Рентгеноструктурный анализ на станции РСА/Белок на примере структуры комплекса цинка с N-[2-(гидроксиалкилиминометил)фенил]-4-метилбензолсульфоамида 
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Станция «Белок» Курчатовского Комплекса Синхротронных и Нейтронных Исследований была введена в эксплуатацию в 2004 году. Она спроектирована для использования методов макро/низкомолекулярной кристаллографии на монокристаллах, дифракции на порошках. Цель исследования – расшифровка трехмерной структуры образцов. Объектами исследования являются молекулярные кристаллы органических, элементоорганических, координационных и кластерных соединений, молекулярные магнетики, (люминесцентные) OLED материалы, органическая фотовольтаика, прекурсоры MOCVD. Однако главным недостатком станции была ее короткая длина – из-за этого на ней невозможно было выполнить условие горизонтальной фокусировки сагиттально изогнутого кристалла для нужной длины волны, что ослабляло поток фотонов с зеркала на монохроматор и влияло на расходимость в фокусе. Это значительно влияло на качество получаемых данных. В результате в 2017 году было принято решение перенести дифрактометр со станции ​​​«Белок» на станцию «РСА, ключевым аргументом послужила схожесть оптических схем станций, указанных на рис.1 и 2.  В результате станции объединили в одну с новым названием «РСА/Белок». 
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Рис. 1. Рентгенооптическая схема станции «Белок» и перечень всех ее оптических элементов [3] 
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Рис. 2. Рентгенооптическая схема станции «РСА» и перечень всех ее оптических элементов [4]
Объединение станций повысило яркость фотонного потока и, как следствие, улучшило качество экспериментов по дифракции на монокристаллах, что будет продемонстрированно в данной работе. Автором также проведено исследование по дальнейшему увеличению яркости потока фотонов, в результате модификации рентгенооптической схемы станции.  

Для сравнения качества данных был выбран кристалл комплекса цинка (II) с N-[2-(гидроксиалкилиминометил) фенил]-4-метилбензолсульфоамидом. Соединение было синтезировано и закристаллизовано группой ученых из Института физической и органической химии Южного федерального университета, включая В.Г. Власенко и А.С. Бурлова, и передано Национальному Исследовательскому Центру «Курчатовский Институт» для исследования его структуры [1]. Комплексы цинка (II) двух-, трех- и тетрадентатных азометиновых лигандов являются эффективными металлсодержащими люминофорами. Благодаря своим фото- и электролюминесцентным (EL) свойствам, синтетической доступности, высокой термостойкости и вакуумной сублимации для получения однородных пленок при производстве слоев OLED, комплексы цинка с азометиновыми лигандами являются предметом многочисленных исследований в качестве перспективных материалов для эмиссионных или проводящих слоев в технологии OLED. В связи с этим синтез новых комплексов цинка с азометиновыми лигандами, обладающих координационным узлом ZnN4, является важной и актуальной проблемой современной координационной химии.

 Данное соединение вначале было изучено на станции «EXAFS», где было исследовано локальное атомное строение ионов цинка в комплексе, так как не нашли способа закристаллизовать вещество. Вскоре способ нашелся и закристаллизованный образец изучили на «Белке», однако качество данных было посредственным. Поэтому этот образец был перемерен на новой станции и в результате были получены дифракционные данные более высокого качества [2]. 
Выражаю отдельную благодарность своему научному руководителю Лазаренко Владимиру Александровичу за советы по выбору соединений для исследования, планированию и оформлению доклада.
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