X permite a determinacao mais rapida e precisa da estrutura 3D das macromoléculas
atraves dos seus padrées de difracdo.

Pesquisa em Saude: No desenvolvimento de biofarmacos, o estudo da estrutura de
enzimas conhecidas como quinases e de seus inibidores de atividade, tornaram-se um dos
mais promissores alvos para medicamentos destinados ao tratamento de doencas
oncoldgicas. Isto porque estas enzimas est&o por tras dos mecanismos pelos quais células
cancerigenas crescem e sobrevivem fora de suas condicdes fisiologicas normais. Por se tratar
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de complexos de proteinas com pelo menos dois subdominios e por terem tipicamente
distribuicdes heterogéneas de fosforilagdo, os cristais de quinase s&o muito dificeis de serem
obtidos. O sucesso depende cada vez mais de feixes intensos e com focos cada vez menores
de sincrotrons de 3a geracgéo (Figura 13).

Embora pouco se saiba sobre a estrutura das quase 500 quinases existentes no
genoma humano, a compreensdo da base estrutural para seletividade das drogas inibidoras de
quinases & chave no desenvolvimento de inibidores capazes de atacar seletivamente cada
elemento do quinoma humano.

Figura 13 — Figura 13: Adaptadas do artigo original [J. Zhang et al., Nature 9, 29, 2009]. Modelos
moleculares de interagéo entre a quinase e moléculas inibidoras (em azul claro) obtida a partir da
cristalografia de proteinas. Figuras a e b representam dois tipos diferentes de inibidores, sendo o tipo 1
(a) mais comum.

Espalhamento de raios X a baixos angulos

Técnicas: SAXS (Small Angle X-Ray Scattering), WAXS (Wide Angle X-Ray
Scattering)

Potencial: O espalhamento de baixo angulo é uma técnica estrutural de baixa
resolucdo que permite a determinagdo da forma e organizacéo de objetos de escala entre
poucos nanémetros até quase microns. Presente em praticamente todos os sincrotrons do
mundo, ela usa o padrio espacial de espalhamento de raios X para determinar a distribuicéo
de densidades eletrdnicas dos mais variados tipos de materiais. Apesar de ser, como a
difracdo de po6, uma técnica que também pode ser realizada em fontes convencionais, as
vantagens de seu uso em sincrotrons em relagdo as fontes convencionais s&o a escolha da
energia dos raios X e, principalmente, a melhor relagéo da razdo de sinal (picos) — ruido (linha
de base). Seu uso é muito frequente para analise combinatéria de sinteses, muito utilizada nas
industrias quimicas, alimenticias e de cosmeéticos.

Pesquisa em nanotecnologia: Na busca por novos materiais baseados em
nanotecnologia, a técnica de SAXS é frequentemente utilizada para se testar como diferentes
combinagées de sintese de novos materiais afetam sua nanoestrutura e, consequentemente,
as suas propriedades macroscopicas finais. Por se tratar de uma técnica n&o invasiva, rapida e
que ndo exige preparagédo especial de amostras, permite a sondagem de diversas condi¢bes
de sintese em curto espaco de tempo, ou mesmo da sintese in situ , observando em tempo
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real. Um exemplo é o experimento realizado com suspensées de Laponita (uma argila sintética
feita de nano discos, utilizada em diversos setores como cosmeéticos e revestimentos),
realizada recentemente no ESRF, que mudam de comportamento dependendo de como os
nanodiscos se organizam e se orientam espacialmente em fung&o de sua concentragéo (Figura

14).
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Figura 14 — Adaptado do artigo original [Ruzicka et al., Nature Materials, 10, 2010] Configuragées de
organizagdo das suspensées de Laponita observadas por SAXS.

A varredura do diagrama de fases de sistemas como esse é essencial para o desenho
racional de novos materiais com propriedades resultantes da sua organizagdo nano estrutural.
Uma linha de SAXS altamente automatizada guiara pesquisadores industriais e académicos no
desenho de novos materiais.

Espalhamento Coerente de raios X com resolugido temporal

Tecnicas: CXS (Coherent X-Ray Scattering), XPCS (X-Ray Photon Correlation
Spectroscopy), CXI (Resonant Inelastic X-Ray Scattering), XRP (X-Ray Ptychography), CHX
(Coherence Hard X-Ray)

Potencial: As fontes de terceira geracdo séo capazes de produzir feixes de raios X que,
embora menos coerentes que lasers, permitem a observagéo de detalhes finos de difragéo - os
speckles - resultantes do espalhamento da radiagéo coerente em materiais desordenados. Os
speckles sao sensiveis a posicdo exata de particulas em um arranjo desordenado. Analisando
esses padrées, pode-se tanto fazer imagens de microscopia sem uso de lentes, com resolugéo
tedrica subnanométrica, ou mesmo, através da correlagdo temporal (XPCS) entre os speckles,
observar a dindmica nanoscopica da matéria em escalas de tempo mais longas (i.e., com
frequéncias mais baixas) do que as sondadas em espalhamento inelastico de raios X. Essas
escalas espaciais e temporais, no entanto, governam a dinamica nano estrutural de varios
fluidos complexos como micro emulsdes, suspensdes coloidais e mesofases de copolimeros.

Pesquisa em suspensdes coloidais: A dinamica de suspensdes coloidais
(substancias mistas ‘onde uma das componentes tem tamanhos entre 1 nm e 1 pm) tem um
impacto direto no nosso cotidiano, da circulagéo sanguinea a suavidade de cosméticos. Em
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uma pesquisa recente, pesquisadores do APS conseguiram explicar, utilizando a técnica de
XPCS, a relacdo entre a composicdo e a dinamica de equilibrio de suspensdes coloidais
bimodais modelo, ou seja, com duas distribuicdes de tamanhos (Figura 15).

Figura 15 — Figura 15: Extraida do artigo original [M. Sikorski et al., Phys. Rev. Lett. 106, 188301, 2011]
Modelo de agrupamento das esferas maiores na suspensao coloidal bimodal promovido pela presséo
osmdtica das esferas menores quando a concentragdo relativa de esferas maiores é pequena (a) ou

quando é grande (b).

Dependendo da concentrag&o relativa entre os dois tipos de esferas, um agrupamento
das esferas grandes é induzido, fazendo com que a dinamica da suspenséo coloidal seja
dominada pelo movimento coletivo dos agregados e pelo movimento das particulas dentro dos
agregados. Este mecanismo permite “sintonizar’ a viscosidade de fluidos, algo muito utilizado
de forma empirica em processos industriais, mas que devera passar por inovagbes com a
melhor compreensao do fenémeno.

Espalhamento Inelastico de raios X

Técnicas: IXS (Inelastic X-Ray Scattering), RIXS (Resonant Inelastic X-Ray Scattering)

Potencial: No espalhamento inelastico, ao contrario do que ocorre nas técnicas
(estaticas) de espalhamento e difragdo de raios X, a energia dos raios X detectados &
levemente menor do que a energia do feixe incidente. Parte da energia perdida é carregada por
excitacdes vibracionais, eletronicas ou magneticas dos materiais. Para que a detecgdo seja
possivel & necessério um fluxo de raios X de altissima monocromaticidade e um espectrometro
de alta resoluc&o, o que sb & possivel em poucos sincrotrons de 3° geragéo.

Pesquisa em quimica: As fibras naturais obtidas a partir da biomassa para
desenvolvimento de novos produtos se encontram tipicamente na forma de nanocristais
embebidos em uma matriz amorfa, menos rigida. Embora estes nanocristais sejam
extremamente fortes na direcdo de alinhamento das cadeias de celulose, € muito dificil
determinar suas propriedades mecéanicas de forma independente da matriz. Esta determinacéo,
por sua vez, é indispensavel no desenvolvimento de novos produtos como compoésitos de fibras
naturais. Através da técnica de espalhamento inelastico de raios X realizada em uma linha do
ESRF, foi possivel determinar a velocidade de propagacédo de ondas de som dos nanocristais
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de forma independente da matriz amorfa que os envolve, ja que a técnica é particularmente
sensivel as propriedades cristalinas (Figura 16).

fibre axis

AE (meV)

5 10 15 20 25 30
a Q (nm")

Figura 16 — Figura 16: Adaptada do artigo original [Imke Diddens et al., Macromolecules 41, 24 (2008)].

(Esquerda) alinhamento das moléculas de celulose. (Direita) Espectro de espalhamento inelastico que

revela a velocidade de propagacado das ondas de som e consequentemente os modulos elasticos dos
nanocristais.

Utilizando os dados de espalhamento inelastico foi possivel observar que o médulo
elastico na direcao perpendicular as fibras (G1 = 15 Gpa) € bem menor que o médulo paralelo
(G2 = 220 Gpa). Este ultimo tem um valor consideravelmente maior do que se havia
determinado por outros métodos. Esse resultado terd um impacto significativo no desenho de
novos compésitos obtidos a partir da biomassa.

Linhas de Imagem por raios X

Neste grupo de linhas s&o obtidas figuras 2D ou 3D com alta resolugc&o espacial e/ou
quimica que pode variar de micrometros a poucos nanémetros de praticamente qualquer tipo
de amostra. As técnicas podem variar entre tomografia, radiologia, varredura por
infravermelho, emisséo de elétrons, fluorescéncia, entre outras.

As técnicas de imagem que utilizam radiag&o sincrotron representam um dos principais
avancos da ciéncia realizadas nos laboratérios sincrotron de 3a gerac&o. A construgdo da linha
de imagem por raios X de alta energia sera um grande desafio tecnolégico. Embora o uso de
um dispositivo de insercédo ja existente no LNLS (wiggler superconductor) reduza os custos de
investimento nessa linha, as exigéncias de protecéo radioldgica serdo muito maiores neste
caso do que nos demais (Tabela 11).
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Tabela 11— Investimento nas linhas de imagem por raios-X do Sirius.

Imagens por raios X de altas energias

Técnicas: puXCT (micro x-ray computed tomogrphy), TXM (Transmission X-Ray
Microscopy), PCI (phase contrast imaging)

Potencial: As imagens por radiografia e tomografia obtidas em diagndstico médico ha
décadas, baseiam-se no poder de penetracdo dos raios X na matéria para “enxergar dentro”
dos materiais. O uso de fontes sincrotron, sobretudo as de 32 geragdo, revolucionou essa
técnica. Alem de se ter um fluxo muito mais intenso, o que reduz o tempo de medida em
milhares de vezes, & possivel se explorar diversos outros mecanismos de contraste além do
tradicional contraste por absorc&o utilizado em diagnésticos médicos. Isso permite enxergar
detalhes invisiveis nos experimentos tradicionais de tomografia por raios X. Essa técnica tem
aplicagdo em praticamente todos os campos da ciéncia, desde biologia e medicina até
engenharia e arqueologia.

Pesquisa em energia: Um dos grandes desafios no uso de fontes de combustivel
renovaveis - como é o caso do etanol em motores a combustéo - estd na otimizac&o de seu
consumo energético. Esse desafio passa pela completa compreensdo do processo de quebra e
atomizagéo dos jatos de combustivel do bico injetor para a camara de combustdo do motor.
Utilizando a técnica de radiografia por contraste de fase (que explora a coeréncia de fontes de
3a gerag&do) em uma linha de luz do APS, semelhante a proposta para Sirius, foi possivel
enxergar a morfologia dos jatos altamente turbulentos gerados no processo de injecéo direta de
gasolina durante os primeiros instantes (micro segundos) da inje¢cdo (Figura 17Figura 17 —
Adaptadas do artigo original [Y. Wang et al., Nature Physics 4, 305, 2008] (Centro) Esquema do
injetor de gasolina com dois bicos (Esquerda e Direita) Imagens obtidas do jato por contraste
de fase de raios-X em 20 ps e 10 ms (estado estacionario), respectivament).

Neste trabalho, as imagens do spray no bico injetor permitiram tracar o perfil de
velocidades do jato para otimizar o desenho do bico injetor. Esse tipo de informacg&o sera de
valor inestimavel para melhorar os motores movidos a etanol.
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Figura 17 — Adaptadas do artigo original [Y. Wang et al., Nature Physics 4, 305, 2008] (Centro) Esquema
do injetor de gasolina com dois bicos (Esquerda e Direita) Imagens obtidas do jato por contraste de fase
de raios-X em 20 us e 10 ms (estado estacionario), respectivamente

Nanotomografia por raios X

Técnicas: XNT (x-ray nano tomogrphy), HRXMT (Transmission X-Ray Microscopy), PCI
(phase contrast imaging)

Potencial: Utilizando uma combinag&o de instrumentos 6ticos de micro focalizagdo de
raios X € possivel construir um microscépio de raios x de resolugdo que pode chegar a poucas
dezenas de nandmetros. Embora microscopios eletrénicos tenham sempre resolucées
espaciais muito melhores, o microscopio de raios X pode evidenciar estruturas de poros e
superficies internas enterradas.

Pesquisa em petréleo e gas: O Brasil possui a segunda maior reserva mundial de
xisto betuminoso, rocha sedimentar com 6leo em sua constituicdo. Quando aquecido, o dleo
(betume) se separa da rocha e adquire caracteristicas semelhantes as do petréleo. Para
melhorar a compreensé&o do fenémeno de transporte nesse processo de pirélise, é essencial a
analise das escalas de porosidade no xisto em diferentes temperaturas. Em uma linha de nano
tomografia de raios X é possivel obter a estrutura dos poros com resolugcdo de dezenas de
micro metros até dezenas de nano metros e utilizar essa estrutura para se calcular a
permeabilidade da rocha (Figura 18).

28

LNLS / CNPEM



Projeto Sirius - Mais competitividade para a ciéncia e industria brasileira

Figura 18 — Extraido da referéncia original [United States Department of Energy Topical Report, DOE Award No.:
DE-FE0001243). (Esquerda) Visualizagéo 3D da estrutura porosa de uma regido de 20x20x30 pm?® de um pedaco
de xisto betuminoso pirolisado revelando a estrutura de gréos. (Direita) Simulacéo do fluxo através da regiéo
digitalizada na imagem. As cores indicam as velocidades de escoamento de preto (sem fluxo) até vermelho (maior
taxa de fluxo).

Nesse trabalho ficou evidente que as imagens com resolugdo nanomeétrica s&o
essenciais na descricdo da estrutura de poros das rochas. Parte da estrutura de poros criada
na pirdlise do xisto s6 é visivel nessa resolucéo, que também permite distinguir claramente os
produtos da reag&o da matriz rochosa hospedeira.

Impacto do Sirius para o setor industrial

Observa-se em todo o mundo um uso cada vez maior de anéis de luz sincrotron por
diversos setores industriais. Segue, abaixo, uma lista ndo extensiva dessas potenciais usos
industriais:

* Petroleo e gas
* Quimica Fina
* Cosmeéticos

* Mineragao

e Cimento

¢ Metalurgia
* Plasticos

*  Téxtil

¢ Alimentos

e Farmacéutica e biotecnologia
*  Automotiva

e Aviagdo e espacial

. Plést‘icos

¢ Semicondutores
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*  Papel
*  Optoeletrénica
* Energias alternativas

Empresas Potencialmente Interessadas no uso do Sirius como plataforma de inovagao:
PETROBRAS
e Catalisadores
e Micro reologia do petréleo
o asfaltenos
o agentes redutores de atrito
e Materiais avangados para uso na exploracdo do pré-sal
e Porosidade de Rochas e percolagao de dleo
OXITENO

e Catalisadores (gas de sintese e hidrogénio, Hidrogenagées & Desidrogenacgdes,
Biodiesel)

e Tensoativos (detergentes e auxiliares téxteis)
e Ceramicas (construg&o civil)
RHODIA
e Catalisadores (automotivos)
e Terras raras e 6xidos mistos (eletrénica)
e Surfactantes
e Plasticos de Engenharia
e Fios Téxteis
BRASKEM
e Plasticos (poliolefinas e vinilicos)
e Fibras Sintéticas e Naturais (IDEOM)
e Quimica Verde (PE e PP de etanol)
NATURA
e Cristais Liquidos
e Micro emulssées
e Estrutura elementar da pele
L'OREAL
e Ciéncia do Cabelo
e Ciéncia da Pele
UNILEVER
e Estrutura Alimentar
e Estrutura da pele e sua degradagé&o por radiagdo UV
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e Surfactantes e suas interagdes com tecidos sintéticos e bioldgicos (pele e cabelo)
VALE
e Extracéo e processamento de minérios in-situ

e Mudangas mineralégicas que ocorrem durante a lixiviagdo acida sob pressdo em
lateritas de niquel, ferro

e Dissolugéo de bauxitas em solugdes causticas
e Mudangas de fases que ocorrem durante processo de sinterizac&o
e Siderurgia

Comentarios finais

Uma das razdes para o aumento do uso de luz sincrotron por empresas industriais é o
avango das novas tecnologias em anéis de 3a geracédo. Uma analogia do impacto de novas
técnicas de imagem em novos sincrotrons, por exemplo, pode ser feita com a popularizagéo da
execugéo de filmes. Antigamente essa era uma area que exigia equipamento especial e era
restrita a alguns poucos usuarios. Hoje, filmes podem ser feitos em celulares e editados em
computadores pessoais. Essa facilidade de uso resultou em enorme popularizagédo da técnica.
Uma instalagdo como Sirius permitira, em grande parte, que essa disseminagéo possa ocorrer
nas areas industriais, devido ao uso de técnicas de interpretacdo mais simples e mais direta,
bem como de uma maior automacao das linhas de luz.

Paralelamente & construcdo da fonte Sirius, sera importante estabelecer programas
especificos para o aumento do nimero de usuarios industriais. O LNLS ja liderou, com
sucesso, esse esforco para o desenvolvimento de usuarios académicos, a partir de cursos,
workshops, etc. Essas agdes resultaram em um salto de aproximadamente 230 usuarios em
1997 — ano de inicio das operacgdes do atual anel — para mais de 2300 usuarios em 2011 — um
incremento de um fator de 10.

Finalmente, é importante salientar que o esforgo brasileiro desenvolvido nos anos 80 e
90 sera perdido se o Pais nao investir num projeto nacional que permita prover a sua
comunidade cientifica e tecnolégica com uma fonte de luz de 32 geracdo. Mais importante
ainda: este investimento permitira manter a competitividade do Brasil em areas estratégicas e
portadoras de futuro como nanociéncia, biologia molecular estrutural — base para o
desenvolvimento de farmacos — materiais avancgados e energias alternativas.
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