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1. fejezet

Polimerek belsosurlodasanak
vizsgalata (Viros Gyorgy)

1.1. Bevezetés

Szilard anyagokban az olvadaspontjukhoz képest alacsony hémérsékleten végbemeno, kis-
mértéki deforméacié soran a kialakult fesziiltség és a deformacié kozott linearis kapcsolat
all fenn. Az is megfigyelheto, hogy megterhelve az anyagot a deforméacié hangsebesség-
gel alakul ki, amely szamunkra pillanatszeriinek tekintheto. Megsziintetve a terhelést, a
deformacié is azonnal megsziinik. Ezt nevezziik rugalmas alakvaltozasnak és leirasara a
Hooke-térvényt hasznéaljuk. A rugalmas deformécio reverzibilis, és alkalmas koriilmények
mellett minden anyagndl megfigyelheto.

Szilard anyagokban eloallitasuk és megmunkélasuk soran atomi vagy mikroszkopikus
méretll hibak keletkeznek. Kristalyos anyagok esetében ezek a jol ismert pont, vonal
és térfogati hibak. FEzek kozé tartoznak pl. a vakancidk, diszlokaciék stb. Egy hi-
bakat tartalmazo anyag mechanikai deformécidja két részre bonthaté. Az alkalmazott
fesziiltség hatasara az anyag egyrészt rugalmasan deformalodik, masrészt a fesziiltség ha-
tasara a hibak is elmozdulhatnak, és ezzel jarulékos deformaciét hoznak létre. Ez utobbi
mozgas atomok vagy atomcsoportok atrendezodését jelenti. A rugalmas alakvaltozassal
ellentétben itt az a jellemz6, hogy a deformécié kialakulasdhoz a homérséklettol és az
alkalmazott fesziiltségtol fliggd idére van sziikség. Ha a fesziiltség megsziinése utan az
anyag az eredeti dllapotaba tér vissza, akkor az ilyen deforméaciot anelasztikusnak ne-
vezziik. Ha nagyobb terhelést alkalmazunk, akkor fesziiltség megsziinése utan a mintan
maradé alakvéltozas megfigyelheté meg. Ezt nevezziik plasztikus deformaciénak.

A polimereket igen sok atombdl allé lancmolekuldk épitik fel. Elegendéen alacsony
homérsékleten, a deformaciojuk sordn a lancmolekulak szegmensei nem tudjak megval-
toztatni térbeli elrendezodésiiket, csak kis mértékben kimozdulnak az egyensilyi hely-
zetiikbol. Ez felel meg a fémeknél tapasztalhato rugalmas alakvaltozasnak. Novelve a



deformaciés folyamat homérsékletét a C-C kotések tetraéderes elrendezddése miatt, a
lancmolekuldk szegmensei az alkalmazott fesziiltség hatdsdra konnyen elfordulnak. Igy
a lancmolekuldk alakja jelentésen megvaltozik. Megsziintetve a terhelést a molekulak
térbeli elrendezddése visszadll az eredeti dllapotba, vagyis a deformacié ennek alapjan
rugalmasnak tekinthetd. Az igy kialakulé deforméacié a fémekhez képest igen nagy le-
het. Meg kell jegyezni azonban, hogy a szegmensek elforduldasahoz szintén hémérséklettol
fiiged idore van sziikség. Ezen tulajdonsaguk a fémek anelasztikus deformaciojaval egye-
zik meg.

Ugyanakkor a makromolekuldk a terhelés hatdsara kismértékben el is csiszhatnak
egymashoz képest és a terhelés megsziinte utan a minta nem az eredeti allapotaba tér
vissza. Ezt nevezziik mikro-Brown-mozgasnak A polimerek ezen Osszetett deformécios
folyamatat viszkoelasztikus deformdcionak nevezziik.

Az anelasztikus és viszkoelasztikus folyamatok termikusan aktivéltak. Az atomok,
molekulak vagy molekula-szegmensek egyik egyensilyi helyzetiikbol a mésikba altala-
ban egy potencial gaton keresztiil juthatnak el. Fesziiltségmentes dllapotban az egyes
egyensilyi helyzetek kozotti ide-oda ugras valdszinlisége azonos, és a gyakorisdgat a
hémérséklet szabja meg. Az alkalmazott fesziiltség azonban aszimmetrikussa teszi a po-
tencidlgatat, és ezért az egyik iranyban megné az atugrasok szama. Az ugras soran az
alkalmazott fesziiltség munkat végez, amely munka az anyagban, hé formajdban elnyel6-
dik. Ezt a folyamatot nevezziik belsésurlédasnak. Ez okozza, pl. a minta szabadrezgése
esetén a csillapodésat vagy kényszerrezgés soran a fesziiltség és deformacié kozotti fazis-
eltolodést.

A belsosurlédds mérések kisérleti megvaldsitdasa tobbféle lehet. A mérési mdodsze-
rek egy részében a mintat valamely sajat frekvencidjan rezgésre kényszeritjiik, majd a
gerjesztést kikapcsolva a rezgés csillapodéasat mérjiik. Egy masik lehet6ség a mintan at-
bocsatott hullamcsomag amplitidd csokkenésének vizsgalata. Mindkét modszer inkabb
a kis veszteségii rendszerek, pl. fémek, keramidk tanulmanyozésara alkalmas. Nagyobb
veszteségli anyagok vizsgalata altalaban kényszerrezgéssel torténik. Az idofiiggd folya-
matok miatt a deformacié és a fesziiltség kozott mindig fellép egy, a belso veszteségektol
fiiggo faziskiilonbség. Ebbdl meghatarozhaté a belsésiurlédas. A polimerek esetében
altalaban ezt a moédszert alkalmazzak.

A laboratoriumi gyakorlat sordan polimerek belsosurlédasat tanulmanyozzuk a hé-
mérséklet vagy a mechanikai fesziiltség fiiggvényében. A belsosurlodast a hémérséklet
fiiggvényében vizsgalva, a fémekhez hasonléan, egy vagy tobb maximumot taldlunk a
belsosurlodasi gorbéken. Mivel a polimerek szerkezete 1ényegesen eltér a fémekétol ezért
a bels6surlédasuk eredete is mas. A kovetkezdkben roviden attekintjiik polimerek szer-
kezeti jellegzetességeit és alapveto deformacios folyamatait, majd a kisérleti berendezést
és a mérési modszert ismertetjiik.
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1.2. dbra. A polipropilén szerkezete

1.2. A polimerek szerkezete és felépitése

A polimerek mechanikai tulajdonsdgai jelentésen kiilonboznek a fémekétél [1]. Ennek
egyik oka az, hogy a polimerek alapveté épitékéve a makromolekula. A makromolekulak
a monomer eqységek egymas utani kapcsolédasaval jonnek létre. A legegyszertibb makro-
molekula a polietilén, amely az etilén kettoskotésének felszakadasaval és az igy létrejott
monomer egységek egymas utdani kapcsolodasaval alakul ki, 1.1. abra. A polipropilén
hasonlé felépitési. A kiinduldsi egysége a propilén, 1.2. abra. A polisztirol mar kissé
bonyolultabb alapegységbdl alakul ki, 1.3. dbra. A bemutatott harom polimer a lancok
osszekapcsolédasat illetGen teljesen hasonlé médon jon létre. A kialakult lancok oldalcso-
portjai (H-atom, metil-csoport, benzol-gytirii) viszont lényegesen kiilonboznek egymastol.
Ezek mérete jelentosen befolyasolja a polimerek makroszkopikus fizikai tulajdonsagait is.
A polimer ldancok nem hibatlanok. Tébb-kevesebb eldgazast tartalmazhatnak. Szerke-
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1.3. dbra. A polisztirol szerkezete
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1.4. abra. Elagazo6 polimer lancok
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1.5. 4bra. A bakelit térhélés szerkezete

zetiiket az 1.4. &abran szemléltetjiik. A polimerek masik nagy csoportjat a térhalds
szerkezetll anyagok alkotjak. Ezek koziil a legismertebb a bakelit. A bakelit monomer
egységei tobb funkcidsak, azaz ketténél tobb helyen kapcsolédhatnak mas molekulakhoz,
ezért a polimerizalds utan bonyolult kémiai térhalds szerkezet alakul ki, 1.5. abra. Az
ilyen anyag gyakorlatilag egy molekulanak tekintheté. Mechanikai tulajdonsagai ezért
lényegesen eltérnek a lanc alakd molekulakbdl felépiilé polimerekétol. Az ilyen térha-
16s anyagok vizsgalataval a jelenlegi laboratoriumi gyakorlat soran nem foglalkozunk. A
kémiai reakcidk soran kialakult makromolekula lancok altaldban nem egyenesek. Ennek
alapvet6 oka, az hogy a C-C kotések kapesolédasi szoge (0) rogzitett, tetraéderes elrende-
zést ahogy az 1.6. abran latszik. A kovalens kotések koriili lehetséges rotécié (az dbrén
a szaggatott vonalakkal jelolt kipok paldstja mentén), a molekula térbeli elhelyezkedé-
sének, azaz a molekula konformdciojinak valtozasat eredményezi. Vegyiik figyelembe,
hogy egy C-C kotés elforduldsa a szén atomon 1évo oldalcsoportok pl. H atomok vagy
metil csoportok, térbeli elhelyezkedését is megvaltoztatja!l A molekulan beliili, az egy-
mast koveto oldalcsoportok koézott mindig van kolesonhatéds, amelyeket nagysagat pl.
Lenard-Jones potencidlokkal becsiilhetjiik meg. fgy belathatjuk, hogy az egyes lehet-
séges tetraéderes poziciok energetikai szempontbol nem egyenértékiiek. Ezt szemlélteti
az 1.7. abra két egyszerii molekula, az etan és a butan esetében. Az etan (CHs-CH;) C-C
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1.6. dbra. A polimer lanc rotaciés lehetoségei
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1.7. dbra. Az etan és butan konformaciés energiai
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1.8. dbra. Az etan térbeli izomerjei

1.9. abra. A butan lehetséges térbeli izomerjei

kotésének 120°-os elforduldsa (szaggatott vonal, a jelli helyzet) azonos térbeli szerkezetet
eredményez, azonos nagysagu minimalis belséenergidaval. A b-vel jelolt helyzetek insta-
bilak Az egyes elfordulasok 1étrejottéhez a molekulanak jol meghatarozott energidra van
szitksége. A butdn (CHs-CHy-CHy-CHs) esetén (folytonos vonal) minimadlis energidji
helyzetet akkor kapunk, ha a két metil csoport a legtavolabb helyezkedik el egyméstol
(4 jelt un. transz helyzet). A masik két allapotban a metil csoportok kozelebb vannak
egymashoz, igy molekula bels6 energidja is nagyobb (2, 6 jelti in. gauche helyzet). Az
1, 3 és 5 jelt helyzetek nagy energidjuak és instabilak. Az egyes helyzetekhez tartozé
molekula szerkezeteket az 1.8. és 1.9. abrak szemléltetik 1.7. dbranak megfelel6 jelo-
lésekkel. A tapasztalat azt mutatja, hogy a lényegesen bonyolultabb makromolekulak
térbeli elhelyezkedésének megértéséhez is altaldban elegend6 az egymas utan kévetkezo
négy szomszédos atom konformaciéjat és energia viszonyait megvizsgélni. Ennek oka az,
hogy a tévolabbi oldalcsoportok hatdsa mar kevésbé jelentds. (Kivételt képeznek azok
az esetek, amikor a makromolekula erésen kolesonhaté oldalcsoportokat tartalmaz.)
Ezekbol a meggondolasokbdl azonnal kovetkezik, hogy alacsony hémérsékleten a
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1.11. abra. A polipropilén lanc két linedris szerkezete

transz allapot lesz a legvaldsziniibb. Ennek kovetkeztében altalaban nyujtott lancok
alakulnak ki, ha ez lehetséges. Az 1.10. abra a polietilén linedris és csavart elrende-
z6dését mutatja. Lathatd, hogy az els6 esetben a szénlanc egyenes mentén helyezkedik
el. A csavart szerkezet altalaban magasabb homérsékleten alakul ki. Az 1.11. adbran a
polipropilén két kiillonboz6 energiaji linearis szerkezete lathaté. Magasabb hémérsékle-
ten a ferde, (gauche) helyzetii allapotok szdma is valdsziniibbé valik. fgy a lancmolekula
bizonyos részei kozel keriilhetnek egyméshoz, méasodlagos kotések alakulnak ki kézottiik,
amelyek eredménye egy tsszetekeredett, gombolyag alaki térbeli alakzat lesz. Ez a szer-
kezet altalaban magas homérsékletli olvadék allapotban 1évo polimerekben alakul ki, és
lehtités soran ez az allapot befagyhat. A minimalis energiaju allapot eléréséhez végtelen
hosszu idore lenne sziikség, mivel a forgasi folyamatok idéallandéja a hémérséklet csokke-
nésével igen nagyra novekszik. Ezért a makromolekulak egyik leggyakoribb megjelenési
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1.12. abra. Lamella kialakuldsa az amorf szerkezetbol. A nyil a kristdlyosodasi front
elérehaladasanak iranyat jelzi

formaja tehat a kusza, gombolyagokbdl allé amorf szerkezet.

Egy makromolekulakbdl allé rendszer energiaja azonban tovabb is csokkenhet, ha
kristalyos szerkezetet vesz fel. Igen sok anyag esetében a linearis lancmolekuldk szeg-
mensei egymas mellé keriilve masodlagos kotésekkel egymaéshoz kapcsolédnak és sikban
periodikus szerkezet alakul ki, amelyet lamellaknak nevezziik, 1.12. abra. Altaldban hig
polimer oldatbdl vagy polimer olvadékbdl alakulhatnak ki. Ha az oldalcsoportok megen-
gedik, akkor a lamellak egymasra kristalyosodasabol szabalyos térbeli kristdlyszerkezetek
johetnek létre. Az 1.13. abran a polietilén kristalyszerkezetét és Bravais-cellajat lathat-
juk. A lamellakbdl altaldban szferolitos kristalyszerkezet épiil fel. Az 1.14. abran egy

1.13. abra. A polietilén Bravais-cellaja

ilyen szerkezet névekedési folyamatat lathatjuk polietilénoxidban. Az optikai mikroszkép
felvétele polarizalt fénnyel késziilt.

1.3. A polimerek deformaciés folyamatai

A polimerek deformalhatdsaga nagymértékben fiigg a szerkezetiiktdl és a deforméacio ho-
mérsékletétol. Ezért az amorf és a kristalyos anyag alakithatésaga jelentésen kiilonbozik
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1.14. abra. Szferolitok novekedése polietilénoxidban

egymastdél. A kovetkezdkben roviden attekintjiik a deformaéciés folyamatok fontosabb
jellemz6it [2],[3].

1.3.1. Amorf polimerek

Tegyiik fel, hogy az amorf polimer T homérséklete kisebb, mint egy az anyagra jellemzo
T,, amelyet iivegesedési homérsékletnek neveziink. Ekkor a T hémérsékleten a poli-
merlanc termikus rezgései csak az oldalcsoportokra korlatozédnak. A molekula egyéb
szabadsdgfokai (pl. konformécié valtozas) be vannak fagyva. Beldthatd, hogy az ol-
dalcsoportok mozgékonysaga a méreteiktol és kolecsonhatasaiktol, azaz a polarossaguktol
fiige. Ezen a homérsékleten a lancok szegmensei helyben maradnak és az anyag defor-
macidja soran fémszeri viselkedést mutat. Az elérhet6 maximalis deformdcié ebben az
allapotban altaldban kisebb, mint 5%.

Ha a deformécié hémérséklete n6 és T mar eléri Ty-t, akkor a termikus rezgések kiter-

jednek a polimer lanc szegmenseire is. Jellemz6je a nagymértékli rugalmas alakvaltozas,
amelyet entropiarugalmas deformaciénak is neveziink. A polimer gombolyagokban a
polimer lancok nem szabalyosan vannak Osszetekeredve, hanem athurkolhatjak egymast.
Az igy kialakulo fizikai térhalé korlatozza a szegmensek mozgasat. Megfigyelhet6 a defor-
macio erésen nemlinearis jellege is. Ebben az allapotban az elérheté maximalis rugalmas
deformacié igen nagy lehet, elérheti a tobb széz szazalékot is.
Ha TmT, , akkor a termikus rezgés sordan a polimer gombolyag felbomlik, alakja
megvaltozik, tomegkozéppontja is elmozdul a kiilso fesziiltség hatasara. A polimer lancok
elcstisznak egymason, az anyag olvadt allapoti lesz. A deformacié jellegzetessége ebben
a homérsékleti tartomanyban a viszkozus folyas, a sziikséges fesziiltség a deformacid
sebességével lesz kapcsolatos.

1.3.2. Kristalyos polimerek

A kristdlyos polimerekben a periodikus rendet a makromolekuldk szegmensei kozott
kialakulé mésodlagos kotések hozzak létre. Ez a kolesonhatas altalaban jol leirhaté
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Lenard—Jones-potencialok segitségével. Ezen kotés azonban nem olyan erds, mint az io-
nos vagy a fémes kotés. Igy a kristalyos polimerek rugalmas allandéi a fémekhez képest
kicsik, jellemzéen a 0,1-30 GPa tartomanyba esnek, mig pl. a réz Young-modulusza kb.
130 GPa. A szomszédos szegmensek a termikus gerjesztés hatdsara elég messze tavolod-
hatnak egymastdl, ezért a rugalmas moduluszok erds hémérsékletfiiggést mutatnak. A
fémekhez hasonldan, kis alkalmazott fesziiltségek esetén a kristalyos polimerek plasztikus
alakvaltozasat, a kristalyhibak teszik lehetové. Ezek egyike pl. a lancmolekuldn képz6do
konyok, amely a lancok elcstszasét teszi lehetové. Nagyobb fesziiltségek alkalmazasa so-
ran vagy magasabb homérsékleten teljes lamellak is elcsiszhatnak egymason. Egy méasik
deformacioés mechanizmus a lanc kihizodas a kristalyos fazisbol. Ez olyan lancok eseté-
ben fordul el6, amelyek egy része a kristalyos fazishoz tartozik, mig a tovabbi résziik az
amorf fazisban taldlhato.

1.3.3. Toltott polimerek

A polimerek fizikai tulajdonsagainak javitdsa céljabdl, a polimerhez olvadék allapotban
kiilonb6z6 mennyiségil, olcsé szervetlen adalékanyagot kevernek. Az adalék leht pl. fi-
nomra Orolt kalciumkarbonat vagy sziliciumdioxid por. Ezek szemcsemérete a gyakor-
latban 0,01-100 pm mérettartomanyban valtozik. A megszilardulds utan a toéltdanyag
jelenléte dontéen befolydsolja a kompozit szilardsdgat. Egyrészt a toltoanyag felszine
nukleacios hely lehet a kristalyok kialakulasara. fgy a toltéanyag jelentosen befolyéasol-
hatja az kristalyos fazist felépito szferolitok méretét. Masrészt, a toltéanyag és matrix
kozott masodlagos van der Waals-kotések jonnek létre és a kompozit szilardsagat ezen
kotések erdssége is befolyasolja. A kompozit mechanikai tulajdonsagai jelentos mérték-
ben fliggenek a toltéanyag szemcseméretétdl is [1, 5, 6]. A nagyobb szemcsékrol a métrix
konnyebben leszakad, igy az anyag teherviselo keresztmetszete mar kis fesziiltség ese-
tén is jelentésen csokken, és ennek kovetkeztében az anyag szilardsaga is kisebb lesz. A
toltoanyag kémiai feliiletkezelésével, amely a kotések erdsségét noveli, valamint kisebb
szemcseméret alkalmazasaval jelentds szilardsagnovekedés is elérheto.

A toltéanyag jelenléte a tiszta polimerekhez képest 1j deformacids folyamatokat is
eredményezhet. Ezek egyike a toltéanyag-matrix szétvalas az un. debonding. Ennek so-
ran a toltéanyag és a matrix az adott hémérsékleten, egy meghatarozott fesziiltség mellett
elvalik és a hatarfeliiletek mentén iiregek alakulnak ki. Tovabb névelve a fesziiltséget a
kialakult tiregek kozott a matrix felhasadhat, azaz repedések képzédnek (crazing). Tiszta
polimerek esetében is el6fordul, hogy a repedésképzddés lesz az elsodleges deformécids
mechanizmus. A polisztirol ivegesedési hémérséklete kb. 100 °C, igy a szobahdmérséleti
deformacidja repedésképzédéssel és terjedéssel valdsul meg.(Pl. szabad szemmel lathaté
repedéseket lathatunk a polisztirol nyeli csavarhizok nyelében.) A polimerekben ke-
letkezett repedések jelentés mértékben kiilonboznek a fémekben kialakuld repedésektol.
Elektronmikroszkop segitségével megfigyelhetd, hogy a polimerekben a felrepedt feliile-
teket feszes molekulalancok kotik Ossze, amelyek gatoljak a repedés novekedését.
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1.4. Elemi deformacidés folyamatok vizsgalata

Az elemi deformécids folyamatok tanulmanyozaséara kivaléan alkalmas minden olyan mé-
rési médszer, amely az atomok és atomcsoportok mozgasara érzékeny. Ezek kozé sorol-
haté a magneses magrezonancia mérés (NMR), a dielektromos allandé mérése és pl. az
anyagok bels6sirlédasanak vizsgédlata is. A mérés lényege az, hogy a vizsgalandd anyagot
egy periodikus fesziiltséggel terheljiik. Ennek hatasara az anyag deformélédik. A kiala-
kult deformécié azonban nincs fazisban a fesziiltséggel. A faziskiillonbség csak idealisan
rugalmas anyag esetében lenne zérus. A kialakult fazistolas segitségével definidljuk a
belsésurlodast a kovetkezoé modon. A fesziiltség és a deformacié legyen

og=o0,co8(wt), e=¢e,(w)cos(wt—a) (1.1)

alaku. Itt o, a fesziiltség, ¢, a deformacié amplitudéja és w a gerjesztés frekvencidja és
¢ a fazistolas. Az anyag AW energia vesztesége egy periédusban a kovetkez6 modon

adhat6 meg:
T

AW = / cidt = 7 0oy () sin () (1.2)

Beldthatd, hogy egy veszteségmentes minta a periodikus terhelés soran a 7/4 idépilla-
natban rendelkezik maximalis potencidlis energiaval. Ha a fazistolds nem nagy, akkor jé
kozelitéssel igaz, hogy a maximalis potencidlis energia

1

W = 50050 (w) cos (¢) (1.3)

alakt lesz. A bels6surlédast jelolje BS, amelyet a

1AW

BS - —1g(9) (14)

o2t W
kifejezéssel definidlunk. A belséstrlédés tipikus értékei fémek esetében kb. 1076..1072,
mig polimerekre 1073..1 nagysigiak. Beldthaté, hogy nagyobb fazistolds esetén (pl.
polimerek) a maximalis potencidlis energia ¢ fliggése lényegesen bonyolultabb lesz. A
bels6surlodast (BS) azonban ez esetben is, az egyszeriiség kedvéért célszerii a fazisszog
tangensével jellemezni. A polimerek elemi deformaciés folyamatai hatarozzak meg a BS
nagysagat. Mivel ezek a folyamatok termikusan aktivaltak, a BS is erosen homérséklet
és frekvenciafiiggo lesz.

A BS a homérséklet fiiggvényében altaldban egy vagy tobb csiicesal rendelkezik, mi-
kozben a frekvencia allandé értékli. A csucsok szama az elemi deformacios folyamatok
szamaval kapcsolatos. Ha a homérséklet alacsony, akkor az elemi folyamatok bekovet-
kezésének valdszintlisége kicsi (hacsak a fesziiltség nem nagyon nagy). Ha hémérséklet
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elegendGen nagy, azaz az atlagos termikus energia sokkal nagyobb, mint az elemi fo-
lyamathoz tartozé potencialgat nagysdga, akkor a termikus energia fedezi a folyamat
energiaigényét, és igy a BS kicsi lesz. Kozbens6é homérsékleten a termikus energia még
nem elegend6en nagy ahhoz, hogy a viszkoelasztikus deformécié kovesse az alkalmazott
terhelést. Az alkalmazott fesziiltség azonban, ha képes az elemi folyamatot befolydsolni,
segithet az alakvaltozés (pl. a konformécié véltozas) létrehozasdban. Az igy bekovetkezd
elemi deformacio soran a kiilso fesziiltség munkat végez. A potenciadlgat atugrasa utan
a molekulaszegmens 1jbol minimalis energiaju allapotba keriil, de az el6zdleg szerzett
energidjat a matrixnak adja at. A folyamat tehat nem konzervativ és belsésurlédasnak
a homérséklet fliggvényében maximuma lesz. Hasonlé médon belathato, ha T allando,
akkor BS-nak a frekvencia fiiggvényében lesz maximuma. Méréstechnikai szempontbdl a
homérséklet valtoztatasa konnyebben megvalésithato.

1.4.1. Relaxacidés modellek

Egyszertibb belsésurlodasi folyamatok esetében az un. relaxdcios modellek segitségével
meghatarozhatjuk belsosurlodas maximumahoz tartozé homérséklet és a frekvencia ko-
zOtt1 Osszefiiggést.

Terheljiink meg a testet a t=0 idépillanatban, egy idoben alland6 huzofesziiltséggel,
amely elegendden kicsi és még nem okoz plasztikus alakvaltozast. A tapasztalat szerint a
test deformacidja két részre bonthatd: egy gyors, rugalmas alakvaltozasra, és egy ezt ko-
vetd lassubb, kismértékli nytilasra. Ha a t=0 idopillanatban kialakult tisztan rugalmas
deformaciéval elosztjuk az alkalmazott fesziiltséget, ekkor kapjuk az un. nem-relaxdlt
moduluszt. Jeloljiik ezt Fy-val. Ha viszont a teljes (végtelen idé alatt kialakuld) de-
formaciot hasznaljuk fel, akkor a mindig kisebb értékt un. relazdlt moduluszt, az FEr-t
kapjuk meg. A kozbenso t idépillanatokban azt tapasztaljuk, hogy a Young-modulusz
az 1d6 fliggvénye lesz. A teljes deformaciés folyamat kinetikajat a legegyszertibb esetben

a
d
nERd—i + Epe =0, (1.5)

kifejezéssel irhatjuk le. Itt 7 a folyamatot jellemz6 relaxdcios idé és o, az alkalmazott
fesziiltség. A deforméciot az 1.5 egyenlet

e(t) = gR +o, (ELR - E%) exp (—%) (1.6)

megoldasa adja meg. A megoldasnél kezdeti feltételként kihasznaltuk azt, hogy a t=0
idopillanatban a deformécié tisztan rugalmas, azaz F = E . Lathatd, hogy az alkalma-
zott fesziiltség hatasara a deformacio fokozatosan névekszik egy aszimptotikus értékig.
Ezt a folyamatot nevezziik anelasztikus kuszdsnak. Megjegyezziik, nagyobb fesyiiltsé-
gek esetén megfigyelhetdk olyan relaxécids folyamatok, ahol az aszimptotikus érték nem
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létezik, az anyag folyamatosan nyulik. Ezeket a folyamatokat azonban nem nevezziik
anelasztikusnak.

Egy masik vizsgalati lehetéség, hogy a testet egy adott kicsiny deformacidéval meg-
nyujtjuk és a végeit rogzitve, mérjiik az anyagban kialakult fesziiltséget. Tapasztalok
szerint az adott deformaciohoz kezdetben egy meghatarozott fesziiltség sziikséges, amely
azonban az id6 fiiggvényében csckkenve, egy aszimptotikus értékhez tart. Ezt a jelensé-
get nevezziik fesziiltség relaxdcionak. A folyamatot a legegyszeriibb esetben a

d
ng—:+U:ER€O (17)
differencialegyenlet jellemzi. Itt 75 a relaxaciot jellemzo karakterisztikus idot jeloli. A

mintaban kialakulo fesziiltséget a

o (1) = Bnco + <0 (Ey — Er) cxp (—1) (18)

T2

kifejezés adja meg. A megoldasnal ismét kihasznaltuk azt, hogy a t=0 idopillanatban a
deformécio tisztan rugalmas, azaz F = F ;. Egy olyan anyag leirasara, amely mind a
két relaxaciés folyamatot mutatja a

TQCCZZ_(;"—U :TlER% + Ege (1.9)
konstitutiv egyenletet kell hasznalnunk, amely a Hooke-torvény altalanositasdnak tekint-
heté. Azt a testet, amely az (1.9) kifejezéssel jellemezheté standard linedris testnek ne-
vezziik. Az egyenletbdl kitiinik, hogy ha idében lassan véltozo folyamatokat vizsgalunk,
akkor a derivaltakat tartalmazo tagok elhanyagolhatéokka valnak. Ekkor a fesziiltség és
a deformdcié kozott az Eg relazdlt modulusz teremt kapcsolatot. Gyors folyamatoknal
viszont a derivaltak dominalnak és az aranyossagi tényezo a nem-relaxdlt modulusz lesz,
amely a relaxacios idokkel az alabbi

Ey = Eg (1.10)
T2
kapcsolatban van. A jelenség fizikai magyarazata az, hogy pl. lassan valtozo fesziiltség
esetében anelasztikus deformacié is kialakulhat testben, mig gyors folyamatok esetében
ehhez nem 4ll rendelkezésre elég id6. Az (1.10) kifejezésbdl az is lathatd, hogy 71> 7,
mivel EU EER
Vizsgaljuk meg, hogy az (1.9) egyenlettel jellemzett testben milyen fesziiltség alakul
ki, ha periodikusan deformaljuk. A deforméci6 legyen

e = goexp (iwt) (1.11)
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alaki, amelynek pl. a valds része irja le az alkalmazott periodikus deformaciét. A
hataséara kialakulo fesziiltségrol tegyiik fel, hogy az

o =0, (w)exp (iwt) (1.12)

formaban adhaté meg, ahol o, (w) egy komplex valtozos fiiggvénye, amely azt jelzi, hogy
a deformaci6 és kialakulo fesziiltség kozott faziskiilonbség alakulhat ki. Behelyettesitve
az (1.11) és (1.12) kifejezéseket (1.9)-be, o, (w )-ra kovetkez6 megoldas adddik:

0o (W) = Ereo——, (1.13)

amelybdl leolvashatd, hogy az anyag komplex modulusza az

1+ wwn

E (w) = Ep (1.14)

1+ iwm
mennyiség. Lathato, hogy a komplex modulusz miatt a fesziiltség és deformacié kozott fa-
ziskiilonbség alakulhat ki. A modulusz valés része adja meg a mérheté Young-moduluszt
és a képzetes és valos rész hanyadosa pedig a tg(¢ )-t, azaz a minta belsésurlodaséat. Ezek
a kovetkezok lesznek:

14 w’mm . w(m — T2)

R(E() = Enppogst B

(1.15)

1 —i—w27'17'2'

(Megjegyezziik, hogy az (1.14) egyenlet valds részét szokték E-vel és a képzetes részét
pedig E™vel jelolni és ez utébbit tekintik a BS mérdszaménak tekinteni.)

A BS az w fiiggvényében egy harang alakd gorbe, amelynek maximuma adott rela-
xacids idok esetén a

Wwnm =1 (1.16)

feltételnek megfeleld helyen taldlhaté. Ezt nevezziik Debye-csicsnak. Mivel a BS alta-
laban kicsi, ezért a két idoallandé kozel egyenld és nagysaguk legyen 7. Ezt figyelembe
véve azt mondhatjuk, hogy a maximum helye, kozelitéleg az

wr =1 (1.17)

feltételbol kaphaté meg. A relaxaciés idék természetesen a hémérséklet fiiggvényei.
Hasznéljuk fel, hogy a belsosurlddasi folyamat termikusan aktivalt és a relaxacios idok
Arrhenius-tipusuak, azaz
AH

T = T,e kT . (1.18)
Itt AH a relaxaciés folyamat entalpidja és k a Boltzmann-allandé és 7, egy ardnyos-
sagi tényezd. Igy egy adott frekvencidn mért BS-i csucshoz tartozé T, hémérsékletre a
kovetkezo feltétel adddik

AH

wr,err = 1. (1.19)
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Ez az Osszefiiggés adja meg a lehetOséget egy BS-i folyamat aktivalasi entalpidjanak
kiszamitasara. Vegyiik ugyanis az (1.17) egyenlet logaritmusat

In(w) = —% —In (1), (1.20)

amelybdl lathatd, hogy ha tébb, kiilonb6z6 frekvencian meghatarozzuk a BS-i csucshoz
tartozé T, homérsékletet, és In(w)-t dbrazoljuk a T), reciprokdnak fiiggvényében, ak-
kor egy egyenest kell kapnunk. Ennek meredekségébdl a A H meghatarozhatd, amelynek
ismerete segitséget adhat a belsosurlédast okozd elemi deformacios folyamatok megérté-
séhez. Fontos megemliteni, hogy vannak nem Arrhenius-tipusu relaxacids folyamatok is.
Jo példa erre a polimerek iivegesedése. Ez esetben az elemi deformécids folyamatok nem
termikusan aktivéltak, hanem kinetikai effektus okozza a BS megjelenését [2].

Az el6z6ekben bemutatott standard linedaris test minddssze harom paramétert tartal-
maz, ( 71 és 7 valamint Ey vagy Egr ) és segitségével az egyszeriibb relaxaciés folyama-
tok jél leirhatok. Vannak azonban bonyolultabb BS-i jelenségek, amelyek értelmezéséhez
tobb paraméterre van sziikség. Ezért roviden attekintjiik, hogy miként épithetok fel mas,
esetleg tobb paraméteres modellek. Ehhez a Boltzmann-szuperpoziciés elvet fogjuk fel-
hasznalni. Tegyiik fel, hogy a fesziiltség és a deformacié kozott egy idofiiggo, linearis
kapcsolat &ll fenn. Deforméljuk a testet a ¢ iddpillanatban de (t/) mértékben. Ekkor a
testben ennek hatdsara egy késébbi ¢ id6pillanatban do () nagysdgu fesziiltség ébred. A
fesziiltség novekedés nagysiga altaldban a t — ¢ killonbségtél figg. Az idéfiiggést egy
relaxacios magfiiggvénnyel vessziik figyelembe:

do(t)=K(t—t)d((t)). (1.21)

Alkalmazva a szuperpozicié elvét, integraljuk ezt az 6sszefiiggést a ¢ valtozé szerint, igy
megkapjuk a teljes fesziiltséget:

o (t) = / K(t—1) dedif/)dt'. (1.22)

Kovetkezo 1épésben vegyiik az egyenlet Fourier-transzformaltjat
0 (w) = —iwK (w) e (w). (1.23)

Bevezetve az
E(w) = —iwK (w) (1.24)

jelolést és behelyettesitve (1.23)-ba a Hooke-torvénynek egy dltalanositaséat kapjuk vissza:

o (W) =EW)ew). (1.25)



Az E(w) fiiggvény tartalmazza tehat az anyag relaxdcids jellemz6it. Ha az anyagunk-
ban igen sok, kiilonb6zo relaxaciés idokkel jellemezhetd, diszkrét deformacios folyamat
miikodik egyszerre, akkor megmutathatd, hogy az F(w) fiiggvényt linedrisan rugalmas
anyag esetében a kovetkezo altalanos alakban lehet megadni:

Ew) =FE , 1.26
) "1 ¥ iwB) + By (iw)? + ... (1.26)

ahol Fg az anyag relaxalt modulusza, A; és B; paraméterek homérsétletfiiggd egyiitt-
haték. Fémek esetében &altalaban a fenti kifejezés egyszertibb alakja hasznalhaté, azaz
az anyagot egy bizonyos frekvencia és hémérséklet tartomanyban két relaxacios idével

jellemezhetjiik

1+ ?;WTl

E = Ep (1.27)

1 4 1wy
Lathato, hogy visszakaptuk a standard linedris test komplex moduluszat. Egyszert poli-
merek esetében pl. a 7y parameter az (1.27)-ben altaldban zérusnak adédik. Osszetettebb
polimerek esetében a relaxaciés folyamatok altalaban bonyolultabbak, ezért ezekben az
esetekben (1.26)-ban w magasabbrend(i tagjait is meg kell engedniink. Emlitésre mélto,
hogy az (1.26) kifejezésben az A; és B; paraméterek nem lehetnek tetszélegesek. Lattuk
a standard linearis test esetében, hogy 7 > 7 feltételnek teljesiilni kell ahhoz, hogy Egr
kisebb legyen mint a Fy;, illetve az anyag veszteséges legyen és ne valjék ,ongerjesztoveé”.

1.5. Meérési modszer

A mérés sordn az MTS anyagvizsgalod gép segitségével egy rud alakd polimer minta bel-
sosurlodasat hatarozzuk meg adott homérséklet és fesziiltség intervallumban. A minta
hémérsékletét -40°C. .. +140°C; a terhel6 er6 frekvencidjat a 0,001. .. 40Hz tartomany-
ban valtoztathatjuk. A vizsgalat soran az id¢ fiiggvényében mérjiik, és egy szamitdégép
altal vezérelt adatgyijté segitségével rogzitjiik a minta hosszvaltozasat és a mintat ter-
helé er6t. Az adatgytijtés sebessége maximélisan 1500 adat/s lehet. A mérérendszer
elrendezése az 1.15. dbran lathato. A minta két vége egy-egy befogon keresztiil az er6-
mérd celldhoz, illetve a hidraulikusan mozgathaté dugattytihoz csatlakozik. A minta
hosszvaltozasat egy nagypontossagi, széles homérséklet tartomanyban hasznéalhatd ny-
lasmérd segitségével hatdarozzuk meg.

A vizsgalat soran az MTS berendezést in. ,er6-vezérlés” tizemmaddban hasznaljuk.
Ez azt jelenti, hogy a gép hidraulikus mozgato egységét tigy vezéreljiik, hogy az eroméron
kapott jel nagy pontossidggal kivesse minden id6 pillanatban a szamitégép altal kiadott
vezérld jelet. A preciz jelkovetésrol a gép visszacsatold rendszerébe épitett valtoztathatd
paraméteri PID (ardnyos, integrdld, differencidld) szabalyzé gondoskodik. Bérmilyen
szoros is azonban a visszacsatolas a rendszerben mindig van egy kis hibajel, azaz a mintan
kialakul6 er6 és a vezérlGjel fazisa kismértékben eltér egymastol. A mérési elrendezésbdl
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1.15. abra. Az MTS anyagvizsgal6 berendezés vazlatos rajza

kittinik, hogy a minta is része a visszacsatold huroknak. Mivel a minta mechanikai
jellemzoi a mérés soran valtoznak, igy a hibajel is kismértékben valtozhat. Ezért ennek
kikiiszobolésére a mintan fellépd erdt is megmérjiink. A mérés soran olyan vezérldjelet
alkalmazunk, hogy hatdsdra a mintat terhel6 er6 a kovetkezo alakban adhaté meg

F(t) = Fs+ Fycos (wt — ¢y), (1.28)

ahol Fy a statikus er6komponenst és Fy; a periodikus eré amplitudoéjat jelenti. A ¢ fazis
tag a szamitogép altal eloallitott vezérlojel és a mért erd kozotti faziseltolodast adja meg.
A minta nyuldsa a kovetkezo kifejezéssel irhaté le:

L(t,T)=1,(t,T)+14(T) cos (wt — ¢gq) - (1.29)

A fiiggvény elsé tagja [,(t,T) az Fy erd hatdsara kialakuls ,kiszdsi” folyamatot veszi
figyelembe, ahol 7" a mérési homérséklet. Ugyanis, amint az elézdekben lattuk, ha egy
viszkoelasztikus anyagot konstans erovel terheliink meg, akkor ennek hatdsara egy id6
és homérsékletfiiggd megnytlds jon létre. [;(T) a minta periodikus nyuldsdnak ampliti-
déja, ¢4 a fazis szoge, amely mar tartalmazza a belsosirlodasi folyamatok altal okozott
faziseltolodast is.

23



A mérés soran alkalmazott F, erd széles tartomanyban valtoztathaté. Nagysdgat
altalaban gy valasztjuk meg, hogy a hatdsara megindulé kuszasi folyamat kb. 1-2 perc
alatt befejez6djon.

A mérési modszer lehetOséget ad arra is, hogy a minta belsésurlédasat és Young-
moduluszat vizsgaljuk a minta deformacidjanak vagy terhelésének fiiggvényében, allando
homérsékleten. Ez esetben a mérés soran az M TS berendezést un. ,, deformécié-vezérlés”
iizemmodban hasznaljuk. Ez azt jelenti, hogy a gép hidraulikus mozgatd egységét ugy
vezéreljiik, hogy a nyuldsmérén kapott jel kovesse nagy pontossiggal szamitogép altal
kiadott vezérlo jelet. A vezérlojel ez esetben egy viszonylag lassan véaltozo, pl. idében
linedrisan novekvé vagy csokkend és egy kis amplitudéju gyorsabb periodikus jel 6sszege.
Ennek hatasara a minta atlagos deformaciéja idében folyamatosan ndé, akar képléke-
nyen is deformalédhat. A kialakult periodikus fesziiltség és a deformacié amplitiddinak
hanyadosabdl a dinamikus Young-modulusz, faziskiilonbségiikbol pedig a belsosurlédas
hatarozhaté meg a minta deformaciéjanak fiiggvényében.

1.6. A mérés kiértékelése

1.6.1. A belsosurlodas kiszamitasa

Adott homérsékleten, egy statikus és periodikus erd osszegével megterheljiikk a mintat.
Az id6 fiiggvényében nagy pontossaggal megmérjiik a polimer nyulaséat és a terhelGerot.
A BS meghatarozasahoz, mint lattuk, a terhel6er6 és deformacié kozotti faziseltolédédst
kell kiszamitanunk. Ennek érdekében a nyulas és az ero fiiggvényeken definidlunk egy,
kb. 1-2 periédus hosszisagu idéablakot és az ablakokban talalhato, kb. szaz-szaz mérési
pontra a kovetkezo fliggvényeket illesztjiik:

F (t) = a, + ascos (wt) + agsin (wt), ¢f = arctg <%) : (1.30)
Gy
b
[ (t) = by + bit + bot® + bzcos (wt) + bysin (wt), ¢q = arctg (b—3> : (1.31)
4

Az egyes paraméterek jelentése a kovetkezo: a, megadja az idéablakban az erd kozép-
értékét, ag és ay segitségével kiszamithato a periodikus er6komponens faziseltolodasa a
vezérlGjelhez képest (amely dltaldban kicsi). A b,, by és by paraméterek felhasznalasa-
val meghatarozhato az idéablakban a minta pillanatnyi hossza és b3 és by segitségével
kiszamithato a periodikus hosszvaltozas faziseltolédasa a vezérlGjelhez képest. Az el6z6
definiciénknak megfeleléen, a BS a két fazisszog kiilonbségének tangense, azaz

BS = tg (¢a— oy). (1.32)

Az id6ablakokat végigtolva a mérési adatokon, a BS érték kismértékben fiigghetnek az
idotol is. Ez annak kovetkezménye, hogy a minta sztatikus és dinamikus terhelésre adott
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"valasza” altalaban nem fiiggetlen egymédstol. A sztatikus terhelés hatasara megindul egy
kuszasi folyamat és létrejon a periodikus deformacié is. Ha a minta kismértékben nem-
linearis tulajdonsagu, akkor belathaté, hogy a felharmonikusok megjelenése mellett, a
BS kismértékben idofiiggo lehet. fgy célszertt a nagyobb id6khoz tartozo idéablakokban
mért BS értékeket atlagolni, mert ekkor a minta kuszasa mar lényegében befejezodik és
az egyes idoablakokban mért BS mar idofiiggetlen lesz.

1.6.2. A differencialis Young- modulusz kiszamitasa

Az a3, a4, b3 és by paraméterek ismeretében minden idéablakban meghatarozhaté a
fesziiltség és a deformacié amplituddja, és mivel ezek elég kicsinyek ezek hanyadosa meg-
adja a minta differencialis Young-moduluszat

Ea (T, F,, Fy,w) = g"d ~ \/7% (1.33)
€d 3 1 03

1.6.3. A hotagulasi egyiitthaté kiszamitasa

A mérés soran a mintat egy temperalé kamraba helyezziik, majd megterheljiik a konstans
er6vel. A minta rovid ido alatt felveszi a kamra homérsékletét és ezalatt nagyjabdl be-
fejezodik a homérsékletnek megfelel6 kiiszési folyamat jelentos része is. Ekkor elinditjuk
a periodikus terhelést. Elvégezve a mérést és az (1.30)-(1.31) fiiggvények illesztésével
megkapjuk a b,, b és a by paramétereket. FEzekkel minden id6 ablakban meghatarozhat-
juk a minta pillanatnyi hosszat, ha az id6 helyébe, pl. az idéablak kezdetéhez tartozé t,
értékét hasznaljuk fel. Ha a minta homérsékletét egy adott sztatikus terhel6 er6 mellett
megvaltoztatjuk, akkor a minta hosszvaltozasa két részbdl teheto ossze: egyrészt a minta
hotaguldsabdl, masrészt az F altal okozott rugalmas megnytlasbél. Ha az el6z6ekben is-
mertetett modszerrel kiszamitjuk a minta Young-moduluszat az aktualis hémérsékleten,
akkor meghatarozhatjuk a minta hétagulasat is. Az

_bo+ bity + bot2 — 1, F,

w0 (1) I, T EJT)A

(1.34)

kifejezés a minta hétagulasbdél adodd deformaciojat adja meg egy adott homérsékleten,
egy id6 ablakban. Ezek atlaga adja az e/ -t. Az [, mennyiség a minta hosszét jeloli, A a
minta keresztmetszete és Eq(7T) a minta modulusza az adott hémérsékleten. (A mérési
koriilményeink mellett kozelitéleg igaz, hogy a relaxdlt modulusz nem nagyon tér el a
nem-relaxélttél). A tapasztalatok szerint a minta hétdguldsa a legegyszeriibb esetben az

e"(T)=a(T -T,) (1.35)

kifejezéssel irhaté le a mérés homérsékleti intervallumaban. Abrézolva ef-t a T fliggvé-
nyében kiszamithaté a minta o hotdgulasi egyiitthatoja. Ha noveljiik a homérsékletet, a
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minta szilardsaga csokken és a deformacidjaban természetesen megjelenhet a statikus fe-
sziiltség altal meghatarozott nagysagu plasztikus alakvaltozas is. Ekkor a fenti kifejezés
mar nyilvanvaléan nem haszndalhato.

1.6.4. A belsosturlodas és modulusz meghatarozasa a deforma-
ci6 figgvényében

A folyamatosan vdltozd deformdcidval (vagy terheléssel) végzett mérésekbél a belsésurlo-

dast és a differencialis moduluszt az 1.6.1 és 1.6.2 fejezetekben leirt médszerrel hatarozzuk

meg. Lényeges kiilonbség azonban az, hogy az egyes iddablakokban kapott értékeket nem
atlagoljuk, hiszen ezek mas-mas deformaciohoz tartoznak.

1.7. A polietilén és polipropilén bels6surlédasanak
vizsgalata

A polietilén és a polipropilén az iparban legnagyobb mennyiségben felhasznélt polime-
rek. A kémiai szerkezetiik igen egyszeri. Ennek ellenére bizonyos fizikai tulajdonsdgaik
pl. a belsésurlédasuk és dielektromos jellemzoik anyagszerkezeti okai nem teljesen tisz-
tazottak.

JUAS k
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1.16. abra. A polietilén Young-moduluszanak valtozasa a homérséklet fliggvényében,
kiilonbozo felfitési sebességek mellett
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1.17. abra. A polietilén veszteségi moduluszanak homérséklet fiiggése, kiilonbozé felftitési
sebességek mellett

Az 1.16 és 1.17. abrékon, amelyek 1Hz-es htizo terheléssel végzett mérés eredményei,
a polietilén moduluszanak és belsosurlodasanak hémérsékletfiiggését lathatjuk, kiilon-
bozo6 felflitési sebességek mellett. Az 1.17. abran két BS csucs lathaté. Az alacsonyabb
hémérsékleten megfigyelhetd csticshoz tartozo deformaciés mechanizmust S-folyamatnak
nevezik. Polietilén esetében ez kb. -170 és -100 °C kozott jelentkezik és az amorf fa-
zisra jellemz6. (Az amorf fazis mennyiségének noévekedésével ugyanis né a BS cstcs
magassaga.) Részletes vizsgalatok azt mutatjak, hogy a cstics nem Arrhenius-tipusu és
a polietilén iivegesedési folyamatat jellemzi. A folyamat lényege az, hogy az iivegesedési
hémérséklet alatt a polimerlancok elmozdulasa a periodikus fesziiltség hatasara gyakor-
latilag zérus, igy a folyamat soran fellépé veszteség kicsi lesz. Novelve a hémérsékletet
a lancok mozgasa egyre nagyobb amlitidodju lehet, de ehhez még lényegesen hozzajarul
a kiils6 fesziiltség munkaja is. Ezért a BS is novekedni fog. Tovabb novelve a hémér-
sékletet, a lancok a termikus gerjesztés hatasara faziseltolédas nélkiil mozdulnak el a
fesziiltség hatdsara. fgy a BS ismét csokkenni fog.

A magasabb homérsékleten 1évo csiucs nagysiaga, amelyet az in. « folyamat hoz
létre, a kristdlyos fazissal kapcsolatos és annak mennyiségével novekszik. Az « -cstcs
Arrhenius-tipusu, termikusan aktivalt folyamat révén jon létre. Ebben a hémérsékleti
tartomanyban az anyag Young-modulusza erésen csokken a homérséklet novekedésével,
1.16. abra, azaz a kristalyos fazis deforméacidja is jelentossé valik. Folyamatos kristalyo-
sodas is megfigyelhetd ebben a homérsékleti tartomanyban. Ehhez is a -CHs,- csoportok
forgasa sziikséges, hiszen a lanc szegmenseinek a rendezetlen amorf fazisbdl a rendezett
kristalyos fazisba kell beépiilniiik. A forgashoz sziikséges energia rendelkezésre all, hiszen
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tul vagyunk az tivegesedési hémérsékleten. Felteheto tehat, hogy a mechanizmus lényege
az, hogy a -CHs,- egységek mozognak a kiils6 fesziiltség hatasara az amorf és a kristalyos
fazis kozott. Az NMR mérések a folyamat aktivéldsi entalpidgjara 104 kJ/mol-t jeleznek.

A polipropilén belsosurlodasi gorbéin is megfigyelheté mindkét csics. Az 1.18. dbra a
B-cstucsot mutatja, mig az 1.19. abra a Young-modulusz valtozasat dbrazolja ugyanebben
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1.18. abra. A polipropilén belsosurlédasa a hémérséklet fiiggvényében

a hémérsékleti tartomanyban. A mérést 6 MPa nagysagui statikus nyomo terheléssel és
5 MPa amplituddju 1Hzes szinuszos terheléssel végeztiik.

1.8. Toltott polipropilén belsostlodasanak vizsgalata

Toltéanyagot tartalmazo polimer esetén a matrix és a toltéanyag kolesonhatasabol szar-
mazd esetleges viszkoelasztikus folyamatokat hagyoméanyos belsésurlodas mérési modsze-
rekkel nehéz kimutatni. Ennek oka az, hogy egy hagyomanyos BS mérésben a dinamikus
terhelés olyan kis mértékii, hogy mar gyenge matrix-toltényag kélcsonhatas esetén is alig
mozdul el egymashoz képest a matrix és a toltoanyag hatarfeliilete, igy ez veszteséget
sem okoz. A mi mérési médszeriink azonban megengedi, hogy a minta sztatikus terhe-
lése megfelel6en nagy legyen. fgy varhato, hogy az elvalé feliiletek ,surlédasa” kénnyen
kimutathatéva valik. A BS-t és Young- moduluszt az egyidejtileg alkalmazott periodikus
terhelés alkalmazdsaval mérjiik meg. 10% kalciumkarbonatot tartalmazé polipropilén
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1.19. abra. A polipropilén Young-modulusza a hémérséklet fiiggvényében

(PP) minta folyamatosan véltozd, kvazi-statikus terhelésének fiiggvényében felvett ala-
kitasi, BS és Young-modulusz gorbéit lathatjuk az 1.20 - 1.22. abrakon. A toltéanyag
atlagos szemcsemérete kb. R=3um volt. A mérést -20 ° C'hémérsékleten végeztiik, amely
a polipropilén iivegesedési homérséklete alatt van. Ezen a hémérsékleten a dominans de-
formaciés folyamat varhatéan, a debonding és a repedésképzodés lesz. Az 1.20. abra
a minta fesziiltségét mutatja a deformacié fiiggvényében. A minta kvazisztatikus de-
formacidjat az abran lathatéo modon lassan noveltiik egy maximalis értékig, majd addig
csokkentettiik, mig a fesziiltség zérussa valt. Ezutan ujbol noveltiik a deformaciét ad-
dig, mig annak nagysaga kismértékben meghaladta az el6z6 ciklusban elért maximumot.
Ekkor megforditva a deformécié iranyat a fesziiltséget ismét zérusra csokkentettiik. Eze-
ket a lépéseket néhanyszor megismételtiik. A kvazisztatikus deformécié sebességének

abszolut értéke L o1 (1) .
v
s =~ = = . 1 =5 — ]_
c l, Ot lo 8- 10 (s) (1.36)

volt, ahol [(t) a minta pillanatnyi hosszat, v a minta hosszvéltozdsanak sebességét és
I, minta kezdeti hosszat jeloli. Az 1.21. abran lathatd, hogy az elsé ciklusban novelve
a minta deformaciojat a BS értéke kb. 0,07 nagysagui lesz. A tovéabbi ciklusokban
csokkentve a deformaciot a BS meredeken noévekedni kezd. Ujbél novelve a terhelést a
BS ismét lecsokken kb. 0,07 értékre.

Az 1.22. abran megfigyelhet6, hogy a minta Young-modulusza is a leterhelésekor val-
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1.20. abra. Toltott polipropilén alakitasi gorbéje
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1.21. abra. Toltott polipropilén belsosirlédésa a deformacié fiiggvényében
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1.22. abra. Toltott polipropilén Young-modulusza a deformécié fiiggvényében

tozik meg drasztikusan. To6ltetlen mintakban a fenti jelenségek nem fordulnak el6. Ezek
a megfigyelések egységesen azzal magyarazhatok, hogy a mintat az tivegesedési homér-
séklet alatt deformalva, a kvazi-statikus terhelés hatdsara, a métrix elvalik a téltoanyag
felszinétol. Ezeken a helyeken kisméretii iiregek keletkeznek, amelyek tovabbi repedések
kiindulasi pontjai is lehetnek. A terhelés novelésével egyre tobb repedést hozunk létre.
A mintdk modulusza egyre kisebb lesz. A repedések egymadssal szemben elhelyezkedd
feliileteit és a toltOanyag és az elvalt matrix feliileteit kifeszitett lancmolekula kotegek
un. fibrillak kotik ossze. Ezek mozgoképessége, ha mintaban nagyobb fesziiltség van
jelen, igen kicsi. fgy a minta belsosurlédasa nem til nagy. Csokkentve a terhelést a re-
pedések 6sszehizodnak, a toltéanyag és az elvalt matrix feliiletek kézelednek egymashoz
ennek kovetkeztében a fibrillak meglazulnak. fgy toltoanyag részecskéi alig vesznek részt
teherviselésben. Ennek kovetkeztében a modulusz jelentésen lecsokken. A szembendlld
felilletek a periodikus terhelés hatasara elmozdulnak egymashoz képest és a kozottiik
16v0 fibrilldk mozgasa jelentés BS novekedést okoz. A folyamat a fel-le terhelés sordn lat-
hatéan ciklikusan ismétlodik, amely azt sugallja, hogy az elvalasi folyamat tobbé-kevésbé
reverzibilis.

Ezek alapjan a repedések megjelenéséhez sziikséges fesziiltséget a kovetkezoképpen
hatarozhatjuk meg. Megterheljiik a mintat egy kvazi-statikus fesziiltséggel, majd ugyan-
ilyen sebességgel leterheljiik. Ezt a terhelési ciklust tobbszor megismételjiik, mindig kicsit
nagyobb maximalis deformacioval. Kozben mérjiik a minta belsosurlodasat és modulu-
szat. Ha valamelyik leterhelés soran tapasztalhato az 1.21 - 1.22. dbrakon megfigyelheto
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jelenség, akkor azt mondhatjuk, hogy mintan ebben a terhelési ciklusban fellépé maximad-
lis, kvdzi-statikus fesziiltség elegend6 volt a debonding vagy a repedések kialakuldsahoz.

1.9. Meérési feladatok

A laboratériumi gyakorlat soran a két alabbi, lehetséges mérési feladat koziil csak az
egyiket kell végrehajtani.

1. Hatarozzuk meg egy tiszta polipropilén minta [§-csiicsahoz tartozé ho-
mérsékletet és a csiics nagysagat.

- a mérést -20 és 470 °C homérsékleti tartomanyban végezziik,

- a hémérsékletet kb. & °C-os 1épésekkel noveljitk. A kezd6 hémérséklet legyen -20
007

- minden egyes hémérsékleten deforméljuk a mintat a kivalasztott statikus és perio-
dikus fesziiltség Gsszegével 20-30 masodpercig és a szamitogéppel rogzitsiik az adatokat,

- a kiértékel6 program segitségével hatarozzuk meg a minta belsésurlédasat és Young-
moduluszat a homérséklet fliggvényében.

2. Kvazi-sztatikus terhelést alkalmazva, vizsgaljuk meg egy toltott poli-
propilén minta belsosurléodasat és moduluszat.

- a mérést adott részecskeméretii kalciumkarbonattal toltott polipropilén mintan vé-
gezziik,

- a minta homérséklete -/0 és +40 °C kozotti, allando érték legyen,

- a kvazi-statikus deformaciot kb. 0 és 0,05 kozott, ciklikusan valtoztassuk,

- a kvazi-statikus deformacié maximalis értéke minden ciklusban az el6z0hoz képest
kb. 0,005 -del legyen nagyobb,

- rogzitsiik a mért adatokat és a kiértékelé program segitségével hatarozzuk meg a
minta belsosurlodasat és moduluszat a deformacio fliggvényében,

- a kapott adatok alapjan becsiiljiik meg a debonding megkezdddéséhez sziikséges
fesziiltséget és deformaciot.
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2. fejezet

DINAMIKUS NANO- ES MIKROKEMENYSEG MERESE
(Nguyen Q. Chinh, Gubicza Jend)

2.1. Bevezetés

Az anyagtudomannyal foglalkoz6 kutatok egyik célja, hogy olyan mddszereket dolgozza-
nak ki, melyekkel egyszertien, gyorsan és anyagtakarékosan vizsgalhatjak a szilard testek
mechanikai tulajdonsdgait. Ilyen eljards az un. keménységmérés, amit kozel széz éve
sikerrel alkalmaznak kiilonboz6é anyagok keménységének vagy folyashataranak osszeha-
sonlitasara. FEz a statikus mérési modszer azonban csak bizonyos méreteknél nagyobb
mintak vizsgdlatara alkalmas a viszonylag nagy alkalmazott terhel6eré miatt, masrészt
nem képes szamot adni a vizsgalt anyagban lejatszodé dinamikus folyamatokrol.

Az anyagtudomany, illetve a technoldgia fejlédésének kovetkeztében egyre tobb kor-
szerl anyag, mint pl. vékonyrétegek vagy nanométeres szemcseméretli anyagok, keriilnek
ipari alkalmazasba. Az ilyen anyagok mechanikai tulajdonsagainak vizsgalatara a mintak
kis mérete miatt sokszor csak a keménységmérés modszere alkalmas, ezért mind a kuta-
tas, mind az alkalmazas szempontjabdl igen nagy igény van sokkal finomabb pontossagu,
dinamikus keménységmérési eljarasok kifejlesztésére.

A Kklasszikus keménységmérésnél adodé problémak megoldésara az 1980-as években
fejlesztették ki az in. mélységérzékeny keménységmérést (depth sensing indentation),
amit a jellegére utalva most mar dinamikus keménységmérésnek is szoktak nevezni. A
mérés finom (0,1 mN) er6szabédlyozasa és nagy pontossiagi (nanométeres) mélységi fel-
bontéasa igen széles anyagskalan teszi lehetévé a mechanikai paraméterek meghatarozasat.
fgy a szokdsos keménységen kiviil, az anyag rugalmas dllandéi (pl. a Young-modulusz), a
torési szivossag, valamint az anyag plasztikus viselkedését (pl. alakitdsi keményedés, ku-
szés, diszlokacié-6tvozo kolesonhatés stb.) leiré paraméterek is meghatérozhatdk, illetve
a valtozasok nyomon kovethetok.
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2.2. A hagyomadnyos (statikus) keménységmeérés

A keménységvizsgalat a 20. szazad elején kifejlesztett modszer, amely sikeresen alkalmaz-
haté fémek képlékeny tulajdonsagainak egyszeri, anyagtakarékos jellemzésére. A mérés
soran kemény, jol definidlt geometridju (gomb, kip vagy piramis alaki) benyomdfejet,
meghatarozott nagysagu, feliilletre merdleges erével a mintaba nyomunk. A fej addig
hatol az anyagba, amig lenyomata olyan naggya nem valik, hogy a feliileti nyomés mar
nem okoz tovabbi képlékeny alakvaltozast. Ha a minta kemény, akkor kisebb, ha pedig
puha, akkor nagyobb nyom keletkezik. A keménységet a mérofejre hatd F terhelGero és a
mintédban keletkezett lenyomat A feliiletének hdnyadosaként definidljuk [1]. Keményebb
anyaghoz tehat nagyobb keménységérték tartozik.

2.2.1. A Vickers-keménységmeérés

A keménység értéke nagymértékben fiigg a hasznalt mérdfej geometriajatol, kisebb mér-
tékben annak anyagatél. Az anyagtudomanyi vizsgalatokban a Vickers-modszer a legel-
terjedtebb. A Vickers-féle keménységmérésnél hasznalt mérofej tetragondlis gyéméantpi-
ramis (14sd az 1. abrét), amely jellegzetes négyzet alaki lenyomatokat hagy az anyagban.
A négyzet alaplapu piramis csicsdba futé négy él koziil a szemkoztiek altal bezart szog
148,07, mig piramis szemkozti lapjai altal bezart szog 135,95. A Vickers-keménységet
definicié szerint a terhelGeré (F') és a megterhelt fej alatti érintkezési feliilet (A) ha-
nyadosaként szamitjuk. A mérofej alatti érintkezési feliilet kiszamithaté a fej kiemelése
utan megfigyelheté négyzet alaku lenyomat d atlojabdl 2.1 abra, amelyet mikroszképpal
hatdrozhatunk meg. A Vickers-keménység (HV') definicidja a fentiek alapjan:

F F-2sint%% F
HV = 1=z - 1’8544ﬁ' (2.1)

Megjegyezziik, hogy a Vickers-fej eléallitasakor el6fordul, hogy a gyémantpiramis
négy éle nem egy pontban taldlkozik, ami nagyon kis terhelések esetén szisztematikus
hibat okozhat a keménységmérésben. Ennek a kikiiszobolésére készitették el a Berkovich-
fejet, amely tetraéder alaku, igy harom éle van, amelyek biztosan egy pontban talal-
koznak. A Berkovich-fej haromszog alaku lenyomatot hagy az anyagban, amelynél a
teriilet—benyomddési mélység arany megegyezik a Vickers-fejével.

A kisérleti tapasztalatok azt mutatjak, hogy a fej kiemelése kozben a nyom mély-
sége csokken, de a fej alatti érintkezési feliilet vizszintes vetiilete nem valtozik, igy az jé
kozelitéssel megegyezik a maradé négyzet alaki nyom teriiletével (A’ = d?/2). Kovetke-
zésképpen a megterhelt fej alatti dtlagos érintkezési nyomas kiszamithaté a terhel6ero és
a maradé nyom teriiletének hédnyadosaként (p = F/A"). Az (2.1) kifejezésbdl kovetkezik,
hogy A’/A =0,927, igy a Vickers keménység és a fej alatti dtlagos érintkezési nyomés
kozott fennall a kovetkezd kapesolat:
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2.1. abra. A Vickers-fej mintdba meriil6 részének sematikus rajza

HV =0,927p, (2.2)

azaz, HV az atlagos érintkezési nyomassal azonos fizikai tartalommal bir. Gyakran az
atlagos érintkezési nyomast nevezik keménységnek, amelyet csak H-val jelolnek.

Azokat a fémeket, amelyek deformécidja soran az alakitashoz sziikséges fesziiltség
nem valtozik a deformacié novekedésével, nem keményedd fémeknek nevezziik. Nem
keményedo fémek esetében egyszerii linearis kapcsolat all fenn a Vickers-piramissal mért
atlagos érintkezési nyomds és a minta o folyasfesziiltsége kozott [1]:

p ~3,30. (2.3)

A kapcsolat a terhelés nagysagatodl fliggetleniil érvényes. A terhelésfiiggetlenség egyik
oka az, hogy a gyémantpiramis hegyes csicsa szinte pontszerli, igy alatta a nyomas
mar kisebb terhelések esetén is elég nagy ahhoz, hogy a fej koriil az anyag plasztikusan
deformalddjék. A masik ok, hogy tetszoleges terhelésnél a fej alatti benyomddas alakja
hasonlo, ezért a piramis egyenstulyba keriilése utan az atlagos érintkezési nyomas értéke
fiiggetlen a terhelés nagysagatol. Nagyon kis terhelések esetén, ahol a piramis cstcsa
mar nem tekintheté pontszeriinek, a terhelésfiiggetlenség nem all fenn!

Nem keményed6 fémekre a Vickers-keménység és a folyasfesziiltség kozotti kapcesolat
2.2 és 2.3 alapjan a kovetkez6 alaku [, 2]:

HV = 30. (2.4)

Azokat a fémeket, amelyek képlékeny alakitasdhoz sziikséges fesziiltség novekszik a
deformacié elérehaladtdaval, keményedd fémeknek nevezziik. Az alakitasi keményedés el-
sodleges oka, hogy a deformacié soran a kiilonb6zo csuszosikokon keletkezo diszlokéacidk
akadalyozzak egymaés mozgéasat. Ha a Vickers-keménységmérést keményedo fémeken vé-
gezziik el, azt tapasztaljuk, hogy a keménységmérés kb. 8%-os képlékeny deformdciénak
felel meg. Ez azt jelenti, hogy ha egy el6zetesen ¢y képlékeny deformacidig alakitott fém
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Vickers-keménységét megmérjiik, akkor az adott fém Osszenyomasi fesziiltség-deformacié
gorbéjén az (e9+0,08) deformaciéhoz tartozé o folydsfesziiltség és a HV keménység ko-
zott all fenn a 2.4 Gsszefiiggés [1].

A statikus Vickers-keménységmérés a gyakorlatban kiilonb6z6 anyagok szilardsaganak
Osszehasonlitasara széles korben elterjedt, hiszen kényelmes és roncsolasmentes vizsgalati
mobdszer. A jellege miatt azonban ez a mérési eljaras az anyagokban lejatszédé dinamikus
folyamatok nyomon kovetésére nem alkalmas.

2.3. A mélységérzékeny (dinamikus) keménységmé-
rés

A fentiekben emlitett hidnyossag kikiiszobolése céljabdl fejlesztették ki az tn. mély-
ségérzékeny (vagy dinamikus) keménységmérési mddszert (depth sensing indentation —
DSI). Meghagyva a hagyomanyos keménységmérés elonyeit (egyszerliség, anyagtakaré-
kossdg), ez az eljaras az anyag mechanikai tulajdonsdgainak dinamikus jellemzésére is
alkalmas. A szamitégép altal vezérelt méroberendezés a mérés soran a mérdfejet allandd
benyomaddasi vagy terhelési sebességgel a minta sikra polirozott feliilletébe nyomja, majd
ugyanekkora sebességgel kiemeli. A mérés alatt a gép folyamatosan méri a terhel6erct
(F) a benyomd6dasi mélység (h) fiiggvényében, és felrajzolja az in. benyomdodasi F' — h
gorbét. A 2.2 dbra egy sematikus benyomoddasi gérbét mutat.

2.2. abra. A mélységérzékeny keménységmérés er6 — benyomodasi mélység gorbéje

A mérés els6, in. terhelési szakaszan az er6é folyamatosan novekszik a benyomé-
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dasi mélység novekedésével, mikozben a fej alatt az anyag képlékenyen és rugalmasan
deformélodik. Az elére bedllitott maximalis terheléerd (F,) elérése utan a fej allandé
sebességgel kiemelkedik az anyagbdl. Ezen az in. tehermentesitési szakaszon mért F'—h
gorbe alakjabdl az anyagban levo rugalmas fesziiltségek valtozasara kovetkeztethetiink.
A tehermentesitési szakaszban mikozben a terhelGerd F;, -rél nullara, a mélység a h,,
maximumrol a marado hg értékre csokken. A benyomofej geometridjanak ismeretében a
benyomaddasi mélységhol az érintkezési feliilet és igy a keménység értéke is kiszamithato.

A mélységérzékeny keménységmérés elényei a hagyomanyos keménységméréssel szem-
ben, hogy 1) nagyon kemény anyagok ill. vékonyrétegek esetén nincs sziikség a kis mé-
reti nyom mikroszképos vizsgalatara; 2) a felilletre meréleges irdnyban a keménység
véaltozasa a benyomddasi gorbébol egyszertien vizsgalhatd; 3) a tehermentesitési gorbe
segitségével az anyag rugalmas tulajdonsagaira is kovetkeztethetiink; 4) a terhelési (vagy
benyomdédasi) sebesség, amelynek jelentds hatdsa van a keménységre, a mérés soran meg-
vélaszthato; 5) a fej kiemelése utdn nemcsak az un. statikus keménység mérhetd, hanem
terhelés alatt, a deformacio kézben bekovetkezd keménységvaltozas is vizsgalhato, és ez
az amit dinamikus keménységvizsgalatnak neveziink.

A mélységérzékeny keménységmérés soran a keménységnyom méretének meghataro-
zasakor a nagy hibat ado optikai nyomleolvasast elektronikus mélységméréssel helyet-
tesitjitk. Vickers-fej esetén, tokéletes nyomgeometriat feltételezve, egyszertt geometriai
Osszefiiggés alapjan a nyoméatlo és a benyomddasi mélység kozotti kapcesolat kozelitleg:

d = Th. (2.5)

Ennek felhasznalasaval, a mélységérzékeny keménységméréssel kétféle keménységszam
is megadhaté. Az egyik a pillanatnyi eré és a terhelési gorbén hozzatartozé benyomo-
dési mélység felhasznaldsdval kaphaté (ez a dinamikus keménység, amely a mérés soran
véaltozik). A masik a maximadlis er6b6l és a maradé nyommélységhdl (hg) szamithaté az
(2.1) kifejezésbol szarmaztatott alabbi képlet alapjan:

F
HV =1,8544——
V=185

Ez a statikus keménység értéke. Képlékeny fémek esetén, ahol a hegyes fej miatt
a rugalmas deforméacié elhanyagolhaté a plasztikus deformécidohoz képest, a maxima-
lis er6hoz tartozé dinamikus és a statikus keménységszamok csak kevéssé térnek el a
hagyomanyosan meghatarozott keménységtol. Az eltérés oka, hogy a nyom szélénél a
képlékenyen deformalt anyag kitiiremkedik, igy a tehermentesités utan mért d nyoméatld
nagyobb, mint 7h,, (ldsd a 2.3.a 4brét, ahol az érintkezési feliiletnek megfelel6 mélységet
he-vel jeloltiik). Képlékenyen nehezen alakithaté anyagok esetén (pl. iivegek, keramidk)
a megterhelt fej szélénél az anyag rugalmas lehajlasa miatt 7h,, nagyobb, mint a teher-
mentesités utdn optikailag mérheté nyomatlo (2.3.b abra), igy a maximélis mélységhdl a
(2.6) egyenlet alapjan szamitott keménység kisebb, mint a hagyoményos érték. A rugal-
mas relaxacio soran a nyommélység jelentosen csokken, a nyomatlé azonban szinte alig

(2.6)
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valtozik. Ezért 7h, kisebb, mint a marad6 nyom atldja, azaz a hg nyommélységbol szami-
tott keménység nagyobb, mint a hagyomanyosan mért érték, hiszen azt a d nyomatlobél
hatérozzuk meg (2.3.b dbra). fgy az anyagok tobbségénél a hagyomanyos keménységet
sem h,,, sem h, (2.6)-ba valé helyettesitése nem adja vissza. A 3.1. pontban foglal-
kozunk azzal, hogyan lehet a hagyomanyos keménységet pontosabban meghatarozni a
benyomédési gorbébol.

7

2.3. dbra. A Vickers-nyom kériili anyag deformécidja a) képlékeny fémek és b) plaszti-
kusan nehezen alakithaté anyagok esetén. A maximaélis érintkezési feliiletnek megfeleld
benyomdédési mélység: h,.

A mélységérzékeny keménységmérés soran az F'(h) gorbe (2.2 abra) lehetévé teszi,
hogy a benyomdédés folyamatat energetikailag is jellemezziik [3]-[5]. A terhelési gorbe
alatti teriilet megegyezik azzal a teljes W; munkaval, amelyet a maximalis mélység eléré-
séig arra forditunk, hogy az anyagot rugalmasan és képlékenyen deformaljuk, témoritsiik
(pl. porézus anyagok esetén), illetve repedéseket hozzunk létre benne. Ennek egy ré-
szét a tehermentesités soran az anyag rugalmas relaxacidja révén visszakapjuk. Ez a
W, rugalmas munka a tehermentesitési gorbe alatti teriilettel egyezik meg. A teljes és a
rugalmas munka kiilonbsége adja a benyomoédasi ciklus soréan disszipalédott W, energiat.

2.3.1. A keménység és a Young-modulusz meghatarozasa a be-
nyomodasi gorbébol

A mélységérzékeny Vickers-keménységmérés tehermentesitési szakaszan az alakvaltozas
teljesen rugalmas. Ezt az is bizonyitja, hogy ha a tehermentesités utan ujra az anyagba
nyomjuk a fejet, akkor az 1j terhelési gorbe, a korabbi maximaélis er6 eléréséig, megegye-
zik az el6zd tehermentesitési gorbével. A Vickers- vagy Berkovich-fej maradé nyomba
torténo rugalmas benyomodasanak leirasa nehéz feladat, de az alakvaltozas jol kozelit-
het6 mas, forgasszimmetrikus benyomofejek rugalmas féltérbe térténd benyomodasaval
[6]. A forgdsszimmetrikus fejek egy részénél a rugalmas féltérbe térténd benyomads soran
a terhelés és a rugalmas benyomddasi mélység (h,) kozotti kapcesolatot hatvanyfiiggvény
irja le:

F = ah™, (2.7)

ahol « a fejre és az anyagra, m csak a fejre jellemzo6 alandé. Sikvégii hengeres fejre m =1,
kupra m =2, forgasparaboloidra és kis benyomoddasi mélységig gobmbre m =1,5. Oliver és
Pharr [3, 8] a tehermentesitési gorbét a legkiilonbozébb anyagok esetén sikeresen irta le
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hatvanyfiiggvénnyel, amelynek kitevéje a vizsgdlt anyagtol fiiggben 1,25 és 1,51 kozott
volt. Mivel a kisérletileg kapott hatvanykitevo kozel van a paraboloid fejre jellemzé
1,5-hoz, ezért a Vickers- ill. Berkovich-fejjel torténé benyomodas ujraterhelési szakasza,
és az ezzel megegyezO tehermentesitési szakasz is, kozelithet6 egy paraboloid alaku fej
rugalmas benyomoddasaval.

Paraboloid alaku fej esetén az F), maximalis er6hoz tartozo h. érintkezési mélység
megkaphato, ha képezziik a h,, maximalis mélység és az érintkezési feliilet szélének h
rugalmas lehajldsa kozotti kiilonbséget [8] (2.4 dbra):

F,
he = hy, — hy :hm—égm. (2.8)
ahol 6 =0,75 és S = %} . a tehermentesitési gorbe meredeksége a maximalis benyomo-
dasi mélységnél. A Vickers- vagy a Berkovich-fej geometridgjanak ismeretében az érint-
kezési mélységhdl a maximalis terheléshez tartozd A érintkezési vetiileti teriilet optikai
nyomatlé mérés nélkiil meghatarozhato:

A = 24,5h2. (2.9)

A (2.8) osszefiiggést felhaszndlva a fej alatti dtlagos érintkezési nyoméds (keménység)
a benyomoddési paraméterekbdl a kovetkezo kifejezéssel szamithato:
F, F,
H="=_-"_ 2.10
A 24,5h2 (2.10)
Mivel a rugalmas relaxacié soran a keménységnyom csak sekélyedik, de atléjanak
hossza nem véltozik (2.4 abra), ezért a maradé nyombdl meghatarozott keménység jé
kozelitéssel megegyezik a (2.10)-ben megadott nyoméssal.

D!

m

2.4. abra. Az anyag rugalmas lehajlasa a Vickers-fej alatt
Oliver és Pharr megmutatta [3], hogy tetszéleges alaki, tokéletesen merev forgds-

szimmetrikus fej rugalmas benyomddédsa esetén igaz az S rugalmas merevség és az A
érintkezési feliilet kozott a kovetkezo Osszefiiggés:

S = %ET\/Z. (2.11)
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A (2.11) kifejezésben E, a minta in. redukdlt modulusza (E, = E/(1-v?), ahol E a
minta Young-modulusza, v pedig a Poisson-szdm). A (2.11) osszefiiggés atalakitasaval
adddik, hogy a minta redukalt modulusza a maximalis er6bol, a maximalis benyomo-
dési mélységhdl és a tehermentesitési gérbe maximélis erohoz tartozé meredekségébol
meghatarozhato:

S
E, = \/_L, (2.12)
28V A
ahol a [ konstans értékével vessziik figelembe a fej lenyomatanak alakjat. Forgasszim-
metrikus fejre g = 1, Berkovich-fej esetén g =1,03/ és Vickers-fej esetén g =1,012.

Anyag Poisson szam
Al 0,35
Cu 0,35
Ag 0,35
Au 0,39
Ni 0,30
Pb 0,33
Fe 0,28
St 0,22
Ge 0,20
My 0,32
Ti 0,33
a-4r 0,35
a-5105 0,09
« -Alg 03 0, 24

1. tdablazat. Néhany anyag Poisson-szama

A minta Poisson-szamanak értékét ismerve vagy feltételezve, a Young-modug-lusz
kiszamithat6. Altaldban 0<v<0,5, {gy v értékére a (2.12) osszefiiggés kevéssé érzékeny.
Néhany gyakran el6forduld anyag Poisson-szamat tartalmazza az 1. tablazat. A va-
l6saghban a benyomofej nem tokéletesen merev, igy a terhelés hatasara kis mértékben
rugalmasan osszenyomoédik. Ennek koévetkeztében a benyomodasi gérbébdl meghataro-
zott E, redukalt modulusz nemcsak a minta, hanem a fej rugalmas allandéitol is fiigg. A
redukalt moduluszbdl a minta Young-modulusza a fej rugalmas allanddinak és a minta
Poisson-szamanak ismeretében a kovetkezod Osszefiiggés segitségével hatarozhatd meg:

— = +—, (2.13)




ahol E; a benyomofej Young-modulusza, v; a Poisson-szama. A leggyakrabban hasznalt
gyémant alapanyagu benyomofej esetén E; =1070 GPa és v; =0,17.

2.3.2. A torési szivossag meghatarozasa dinamikus keménység-
meéréssel

A rideg kerdamiaanyagok esetében a szakitészilardsdgot nem tekintik a torés jellemzd
anyagi paraméternek, mert fiigg a mintdban taldlhaté repedések hosszaitdl is [9]. A
Griffith—Irwin-torésmechanika alapjan, az in K¢ torési szivossagot hasznaljak az anyag
repedésnovekedéssel szembeni ellendlldsanak jellemzésére [10]. A torési szivossag hagyo-
manyos meghatarozasi modja a farasztésos vizsgalat, melyhez szabvanyos alaki prébatest
és bemetszés sziikséges. Ez az eljaras bonyolultsidga és a viszonylag nagy anyagsziikség-
lete miatt sok esetben, pl. anyagfejlesztésnél nehezen alkalmazhaté.

A benyomdddas hatdasara a mintaban kialakulé rugalmas nyujtéfesziiltségek miatt a
rideg anyagok (iivegek, kerdamidk) a nagyobb terhelésekkel végzett keménységméréskor,
a Vickers- vagy Berkovich-nyom kornyezetében berepedeznek. Ezek a repedések leheto-
séget adnak arra, hogy az egyszerii és anyagtakarékos keménységméréssel az anyag torési
szivossagat meghatarozzuk.

A Palmqvist-repedés az egyik legfontosabb repedés a Vickers-nyom koriil. Ez a re-
pedés altalaban a Vickers-nyom sarkabdl indul ki és a minta felszinén a nyom atléjanak
egyenesébe esik. A repedés a feliiletre merdlegesen helyezkedik el és csak kis mélységig
hatol az anyag belsejébe (2.5 dbra). A 2.6 dbra egy iiveg minta feliiletén elhelyezkedd
Vickers-nyomot és a koriilotte kialakult repedéseket mutatja. Niihara és munkatarsai
[11] ugy talaltak, hogy Palmqvist-repedések esetén a torési szivissag a kovetkezd ossze-
fiiggéssel adhato meg;:

HvV

ahol [ a repedés hossza, a a Vickers-nyom félatléja (2.5 dbra). A dinamikus keménység-
mérés soran kapott terhelés-mélység gérbébol £, HV és a meghatarozhatok, mig a nyom
optikai vizsgalataval megkapjuk [ értékét, igy a Ko (2.10) segitségével kiszamithato.

£ \2/°
Ko =0,0193- I"Y2 HVa (—) , (2.14)

2.4. A dinamikus keménységmeérés alkalmazasa 6t-
vOozetek mechanikai tulajdonsagainak vizsgala-
taban

A fent ismertetett dinamikus keménységmérés alkalmazéasaként a mérési feladatok kozott
szerepel az 6tvoz6 atomok szerepének vizsgdlata a mechanikai tulajdonsagaira, mint pl.
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2.5. abra. A Vickers-nyom koriili Palmquist-repedés feliil- és oldalnézetben

keménységére, rugalmas allandoira, illetve a plasztikus deformécié mechanizmusaira. Az
ilyen hatdsokra vonatkozé kiegészité anyagot a kovetkezokben réviden ismertetjiik.

2.4.1. Diszlokaci6é-6tvozo kolecsonhatas globalis hatasa: szilard-
oldatos keményedés

Otvoz6, vagyis idegen atomok hozzdaddsa rendkiviil széles skaldn képes megvéltoztatni
a fémek mechanikai tulajdonsagait. Az idegen atomok az alapfémmel szilardfazisu ol-
datot képezve altalaban megnovelik a képlékeny alakvéltozas megindulédsdhoz sziikséges
fesziiltséget, a folyashatart. Ebben az esetben a szilardoldatos keményedésrél beszé-
link, amelyet a diszlokécidk és az 6tvoz6 (oldott) atomok kolesonhatasa okoz. Az ilyen
kolesonhatasban a rugalmas kolecsonhatas dominal. Ez a kolcsonhatas az 6tvozok és a
méatrixatomok méretkiilonbségébdl (mérethatas), valamint a rugalmas allandéik kiilon-
b6z6ségébdl (moduluszhatas) szarmazik.

Az oldott atom, akarcsak a diszlokacid, hiba a racsban, amely az alapfém matrixa-
ban torzulasokat okoz. A racspontban iilve a nagyobb atomok a szomszédos atomokat
kifelé feszitik, mig a kisebb idegen atomokra a szomszédos atomok rahizédnak. Ugyan-
csak erételjes torzulasokat okozhat, ha egy idegen atom racskozi (intersticios) helyzetben
van. Tehat, az oldott atomokhoz ugyantgy rendelhetd valamekkora fesziiltségtér, mint
a diszlokaciokhoz. A kétféle racshiba, a diszlokacidk és az oldott atomok, fesziiltség-
tereiken keresztiil hatnak kolcson egymassal. Az egyszeriség kedvéért tekintsiink egy
nyugvo, végtelen hosszi, b Burgers-vektori egyenes éldiszlokaciét a V,,, atomtérfogattal
jellemezheté matrixban, és az (r,9) sikbeli poldrkoordindtdju pontba helyezziink el egy
V, térfogatii, gombszerli 6tvoz6 atomot (2.7 abra). Feltételezve azt, hogy az 6tvozd és
méatrix anyaganak térfogati rugalmassagi allandéi megegyeznek, Cottrell és Bilby [12]-][16]
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2.6. abra. Uvegben a Vickers-nyom, és a koriilotte kialakult repedések pasztazé elekt-
ronmikroszkopos képe.

kiszamitotta, hogy az éldiszlokacié és az oldott atomok kozott az

wl+v sin

=3-1_ VbAV " (2.15)
nagysagu kolesonhatasi energia adodik, ahol AV =V, —V,,,; az 6tv6z6 és matrix-atomok
méretkiilonbsége, p és v a métrix nyirdsi modulusza, illetve Poisson-szdma. A (2.15)
kifejezés szerint az éldiszlokacié és 6tvoz6 atomok kozott mindig vonzéd kolesonhatds
létezik. Ugyanis, kimutathato, hogy ha az oldott atomok mérete nagyobb az alapmétrix
atomjainak méreténél (AV > 0), akkor az 6tvozok a diszlokaciok kitdgult zénajaban
(m < ¥ < 2m, sind < 0) lesznek minimaélis energiaji helyzetben, mig ha kisebbek (AV <
0), akkor a Gsszenyomott zéndban (0 < ¢ < 7, sind > 0) gyfilnek Gssze.

Ey

0tvozo

4

diszlokacio
2.7. abra. A diszlokacié-6tvoz6 kolesonhatdsa [12]

A vonzé kolesonhatas kovetkeztében elég magas hémérsékleten az anyagban talal-

44



haté vakancidk segitségével iranyitott diffizié indul meg, melynek eredményeképpen a
diszlokéciok koriil 6tvoz6 atomok felhéje, in. Cottrell-felhd [11] alakul ki. Ha az 6tvoz6k
diffaziéjanak sebessége elég nagy ahhoz, hogy a diszlokacié mozgédsat kovetni tudjak, a
mozgd felh6 elegendd mértékben kiterjedve jelentésen megakadalyozhatja a diszlokacid
tovabbi mozgasat. Ez az in. blokkolas jelensége. Ekkor csak tovabbi fesziiltségnovelés
hatasara képes a diszlokacié az 6tvozo-felhobdl szabadulni. Képlékeny deformaécié so-
ran a diszlokacié-6tvozo kolesonhatas dinamikus hatasaként felléphet az tn. plasztikus
instabilitas jelensége, melynek a mechanizmusat a kovetkezd pontban ismertetjiik.

Alacsonyabb hémérsékleten, ha az 6tvoz6 atomok difftizids sebessége nem til nagy,
a kis mozgékonysaguk miatt befagyottnak tekintheték. Ekkor a diszlokdciék mozgasat
a nem mozgo oldott atomok fesziiltségtere fékezi. Ezt nevezik surlédasos esetnek. A
képlékeny alakvaltozas meginditasahoz egy kelloen nagy kritikus kiils6 fesziiltségre van
szitkség, amely ebbdl a vonzé fesziiltségtérbol képes a diszlokaciot kimozditani.

A szilardoldatos keményedés mechanizmusara vonatkozdan alapvetéen kétféle modellt
dolgoztak ki. Mindkét leiras arra kereste a valaszt, hogy miként fiigg a diszlokécié moz-
gasanak beinduldsahoz sziikséges, a csuszosikban hato 7, kritikus csisztatofesziiltség az
6tvoz6 atomok ¢ koncentracidjatol. Igen kis dtvozotartalom (hig szilardoldat) esetén az
6tvozok atlagos tavolsaga olyan nagy lehet, hogy a diszlokaciévonal kicsiny hajlatok ré-
vén koveti az egyes 6tvozoket, amelyekkel kozvetlen érintkezésbe keriilve a diszlokaciora
rogzité hatast gyakorolnak. A Fleischer és Friedel altal kidolgozott elmélet [17]-[19] sze-
rint a diszlokaciék mozgasat akadalyozo oldott atomok egyenként lépnek kolesonhatasba
a mozgd diszlokacidkkal, és mint pontszerti, elszigetelt akadéalyok fejtik ki hatasukat.
Kiszamitottak, hogy az oldott atomok altal a tiszta matrixhoz képest okozott tobblet
kritikus csusztaté fesziiltség az oldott atom koncentracié gyokével aranyosan névekszik.
fgy, e modell szerint a

T, = To + Bc'/? (2.16)

félempirikus kifejezés adja a kritikus csusztatofesziiltség oldott koncentracié-fiiggését,
ahol 7y a tiszta matrix kritikus csusztatofesziiltsége és B egy anyagi allando.

Ez a modell bizonyosan csak akkor adhat jo eredményt, ha a diszlokaciévonal érinti
mindegyik idegen atomot, amely a diszlokaciovonal mentén helyezkedik el, vagyis csak
egészen hig oldatok esetén. Ha ez nem 4&ll fenn, akkor figyelembe kell venni a sok
otvozoatom-diszlokacio kdlesonhatést.

Ebben az esetben Mott, Nabarro és Labusch [19, 21, 22] éltal fejlesztett modell szerint
a diszlokécié a koriilotte statisztikusan elhelyezked6 6tvozo atomok hosszi hatotavolsagu
fesziiltségterében helyezkedik el, amely a diszlokacié két oldalan ellentétes iranyu eréket
fejt ki. Ha a kristdlyra kiilsé er6 nem hat, akkor ezek az erdk kiegyenlitik egymast,
és a diszlokacio egyensilyban marad. Kiilsé fesziiltség hatasara a diszlokacié kimozdul
ezen lokélisan stabil egyenstlyi helyzetbol, igy az oldott atomok altal a diszlokéciora hatd
erok ered6je most mar ellentétes lesz a kiilsé erével, ami a diszlokaciomozgés akadalyoza-
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sat eredményezi. A statisztikusan elhelyezked6 6tvozé atomok vonzé hatasanak térbeli
atlagat figyelembe véve ez az elképzelés a kritikus csusztatofesziiltség novekedésére a
kovetkezd Osszefiiggést adja meg:

T, =T, + B**? (2.17)

ahol B* az el6z6tol kiilonbozo anyagi allandé.

2.4.2. Diszlokacié-6tvozo kolecsonhatas dinamikus hatasa: plasz-
tikus instabilitas

Roéviden nézziik meg, hogy a képlékeny deformécio soran milyen hatésa lehet a diszloka-
ci6-6tvozo kolesonhatdasnak abban az esetben, ha mind a diszlokaciok mozgékonysaga,
mind az oldott atomok diffiizidés sebessége kelléen nagy.

A diszlokacidk és az 6tvozé atomok kozotti kolesonhatds ismeretében szamitasokat
végezhetiink arra vonatkozélag, hogyan valtozik meg a névlegesen c, koncentraciéju 6t-
vozOk homogén eloszlasa a nyugvd diszlokacié kortl. A (2.15) kifejezéssel megadott
kolesonhatasi energiaval jellemezhetd potencialtérben mozgd részecskékre megoldva a
diffizios egyenletet, stacionarius esetben az 6tvoz6 atomok koncentracidjara a

c(r) = c,exp (i—kT(T)> (2.18)
megoldést kapjuk, ahol T" az abszolut homérséklet, k pedig a Boltzmann- allandé.

Mozgé diszlokacié esetén a diffuzids egyenletet kiegészitve egy latszélagos j = —cv
részecskearammal, a v sebességgel mozgd diszlokacié koriil kialakuld 6tvozo-eloszlas is
kiszamithat6. A c,(r) eloszlds ismeretében pedig meghatarozhaté az 6tvoz6 atomok éltal
a mozgd diszlokacidra hatéd fékezderd nagysaga a diszlokacid v sebességének fiiggvényé-
ben. Elméleti szamitdasok azt mutatjdk, hogy egy éldiszlokacié v sebességii egyenletes
mozgatasahoz sziikséges T nyiro fesziiltség kis v sebességeknél linearisan

T X v,
mig nagy sebességek esetén forditott aranyban
Tox 1/v

fiigg a sebességtol. A 2.8 dbra sematikusan mutatja az elméleti 7 — v 6sszefiiggést, mely
szerint egy kritikus v, sebességnél maximuma van az 6tvozok altal kifejtett fékezderonek.

A 7 — v Osszefiiggés kvalitativan ugy értelmezheto, hogy kis sebességnél novekvo er6d
kell a Cottrell-felh6 atomjainak novekvo sebességii mozgatasahoz, azonban egy bizonyos
sebesség fOlott az 6tvozo atomok mar nem képesek diffundalassal kovetni a diszlokaciot,
igy kisebb fesziiltség is elegendo a diszlokacié novekvo sebességli mozgatasahoz.
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2.8. abra. Diszlokacio-6tvozé kolesonhatasbdl szarmazéd fékezd fesziiltség a diszlokécio
sebességének a fliggvényében [12].

2.9. dbra. Diszlokécié-diszlokécio kolesonhatdsbdl szarmazé fékezé fesziiltség [12]

A fent vazolt szilardsagnovelo 6tvozo-diszlokacié kolesonhatasok mellett a képlékeny
deformacié soran szamolnunk kell azzal is, hogy az egyes diszlokacié mozgasat a tobbi
diszlokaci6 kolesonhatdsuk és/vagy egymads dtmetszése révén jelentdsen akadélyozza ru-
galmas fesziiltségtereiken keresztiil. A kiilso fesziiltség nem mindig elegend6 az ilyen
diszlokaciok mozgatasahoz, igy azok ideiglenesen rogzitodnek. Megmutathato, hogy egy
tiszta fémben mozgo diszlokacié atlagos v sebessége és a 7 csusztatdfesziiltség kozott
logaritmikus fiiggvénykapcsolat all fenn, monoton névekvé fékezéerdt adva (2.9 dbra).

Olyan anyagokban, amelyekben 6tv6z6 atomok is kell6 szamban vannak, mind a két
hatds (diszlokdcié-diszlokécid, illetve diszlokacis-6tviozé kolesonhatds) egyiittesen léphet
fel, és eredményezhet egy olyan fékezofesziiltség-diszlokacidsebesség (7 — v) kapcsolatot,
amit a 2.10 abra sematikusan mutat. Eszerint a 7 —uv fiiggvénynek egy lokélis maximuma
és egy lokalis minimuma van, és igy harom tartomanyra oszthato. Novekvo sebesség
fiiggvényében a nagy sebességeknél lényegében a diszlokacio-atvagasi mechanizmusok-
nak (diszlokacié-diszlokdcié kolesonhatdsnak), mig alacsony sebességeknél a Cottrell-
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2.10. abra. A Diszlokécio-diszlokacié és diszlokacié-6tvozo kolesonhatasok egyiittes ha-
tasa a mozgd diszlokaciora [12]

felhé fékezé hatdsdnak (diszlokdcié-6tvozd kolesonhatdsnak) megfeleléen a diszlokécid
egyenletes mozgatasahoz novekvo kiils6 fesziiltségre van sziikség. A gorbe kozéps6 sza-
kaszaban azonban, a nagyobb sebesség eléréséhez egyre kisebb fesziiltség sziikséges. E
hatas miatt egy igen jellegzetes jelenség léphet fel, amely soran a névekvd deformacid
lokalisan csokkeno fesziiltséget eredményez. Emiatt az egytengelyii nyujtas soran pél-
ddul, a mért huzéfesziiltség-deformacié (o — ) gorbe egyes szakaszai flirészfogszeriien
véaltoznak (2.11 abra). Ezt a jelenséget a szakirodalom plasztikus instabilitdsnak hivja,
illetve a felfedez6ir6l Portevin—Le Chatelier (PLC)-effektusnak is szokds nevezni.

A dinamikus keménységmérésekben a plasztikus instabilitas jelensége tgy jelentkezik,
hogy az er6-benyomédas (F — h) gorbe nem simén, hanem 1épcsdszeriien, a keménység-
benyomédas (HV-h) gorbe pedig, a o — & gorbéhez hasonléan flirészfogszertien véltozik
(Id. a 2.12.a és b abran dinamikus keménységmérésekben). Mind az elméleti szdmolasok,
mind a kisérleti tapasztalatok azt mutatjak, hogy a PLC effektusra jellemz6 fesziiltségesés
(a 2.10, 2.11 és 2.12.a. &bran lathaté AT = Tiax — Tmin, Ao, illetve AHV')) nagységa
erételjesen fligg az 6tvozok koncentracidjatol.

Kiilonboz6 esetekben vagy a o hizo, vagy T cstsztatd (nyird) fesziiltséget hasznéljuk.
A kett6 kozott an. Taylor faktor (M) teremt kapcsolatot, o = M7. Kobos szerkezetii
polikristdlyos anyagok esetén M ~ 3. A HV keménység és huizo fesziiltség kozotti linedris
Osszefiiggést a 2.4 formula irja le.

2.5. A méroberendezés leirasa

Dinamikus keménységmérés alkalmazasival mérési feladatokat végziink egy fémes (pl.
Al-Mg vagy Al-Cu) 6tvozet-sorozaton, melyben az 6tvozé atomoknak az alapanyag me-
chanikai tulajdonsagaira, illetve a plasztikus deformécié mechanizmusaira valé hatasat
kell meghatarozni.
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2.11. abra. Plasztikus instabilitds Al-Mg 6tviozetekben. Flrészfogszeri viselkedés egy-
tengelyll nyuijtas soran

A méréseket egy SHIMADZU DUH-202 tipusu dinamikus keménységmérovel végez-
ziik. A mérémiuszer két részbdl épiil fel, a terhelést szabalyozd és a benyomoddast mérd
elektromos-mechanikus részbél, valamint egy hozzaépitett mikroszképbdl. A mikroszkop
lehetévé teszi a mérendo feliilet kivalasztasat, és a terhelési folyamat befejezését kovetéen
a nyom megtekintését. A késziilék igy benyomddasi-mélység—terheleré vagy benyomo-
dasi mélység—ido grafikonok felvételére alkalmas, melyekbol az el6z6 fejezetekben ismer-
tetettek alapjan a vizsgalt anyag tobb mechanikai tulajdonsagara kévetkeztethetiink.

A miszer sematikus rajza a 2.13 abran lathato. A mérofej egy kétkard emeld egyik
karjahoz csatlakozik. Az emelé masik karjan 1évo tekercs alatt egy keramiamagnes he-
lyezkedik el. Ha a tekercsre aramot adunk, a magnes eltaszitja azt. Ilyen moédon a
terhelés a 0,1 mN-2 mN intervallumban véltoztathatd, 0,02 mN pontossaggal. A mé-
rofej benyomodasi mélységét egy induktiv elmozdulds-érzékelé méri a mérlegkaron. A
legnagyobb mérheté mélység 26 um, a mélységmérés pontossaga +0, 01 pm.

A mérofejre nehezedo terhelést biztosité aram szamitégéppel vezérelhetd. Az elmoz-
duldsméro jelét is megkapja a szamitogép, igy a mérések teljes egészében szamitégép altal
irdnyitottak. A mérésvezérlé program kiilonboz6 idébeli lefolyasu vizsgalatokat tesz le-
hetové. Mérések soran a mérofej elore beallitott, allandd terhelési sebességgel nyomodik
bele a mintdba. A terhelési sebességet a 0,7 — 70 mN/s tartomanyban valaszthatjuk.

A miszer kiilonosen nagy (£5nm) pontossiganak teljes kihasznéldsdhoz a lehetd
legjobban ki kell zarni a kiils6 zavarokat. Ezért a razkddas elkeriilésére a miiszer gumi-
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2.12. 4bra. Plasztikus instabilitds dinamikus keménységmérésekben: a )lépcsdszerii erd-
benyomdédas (F-h) és b) flirészfog-szerii keménység-benyomddas (HV-h) gorbék

tuskokon elhelyezett nagy tomegi betontémbon all. A légmozgasok és a homérsékletin-
gadozasok hatasat csokkenti a méroberendezés koré épitett paravan.

2.6. Meérési feladatok

1. Az 6tvozo atomoknak az alapfém keménységére, és Young-moduluszara gyako-
rolt hatasanak vizsgdlata. Egy adott mintasorozatban 6-7 kiilénb6z6 6tvozo-
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2.13. dbra. A SHIMADZU DUH-202 tipusu dinamikus keménységméro felépitése

koncentraciéju minta van, mindegyiken 2-2 parhuzamos mérést végezve meghaté-
rozzuk a mintdk HV keménységét és az £ Young-moduluszat. A jegyzokonyvben
a mért adatok tablazatos formaban szerepeljenek! A kisérleti eredmények alapjan
megallapithato, hogy az adott mintasorozat esetén hogyan valtozik a keménység és
a Young-modulusz  az 6tviz6-koncentracié (c) fuggvényében. A HV-c¢ kapcsolat
leirdsara a (2.16)-os vagy (2.17)-es egyenletek jellegének megfeleléen

HV = HVy+ K* - ¢",

hatvanyfiiggés varhatd, ahol HV, és K*anyagi allandék. Megvizsgalandd, hogy
1/2-es vagy 2/3-os kitevjil hatvény (a (2.16)-os vagy a (2.17)-es kifejezések) irja-
e le pontosabban a szilardoldatos keményedés koncentraciofiiggését.

2. Plasztikus instabilitdsra jellemz6 fesziiltségesés (AH V') 6tvozé-koncentraci6tdl vald
fiiggésének meghatdrozasa. A kisérleti eredmények alapjan meghatarozando a
AHV — ¢ osszefiiggés. Kisérleti tapasztalatok azt mutatjak, hogy a AHV — ¢
Osszefiiggés altalaban a

AHV = K™ - (¢ — cg)™
alakban keresendd, ahol K**, ¢, és m illesztési dllandok. Ennek alapjan megha-

tarozhaté a ¢y, kritikus koncentracié értéke, melynél kisebb 6tvozotartalom esetén
plasztikus instabilitas nem 1ép fel, azaz AHV = 0.
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3. fejezet

KALORIMETRIA
(Groma Istvdn)

3.1. Bevezetés

A dinamikus kaloriméterek idealis eszk6zok kiilonb6zo anyagokban lejatszodd héeffektus-
sal jaré folyamatok gyors vizsgalatara. A mérés soran a két mintatartoban elhelyezett
mérendd ill. referenciaminta hémérséklete linearisan novekszik az id6 fiiggvényében. A
kapott jel ardnyos a két minta linearis homérséklet névekedéséhez sziikséges teljesitmé-
nyek kiilonbségével. Ily médon, ha a mérendé mintaban héelnyeléssel vagy holeadassal
jaré folyamat jatszodik le, a kimendjelen egy pozitiv vagy negativ cstucsot kapunk. A
csucsok helyzetébdl és alakjabdl kovetkeztetni lehet a lezajlott atalakulasok jellegére és
egy sor, az atalakulasra jellemz6 paraméter meghatarozhaté. Ilyenek példaul az atala-
kuldsi homérsékletek, az atalakulashoz sziikséges ho, az atalakulas aktivalasi energiaja,
stbh.

Ezeket a berendezéseket igen elterjedten hasznaljak folyadékokban és szilard anyagok-
ban lejatszodd kémiai reakciok, valamint fazisatalakulasok vizsgédlatdra. A hagyomanyos
kaloriméterekhez képest nagy elénytik, hogy sokkal kisebb anyagmennyiséget (10-100 mg)
igényelnek, tovabba, hogy gyorsan, széles hémérséklet tartomanyban adnak informaciot
a lejatszodé folyamatokrél. A berendezések érzékenysége fiigg a vizsgalandd dtalakulas
jellegétol, de altalaban 0,1-1 mW tartomanyban mozog.

Két tipusu dinamikus kalorimétert kiilonboztetnek meg, az egyik az un. Differen-
tial Temperature Analiser (a tovdbbiakban DTA), a mésik az an. Differential Scanning
Calorimeter (a tovabbiakban DSC'). A kett6é a homérséklet vezérlé rendszer visszacsa-
tolasanak modjaban kiilonbozik egyméstol. Fzzel a késébbiek soran még részletesen fog-
lalkozunk, most csak annyit jegyziink meg, hogy jé kozelitéssel azt mondhatjuk, a DTA
esetében a kimendjel a két minta eltéré melegedésébdl adodd homérséklet kiilonbséggel
aranyos. EbboOl kell a berendezés és a minta tulajdonsagainak felhasznédlasaval a fiités-
hez sziikséges teljesitmény kiilonbséget meghatérozni. Ezzel szemben a DSC' esetében a
kapott jel kdzvetleniil aranyos a flitéshez sziikséges teljesitmények kiilonbségével.
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Megemlitjiik, hogy a DSC-n és a DTA-n kiviil 1éteznek még egyéb, az anyagok ter-
mikus tulajdonsagait vizsgald péasztazd tipusu berendezések, mint pl. a minta sulyval-
tozdsat detektdlé un. termograviméter (TGA), ill. a minta méretvaltozdsat mérd un.
TMA (Thermal Mechanical Analiser). Ezek miikodésének részleteivel azonban itt nem
foglalkozunk.

3.2. A DSC mukodésének elve

A DSC miikodésének elvét O Neill (1964), Grey (1968) és Kemény (1984) munkéi alapjan
ismertetjiik.

minta referencia minta
O | ERE I—_‘Fl

1] (1] ":\ / e re

heméro fltoallendlidsck  homéro

3.1. abra. A DSC sematikus rajza

A mérendd és a referenciaminta egy-egy alulrol flithet6 platina-iridium mintatartéban
helyezkedik el a 3.1 dbran lathaté mdédon. A mintak homérsékletét egy-egy platina
ellenallas-homérovel mérik.

A flitést biztosito két kalyha hémérsékletének szabalyozésara egy kétkoros visszacsa-
tolé rendszer szolgdl, amint az 3.2 abran lathato. Az els6 kor gy vezérli a két kalyha
flutoteljesitményének atlagat, hogy a két minta hémérsékletét méro ellenallashémérdk at-
laghémérséklete a programhdémérsékletnek megfelelden, a beallithato flitési sebességgel
linearisan véltozzon. A masik visszacsatolo kor a két héméro homérséklet kiillonbségével
aranyos W teljesitménnyel az atlagteljesitményhez képest pozitiv ill. negativ iranyba
eltolja a kalyhdk flitoteljesitményét. Ezzel a negativ visszacsatolassal a két minta kozti
homérséklet kiilonbség csokken. Ezt az eljarast teljesitménykompenzaciénak (power com-
pensation) nevezik. Amint az az aldbbiakban részletesen ismertetjiik ez azt eredményezi,
hogy a hémérséklet és a teljesitmény kiilonbség aranyos lesz egymassal.
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A kialakulé hémérséklet kiilonbség csokkentésére, igy , kalibralhaté” kaloriméter el-
érésére egy masik modszer is haszndlatos. Ez a hagyomanyos DTA tovabbfejlesztett
valtozatdnak tekinthetd. Itt a két mintat ugyanabba a szabdlyozott homérsékletii kaly-
haba helyezik. A héméséklet kiilonbség csokkentését, gy oldjak meg, hogy a két mintat
osszekotik egy jo hévezetével. Az ilyen berendezést szokas ,heat flow DSC’-nek ne-
vezni. Megjegyezziik, hogy kialakuldsat az elektronika gyors fejlédése tette lehetové,
mivel kisebb termofesziiltségek is jol mérhetové valtak. A tovabbiakban csak a power
compensated DSC-vel foglalkozunk részletesen, de az ismertetett miikodési elv és mérési
methodikak kénnyen atviheték a heat flow DSC-re is.

T mért teljesitmény

hémérséklet kliignbség 4
szabdlyozd

Tt

v

hémérséklet program
+ refarancia

0 mintatarté dtlagh8mérsékiet |, minta 0
] K szabdlyozd b
20 =] ; =k
2 coo—— | I —— R

kdlyh

keilyha _ | hBmérsékiet dtiogold | e

3.2. 4bra. A DSC visszacsatold rendszere

Ezutan térjiink ra a mintakba bearamld energiaviszonyok részletes elemzésére. A
kalyhabdl energia csak akkor dramlik a mintaba, ha a minta és a kalyha hémérséklete
kiillonbozik. Ha Ty, és Ty, a mintat és a referenciamintat fité kalyha, illetve T, és T,
a minta és a referenciaminta hémérsékletét jeloli. A két mintédba bedramlé %= ). %
teljesitmény a jol ismert Newton-torvénynek megfeleléen:

dqr Tkm - Tm

S — 1
dt R (3:1)
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dgr o Tk’r - Tr

d  Rr

ahol R; és Rra kélyhak és a mintak kozti héellenallas.
Ha a mérend6é mintdban hoéelnyeléssel vagy hétermeléssel jard fazisatalakulas vagy

kémiai reakcié jatszodik le, a teljesitmény mérlegegyenlete:

dh _ dTy,  dgn
- " ar

(3.2)

(3.3)

ahol ¢,, a minta hékapacitdsa, dh/dt az entalpiavaltozéds sebessége és w,, a minta hé-
vesztesége. Mivel a referenciaminta termikusan semleges, a (3.3) egyenletnek megfeleld
mérlegegyenlet a referenciamintara:
dl,.  dg,
O=c¢—— — +w,, 3.4
dt dt (34)
ahol ¢, a referenciaminta nékapacitasa w,, pedig a hovesztesége.

Jelolje a PO (T) ill. a P°(T) fiiggvény azt a teljesitményt, amelyet ahhoz kell befek-
tetni, hogy a minta ill. a referenciaoldalon levé kalyha hémérséklete T legyen abban az
esetben, ha nincs minta a mintatartéban. Ha minta is van a mintatartoban a sziikséges
P,,, ill. P, teljesitmények:

dgm
ill.
0 dq,
PAT,) = PA(Ti) + 2 (3.6)

Az els6 visszacsatold kor azt eredményezi, hogy az atlaghémérséklet a programhémér-
sékletnek megfeleléen valtozik, azaz:

Tkm + Tkr

B = Tk = vt + To, (37)

ahol v a flitési sebesség, t az eltelt id6 és Ty a kezdohdémérséklet.
A masik visszacsatolas azt jelenti, hogy a P, — P, = W kiilonbség aranyos a Ty, — Tk,
hémérséklet kiilonbséggel azaz:

W = —K (T — Ti)- (3.8)

Altaldban feltételezhetjiik, hogy a két mintatart6 tulajdonsagai kozott kicsi az eltérés,
ezért bevezetve a

AT}, = T — Tir (3.9)
AT =T, —T, (3.10)

2 dP? dP?
2=, (T, 11
== 7 (D) + 7 (Th) (3.11)
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AP(Ty) = P, (Ty,) — PX(T;) (3.12)

jeloléseket és képezve a (3.5) és (3.6) kiilonbségét (3.8) felhasznalasaval j6 kozelitéssel
adodik, hogy

dgm  dg;

1 1
— —KATy — =AT, + AP = —
dt — dt FTROT Refy

AT, + AP, (3.13)

A (3.1-3.4) és (3.13) egyenletekbél a %265 %rkikiiszobolhetd. Feltételezve, hogy a

d
Ty — Tm; I: azaz a mintatartok atlaghdmérséklete és a mintak atlaghémérséklete kozotti

kiilonbség is kicsi. Ekkor a
1 1 T, +T.
—— | | Tx — 14
(R:% R:f) ( 2 ) 314

méasodrendii tag elhagyéasaval a % = Rl* + % jelolés bevezetésével
1 1 T, —T
— AT, + AP = —AT, = 3.15
Reyy kT ReF + R ( )
dt,, dh T,—-1T, AT
S A R — Wy 3.16
T T L (3.16)
AT. T, —T. AT,
—— = — W, 3.17
“at R R Y (8.17)
adodik. Az esetek nagy részében feltételezhetd, hogy
d T, +T, dTy, dTy
) (e — )k P il 1
(Cm Cr)dt 5 (Cm — ¢) o << (em —cr) o (3.18)
Ekkor a (3.17-3.18) egyenletekbdl T,,, és T, kikiiszobolhetd és
e=mter (3.19)
2
Whas(T) = —=AP 4+ w, — wy, (3.20)
jelolésekkel
dATy,  dh 1
m ~— CLr - = — AT - as T 3.21
(Cm — ¢ )v+c TR Rers i — Weas (1) (3.21)

Amennyiben R.;s ismert a hdmérséklet fiiggvényében a mért ATy, jelbdl meghatérozhato
a teljesitmény dimenzi6ji w = —5Z mennyiség, amely (3.21) alapjén a

Rers
dh d
(Cm — CT)U + % + CReffd—l; + wbas(T) =w (3.22)

o8



egyenletet elégiti ki. Ez a kifejezés tekintheto a DSC miikodését meghatarozo alapegyen-
letnek. Amennyiben a (¢, — ¢,)v + 9 idébeli véltozdsét leiré karakterisztikus id jéval
nagyobb a kaloriméter 7 = - Riff relaxdcids idejénél akkor (3.22) bal oldaldnak harmadik
tagja elhanyagolhatd és a w mért teljesitmény

w=(cpm—c)v+ CCZZ—}; + wpas(T') . (3.23)

Gyors véltozasokkor, mint példaul a flitési sebesség megvaltoztatasakor, a teljesitmény
id6 szerinti derivaltjat tartalmazd tag kovetkeztében jél megfigyelheté tranziensek je-
lennek meg a gorbén. Ezek azonban &ltalaban nem hordoznak a minta tulajdonsigai
szempontjabol fontos informaciot.

Lathaté hogy amennyiben a két minta teljesen egyforma és entalpiavaltozassal jaro
folyamat sincs, akkor a kimeneten megjelen6 jel a fenti képletben wy,s(T)—vel jelolt tag.
Ez az un. alapvonal. Az alapvonal csak abban az esetben tiinik el, ha a két mintatartd
minden szempontbdl egyforma. Ez azonban a gyakorlatban nyilvan nem megvaldsithaté.
Ezért érzékeny méréseknél az alapvonalat valamilyen mddszerrel meg kell hatarozni. Ez
nem egyszerl feladat, mivel az alapvonal tartalmazza az egész berendezés tulajdonsagait,
valamint a mintak hoveszteségét. fgy az altalaban még két egymas utani felfités esetén
sem egyezik meg pontosan.

Power [mW]

30

254

20 H

151

T T T
575 600 625
Temperature [K]

3.3. dbra. Fe-B iivegfém atkristalyositdsa. Els6 és masodik felftités

Abban az esetben, ha a mintaban a felftités alatt irreverzibilis atalakulas zajlik le
és a masodik felflités soran mar semmilyen atalakulas nem torténik, a masodik felfiités
altalaban jo kozelitéssel alapvonalnak tekintheté. Tipikus példa erre az tivegfém atkris-
talyositasa. Ilyen mérési eredmény lathato a 3.3 abran.

Az egyéb esetekben az alapvonalat grafikus médon kell meghatdrozni abbdl az elvbol
kiindulva, hogy az alapvonal egy sima gorbe. Az esetek nagy tobbségében az alapvo-
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Power [mw]

5

400 500 600 700
Temperature [K]

3.4. dbra. Al-Mg-Zn 6tvozeten mért kivalast és az azt kovetd visszaoldodast mutato
tipikus termogram a berajzolt alapvonallal.

nal elég egyértelmiien meghatarozhato. Eléfordul azonban, hogy a mért gorbébdl még a
folyamat irdnya sem hatarozhaté meg egyértelmiien, ilyen esetekben az alapvonal meg-
hatarozasa elétt egyéb mérésekbdl kell kovetkeztetni a folyamat jellegére. Egy tipikus
mérési eredmény és a berajzolt alapvonal lathaté a 3.4 dbrén. (Megjegyezziik, hogy
még abban az esetben is amikor a masodik felflités j6 kozelitéssel alapvonalnak tekint-
het6 sziikséges lehet az alapvonal grafikus kis mértékl korrigdlasa. Ennek oka a minta
fajhéjének esetleges valtozasa.)

Fontos foglalkozni még a berendezés kalibralasdval. Amint azt mar emlitettiik a kime-
neten megjelend jel a két mintatarté kozotti homérséklet kiilonbséggel aranyos. Ahhoz,
hogy a minta hokapacitasat ill. a mintaban lejatszodé atalakulasi folyamathoz tartozo en-
talpiavaltozas sebességét meg tudjuk hatdrozni, ismerni kell R, ;¢(T") értékét. Amennyi-
ben egy adott hémérsékleten ez dllandonak tekintheto, értékét a homérséklet fiiggvé-
nyében ismert atalakulasi hovel rendelkez6 mintdkon végzett kalibracios mérésekkel meg
lehet hatarozni. Ez a kalibraciés mérés altalaban tiszta anyagok olvadashéjének mérésé-
vel torténik. A DSC-be beépitett teljesitménykompenzacié kovetkeztében R, ;¢(T') értéke
nagymértékben fiiggetlen a kaloriméter termikus tulajdonsdgaitol, ugyanis az Re¢(1") -t

(3.13) alapjdn meghatarozo

1 1
=K+ — 3.24
Rors 7 (3.24)
reldcidban szerepld K értéket ugy valasztjak meg, hogy az sokkal nagyobb legyen mint%.
Ezért a DSC-ben

1
Reff - E (325)

Ez azt eredményezi, hogy a teljesitmény kalibracié a hémérséklettol fiiggetlen és ido-
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ben igen jé kozelitéssel dllandonak tekinthet6. Masként megfogalmazva ez azt jelenti,
hogy a DSC-nél a két mintdba bearamlo teljesitménykiilonbséggel aranyos jelet kapunk
a kimeneten.

A kaloriméter miikodését leird fenti gondolatmenetet K = 0 vélasztassal DTA-ra is
alkalmazhatjuk. Ekkor azonban R.;; = R, ami azt jelenti, hogy a teljesitménykalibra-
ci6hoz sziikséges szorzd értékét a kaloriméter termikus tulajdonsagai hatarozzak meg.
Ennek kovetkeztében R.;s értéke altalaban fiigg a hdmérséklettdl, igy kvantitativ vizs-
galatokhoz azt tobb hémérsékleten elvégzett kalibralassal kell meghatarozni. Ez 6nma-
gaban még nem jelent problémat ha R.sregy adott hdmérsékleten idében dllandé. Ennek
biztositasa azonban nem egyszerii feladat. Ugyanakkor 1000°C" {616tti hémérsékleteken
a két mintatarto kiilon torténd flitése jelenleg nem megoldott. fgy a magas homérsékletii
kaloriméterek mindegyike DTA. Megjegyezziik azonban, hogy az utébbi idében az olyan
nem teljesitménykompenzélt kalorimétereket is, amelyekben a kalibracié jol elvégezhetd
szokas DSC-nek nevezni. Megkiilonboztetésiil ezeket hoaram DSC-nek, "heat flow DSC”
nevezik.

3.3. Kiilonbo6z6 tipusu atalakulasok vizsgalata DSC-
vel

DSC-vel igen sokféle atalakulas vizsgalhato, de a kiilonb6z6 tipusu atalakulasoknal kapott
mérési eredmények kiértékeléséhez altaldban 1ényegesen eltérd kiértékelési eljarasokat kell
alkalmazni. A kovetkezOkben ismertetjiik a fémfizikdban el6forduld esetekben az egyes
kiértékelési eljarasokat.

3.3.1. Olvadasi paraméterek meghatarozasa

Az egyik gyakran eléfordulé probléma kiilonb6z6 anyagok olvadaspontjanak és olvadasho-
jének meghatarozasa, illetve 6tvizetek esetében a fazisdiagram felvétele. Az olvadaspont
és olvadash6 mérés azért is fontos, mert -amint azt mar korabban emlitettiik- a kalo-
riméter homérsékletének és a mért jelhez tartozd teljesitményének kalibraldsa, ismert
olvadaspontu és olvadashojii anyagok olvasztasi gorbéjének felvételével torténik.

Tekintettel a minta és a kalyha kozotti véges hévezetoképességre, az olvadas nagy
tisztasagi anyag olvasztasa esetén is egy véges szélességli cstucsot ad, mivel a minta
teljes atolvadasahoz idére van sziikség.

Nagy tisztasagi anyagon mért tipikus olvasztdsi gorbe lathaté a 3.5 abran. A cstcs
felfuto része jo kozelitéssel egyenes, majd az olvadas befejezodésével a mért jel hirtelen
nullara esik vissza. Mivel olvadés esetében az entalpia valtozast nem tudjuk expliciten
megadni az id6 fliggvényében, az olvasztaskor mért termogram alakjanak meghatéroza-
sdhoz (3.23) helyett vissza kell térniink a (3.15-3.17) egyenletekhez. A (3.15)-b6l T,-t
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3.5. dbra. Tiszta anyag(Al) olvasztdsakor mért termogram

kifejezve majd azt (3.17)-be behelyettesitve

1 R dAT, 1
—i—l) =—T-T,)—w — AP 3.26
Ress R f ( ) (3.26)

dt — R:
adodik. Az egyenlet bal oldalanak masodik tagja altalaban elhanyagolhaté, igy a korabbi
jelolésekkel

ATk — Cp (

W= — (T = ) + 1pas. (3.27)
Ry

Mivel az olvadas soran a minta 7,, hémérséklete allandé az olvadas befejezddéséig a
kimend jel a programhémérséklettel ardanyosan véltozik. A w(T') gorbe meredekséget a
minta és a mintatartd kozotti hoatadas hatarozza meg, igy az nem hordoz szamunkra
lényeges informaciot. Az olvadas befejezddésével megsziinik T,,, allanddsdga, a kimendjel
a rendszer id6éallandéjanak megfeleld iitemben exponencidlisan visszaesik a (3.23) éltal
meghatarozott értékre. Mivel a szilard és a folyadék fazis nékapacitasa nem egyezik meg
az olvadas elotti és utani jelszint kismértékben eltér.

Az olvadaspont nyilvan ott kell legyen, ahol a csics elkezdédik. Ennek pontos meg-
hatarozdsa azonban nem lehetséges, igy a csucs felfutd részének allandé meredekségli
szakaszara illesztett egyenesnek az alapvonallal valé metszetét célszerti olvadaspontnak
tekinteni (a 1.5 dbrara behizott egyenes).

Az olvadédshd a (3.23) egyenlet alapjédn a w(t) gorbe id6 szerint integrélja a minta
tomegével normalva.

Megjegyezziik még, hogy a minta elso olvasztasa soran a minta geometriajanak val-
tozésa miatt a minta és a mintatarté kozotti hoellenallas valtozhat, igy a termogramon
nem mindig kapunk egyenest. Ilyenkor célszeri a mintat mégegyszer megolvasztani és
az ekkor kapott termogramot hasznalni.
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Otvozetek esetében az olvasztési gorbe jellege kiilonbozik a tiszta anyagétsl. Annak
megfeleloen, hogy az olvadasi folyamat a szolidusz homérsékleten kezdodik és a likvidusz
hémérsékleten fejezodik be, a mért gorbe szélességét dontéen nem a héatadasi tényezo,
hanem ez a két homérséklet hatarozza meg. Az Otvozetek fazisdiagramjaval és annak
kaloriméterrel torténé meghatarozasaval a késébbiekben még foglalkozunk.

A DSC-vel végzett olvadaspont mérések pontossiga tizedfok nagysagrendii, mig az
olvadashd néhany szazalék pontossaggal hatarozhatd meg.

3.3.2. Fajho mérése

Abban az esetben ha a vizsgalt rendszerben atalakulas nem jatszodik le, a DSC miiko-
dését leird (3.23) alapegyenlet a

(Cm — ¢ )v + Wpas(T) = w (3.28)

alakra egyszertisodik. fgy a kimeneten mért jel és az alapvonal kiilonbsége aranyos a két
minta hékapacitasanak kiilonbségével. Ez lehet6vé teszi a minta fajhdjének megméré-
sét. Ha felvessziik a mintan mérheté termogramot, majd azt Ugy is megmérjiik, hogy a
mintaoldal tires és a kett6t kivonjuk egymésbdl, az a (3.28) egyenlet értelmében ardnyos
a minta hékapacitasaval a homérséklet fliggvényében. Ehhez azonban fel kell tételezni,
hogy az alapvonal a két mérés esetében megegyezik. Ha csak durva becslésre van sziikség
ez felteheto, de pontos mérésekhez nem tekinthetiink el az alapvonal valtozasatol.

Az alapvonal valtozasabdl adodé bizonytalansag az un. modulalt DSC mérési metodi-
kaval kiiszobolhet6 ki. Ez azt jelenti, hogy a linearisan névekvd programhomérséklethez
egy tipikusan 0.01Hz frekvencigju 1K amplitiddju szinuszosan valtozo jelet adunk hozza.
Ekkor a vélaszjelen is a lasstu valtozé komponens mellett megjelenik egy modulalt kom-
ponens is (lasd 3.6 abra).

Ekkor a 3.28 egyenlet nyilvan a

(m — ¢r)(v+ Aw cos(wt)) + Wpes(T) = w (3.29)

alakot oOlti, ahol A a modulacié amplitudéja w pedig a moduléacié korfrekvenciaja. Lat-
haté tehat, hogy a modulalt komponens amplitiddja ardnyos a minta és a referencia
minta fajféjének kiilonbségével. fgy tehat ezt a mért jelbol meghatarozva a két oldal
fajhdjének kiilonbségét megkapjuk. Ahhoz, hogy a mérend6 minta fajhéjét megkapjuk
ismerniink kell ¢, értékét. Ezt gy hatarozhatjuk meg, hogy iires mintatarté mellet
is végziink egy mérést és a két jel kiilonbségét értékeljiik ki. Ni esetébe a Curie pont
kozelében végzett mérés lathatd a 3.7 és 3.8 abrakon.

3.3.3. Reverzibilis és irreverzibilis folyamatok szétvalasztasa

A precizios fajhé mérés mellett a moduldlt mérési médszer kitiinéen hasznélhatd a vizs-
galt mintaban lejatszodo reverzibilis és irreverzibilis folyamatok szétvalasztasara. A ha-
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3.6. dbra. Ni mintan (alsé gorbe) valamint iires mintatartén (felsé gorbe) mért modulalt
jel a programhémérséklettel egyiitt.

Power [mW]  Temp. [K] Lag. [K]

; %%

600 -

2000 3000 4000 )
Time [s]

3.7. abra. Curie pont kozelében Ni-en végzett modulalt mérés.

gyoményos modszer soran a kapott jel a reverzibilis és irreverzibilis h6 6sszege. Ahhoz,
hogy le tudjuk vélasztani a reverzibilis részt az lehet csinalni, hogy megallitjuk a flitést,
majd egy kicsit visszahtitjiik a mintat majd djra felfiitjiik. Az igy kapott masodik jel
mar csak a reverzibilis hot tartalmazza. Ezt automatizalja” a modulalt mérés. Jo koze-
litéssel azt mondhatjuk, hogy a modulélt jel atlaga az irreverzibilis, mig amplitudéja a
reverzibilis hot adja.

Cr alapt fémiivegen végzett tipikus moduldlt mérést mutat a 3.9 dbra. Erdemes
kiemelni, hogy a még nem kiértékelt abran az {ivegesédési homérséklethez tartozé fajhé
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3.8. abra. Ni fajh6jének valtozasa a Curie pont kozelében.

novekedés alig észrevehetd. A kiértékelés utan azonban jol megfigyelheté. Ez jol mutatja
a modulalt mérés hatékonysagat.

3.3.4. Termikusan aktivalt folyamatok

Szilard anyagokban lezajlo atalakulasi folyamatok gyakran tin. termikusan aktivalt folya-
matként kezelhetok. Termikusan aktivalt folyamatrol akkor beszéliink, ha a szabadental-
pia lokalis minimuméban iil6 rendszer termikus fluktuacioval gyozi le a potencidlgatat,
és 1gy keriil 4t egy alacsonyabb szabadenergiaju allapotba. Tipikus ilyen folyamat az
iivegfém atkristalyosodéasa, vagy szilard otvozetekben lezajlo kivalasi és oldédési folya-
matok.

Az atalakulds soran 1j fazis megjelenését és novekedését figyelhetjiik meg. Jeldlje a
to id6pontban megjelené szemcse térfogatat a ¢ pillanatban v(tg,t). Ekkor V' térfogati
mintaban a V, atalakult térfogat az ido fiiggvényében

Vo =V ¢ Now(0,1) +/I(t’)v(t’,t)dt’ (3-30)

0

alakban adhaté meg, ahol Ny a szemcsék kezdeti stirtisége, mig I(t) az Gj nukledcié meg-
jelenésének valoszintisége. A kialakuld szemcsék novekedésiik soran atfedheti egymaést
amit a fenti kifejezés nem vesz figyelembe. Ezt a problémét Johnson, Mehl, Avrami és
Kolmogorov az un. kiterjesztett térfogat hipotézissel oldotta meg. A (3.30) kifejezést
érvényesnek tekintették az egész atalakulasra gy, hogy az nem a ténylegesen atalakult
térfogatot, hanem egy hipotetikus kiterjesztett térfogatot ad meg. A V5 valédi és a Vi,

65



i
il

|!1I<III\I\|HWUIIM A

!"Jﬂ"‘i’il II‘NWWW‘

5
L
—
——

=

TTTTTTT

eeeeeeeeeeeeee

eeeeeeeeeeeeee

3.9. abra. Cr alapti fémiivegen modulalt DSC-vel kapott eredmények. A modulélt mérés

(fels6 dbra). Az atkristdlyoso

lis h6 (als6 dbra) amelynek viszonylag gyors novekedése az

valésul meg.

kiterjesztett térfogat véaltozasa

kozott a

dést mutaté irreverzibilis hé (kozéps6 dbra). A reverzibi-

iivegesedési homérsékleten

(3.31)



relaciot tételezték fel. Ez azt jelenti, hogy allandé hémérsékleten a t ido alatt atalakult
C(t, T)+2hényadot a

(1= C) = 4 Nw(0,4) + / I(E)o(t', t)dr (3.32)

kifejezés hatdrozza meg. Ha a (3.32) jobb oldala dllandé homérsékleten az idének egy-
szer( hatvanyfiiggvénye un. Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JMAK) kinetikardl be-
széliink. Ekkor az atalakult hanyad:

O, T) =1 — exp {—(kt)"} (3.33)

ahol k a homérséklettol fiiggd konstans és n a folyamatra jellemzo kitevo. Termikusan

aktivalt folyamat esetében
Q
k=7 - .34
eXp{ RT (3.34)

alaki, amelyben @) a folyamat aktivaldsi energidja, Z az un. frekvencia faktor és R az
univerzalis gazallando.

A (3.33) és (3.34) egyenlet azt jelenti, hogy ezeket az dtalakuldsokat harom paramé-
terrel jellemezhetjiik, nevezetesen az aktivéalasi energiaval, a frekvenciafaktorral és az a
kitevovel.

Természetesen C(t, T') kifejezése csak izoterm esetben adja meg helyesen az atalakult
hanyadot. Ezzel szemben a DSC-vel végzett mérés 1ényegét tekintve nem izoterm. Annak
érdekében, hogy a (), Z és a paramétereket a DSC-vel kapott termogramokbdl meg tudjuk
hatérozni a (3.33) kifejezést altalanositani kell nem izotermikus esetekre.

Az egyik lehetséges médszer az lenne, hogy a k (3.34) kifejezésében szereplé T' helyébe
egyszeriien behelyettesitjiik az adott ¢ idépillanatnak megfelel6 pillanatnyi hémérsékletet.
Ez a mdédszer az irodalomban gyakran hasznalatos, de mint arra Kemény és munkatar-
sai ramutattak- (T. Kemény Kandidatusi értekezés), ez a megoldas teljesen formalis és
semmilyen fizikai elvvel nem indokolhaté.

Az altaluk javasolt médszer az un. izokinetikus hipotézisen alapszik, amely azt jelenti,
hogy feltételezziik, hogy az atalakulas sebessége csak a pillanatnyi homérséklettdl és a
mar atalakult hanyadtol fiigg és nem filigg az anyag termikus el6életétol.

A C(t,T) &talakult hanyad nem izoterm esetben is érvényes alakjanak konkrét meg-
hatérozasahoz induljunk ki az izoterm kinetikat leiré (3.33) kifejezés dtrendezett

g(C(t)) = kt (3.35)
alakjabol, ahol
9(C) = |—=In(1 = '™ (3.36)
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Az izokinetikus hipotézisnek megfelelden (3.35)-t gy &ltalanosithatjuk, hogy lokélissa
tessziik, azaz

Ag(C(t)) = k(T(t))At. (3.37)
Ennek alapjan az atalakult hanyad
. n
Ct) =1 — exp / K(T(#))dt (3.38)

0

alakban adhaté meg nem izoterm mérés esetében.
Specialisan a DSC esetében az allandé flitési sebességnek megfeleléen

T(t) = vt + Ty (3.39)

szerint valtozik, ahol v a flitési sebesség és Ty a kezd6hémérséklet.

Mivel a DSC-vel az entalpiavaltozés % sebességét mérjiik, ha ezt normaljuk a mért
csucs alatti teriiletnek megfelelo teljes entalpiavaltozassal, kozvetleniil nem az atalakult
héanyadot, hanem a % atalakulési sebességet hatarozhatjuk meg az id6 fliggvényében.
Természetesen ez csak abban az esetben igaz, ha egylépcsos atalakulas jatszodik le, vagy
az egyes folyamatok jél elkiiloniilnek és mindegyiket kiilon-kiilon a sajat teriiletével nor-
maljuk.

Tekintettel arra, hogy a C(t) (3.38) kifejezése a meghatarozandé @, Z és n paraméte-
rek bonyolult fiiggvénye, a mért gorbékbol ezek meghatarozasa igen nehéz feladat, foleg
akkor, ha az atalakulas tobb lépésben zajlik le.

Nagyon gyakran azonban csak a talan legfontosabb paraméter, az aktivalasi energia
meghatarozasaval is megelégsziink. Ehhez egy igen egyszerti médszer all rendelkezésre.
Ugyanis a C(t) (3.38) kifejezésének analizdlasdval kimutathat6, hogy a % gorbe maxi-
mumbhelyéhez tartozo T),.. homérséklet és a flitési sebesség kozott a kovetkezd relacio
all fenn: 0 1

In(v) =a—1, O52RTmaX,
ahol a egy v-tdl fliggetlen, csak Q-tdl, Z-t6l és n-tol fiiggd paraméter. Ennek a mérések
soran jol érzékelheté kovetkezménye, hogy azonos anyagon nagyobb flitési sebességgel
felvett termogramokon a kapott csiicsok termikusan aktivalt folyamat esetén magasabb
hémérsékleteken helyezkednek el. Ezt a jelenséget demonstralja a 3.10 abran lathaté
iivegfém atkristalyosodasat mutato termogram sorozat.

Megemlitjiik, hogy a cstcseltolédés szemléletesén azzal magyardzhatd, hogy ha gyor-
sabban fltjiik fel a rendszert akkor egy adott AT homérséklet intervallumban a rendszer
kevesebb ideig tartézkodik, igy ott csak kevesebb anyagmennyiség tud atmenni termi-
kus aktivalassal az alacsonyabb szabadentalpidju dllapotba. fgy az atalakulas "késobb”
jatszodik le.

(3.40)
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3.10. dbra. Fe-B fémiivegen mért termogrammok kiilonbo6z6 flitési sebességek mellett.

Fontos megjegyezni, hogy a csicseltolodas kovetkeztében a kiillonb6z6é anyagokon mért
termogramokbol meghatarozott karakterisztikus homérsékleteket csak akkor lehet Gssze-
hasonlitani, ha a mérések azonos flitési sebességgel torténtek.

A (3.40) kifejezés alapjén, ha egy adott mintan tobb fiitési sebességgel felvett termog-
ramokbdl meghatarozzuk a maximumokhoz tart6z6 7)., hémérsékleteket és az 1/T,,4.
fiiggvényében abrazoljuk In(v)-t, egy egyenest kapunk. Az egyenes meredekségébol és
tengelymetszetébol az aktivalasi energia és az a értéké meghatarozhaté. Abban az eset-
ben, ha tobb 1épésben jatszodik le az atalakuléds, igy ennek megfelelden tobb csics van,
természetesen minden egyes csicshoz tartozé aktivalasi energiat meg kell hatdarozni. A
3.4 4bran lathaté méréssorozathoz tartozé 1/7T,, — In(v) gorbe lathat6 a 3.11 dbran.

3.4. Otvozetek fazisdiagramjanak meghatirozasa

A DSC alkalmas 6tvozetek fazisdiagramjanak meghatarozasara. Miel6tt a mérés menetét
ismertetnénk, roviden osszefoglaljuk a kétkomponensi 6tvozetek termodinamikéjat.

A szilard anyagokon végzett kisérleteket az esetek donté tobbségében tugy végzik,
hogy a mérés kdzben a nyomas allando, legtobbszor megegyezik a légnyoméssal, mikoz-
ben a rendszer homérsékletét kontrollaljak. Ekkor a rendszer viselkedését meghatarozo
termodinamikai potencidl a G = U — T'S + pV szabadentalpia (U a bels6 energia, T" a
hémérséklet, S az entrépia, p a nyomés és V' a térfogat ).

Megjegyezziik azonban, hogy gyakran a szabadentalpia helyett az F' = U — T'S sza-
badenergiat szoktak hasznalni. Ha a kisérletet nem nagy nyoméson végezziik, akkor
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Q=2.09 eV v=9.7E+18 K/min
T T T
1.65 1.675

17
1000/Tm [1/K]

3.11. dbra. 1/T,, — In(v) gorbe.

szilard anyagok esetében ez megengedheto, ugyanis

4G — dF = pdV + Vdp = (V + p2L) dp+ & 2 pvar

V a1, (3.41)
=V (1-YX)dp+ ppVdrT,

ahol k az izotermikus kompresszibilitds és 5 a hétagulasi egyiitthaté. Mivel dp a kisérlet-
ben nulla a két termodinamikai potencial valtozasa akkor egyezik meg jé kozelitéssel ha
pV 3 kicsi. Mivel szilard anyagokra a hotagulasi egyiitthato kicsi, atmoszférikus nyomés
kozelében ez teljesiil.

Amennyiben a vizsgalt rendszerben az egyes komponensek mennyisége nem rogzitett,
akkor a rendszer belsé energiajanak megvaltozéasa

dU = TdS — pdV + piadNa + ppdNp. (3.42)

amelyben py és up valamint Ny és Np az A ill. B komponens kémiai potencialja ill.
részecskeszama. Ennek alapjan a szabadenergia megvaltozasa

dG = =SdT + Vdp + puadN4g + pupdNp. (3.43)
Az altalanos szabalynak megfelel6en ezekre a rendszerekre a belso energia
U=TS —pV + puaNas+ upNg. (3.44)
Ezt felhasznalva a szabadentalpia definiciéja alapjan G

G:/LANA—F,UBNB (345)
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alaki. A rendszer teljes szabadentalpidja helyett célszerti attérni az egy atomra juto
g = G/(NA+ NB) fajlagos szabadentalpidra. G' (3.45) alakja alapjan

g = pac+pp(l—c), (3.46)

ahol ¢ = NA]YFANB az A tipusi atomok koncentraciéjat jeloli. (Természetesen a két kémiai

potenciél fiigg a koncentraciétél.) g megvéltozasara (3.44) és (3.45) alapjén egyszerii
szamolas utan

1
dg = —sdT + Edp + (pa — pp)de (3.47)

adédik, amelyben s = S/(Na + Np) a fajlagos entrépia, mig n = (Na + Np)/V a ré-
szecskestirtiség. Ennek alapjan a fajlagos szabadentalpia koncentracié szerinti derivéltja
allandé hémérsékleten és nyomason

dg B
(50),, =#a=n -

A (3.46) és (3.48) kifejezések alapjan a fajlagos szabadentalpia koncentraciofiiggésének
ismeretében a két komponens kémiai potencidlja grafikusan egyszertien meghatarozhato
(lasd 3.12 dbra), ugyanis a g(c) gorbét az adott koncentracidji pontban érint6 egyenesnek
a ¢ = 0 helyen felvett értéke pup mig a ¢ = 1 helyen felvett értéke 4.

3.12. abra. Kétkomponensi rendszerben a kémiai potencidl meghatdrozasa a fajlagos
szabadenergia koncentraciéfiiggése alapjan.

Tobbkomponensti rendszerekben az egyes komponensek alkotéelemei kézotti koleson-
hatas kovetkeztében a homogén egyfazisi rendszer bizonyos esetekben nem stabil, a
rendszer tobb fazisra esik szét. A kovetkezokben megvizsgaljuk, hogy mi annak a ter-
modinamikai feltétele, hogy egy kétkomponensii 6tvozetben egy adott homérsékleten
egyszerre két fazis legyen egyensilyban.
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A termodinamika altalanos elveinek kovetkeztében egy rendszer allandé hémérsék-
leten és nyomason akkor van egyensilyban, ha a rendszer teljes szabadentalpidjanak
minimuma van. Ezért el0szor nézziikk meg, hogy mi annak a feltétele, hogy a rendszer
Osszes szabadentalpiaja csokkenjen, ha feltessziik, hogy a rendszer szétesett egy c¢; kon-
centraciéju f térfogati hanyadu és egy co koncentracioju 1 — f térfogati hanyadu fazisra.
A szétesett rendszer szabadentalpidja

9s = fglcr) + (1= fg(ca). (3.49)
Természetesen kozben az dtlagos koncentracié ugyanaz kell, hogy maradjon azaz:
c=fa+ (11— f)e. (3.50)

A (3.50) és (3.49)-bdl a térfogati hanyadot kikiiszobolve

g = —C(gler) — glen)) + S9) Z20le2) (3.51)

1 —C2 C1 — Co

Lathat6, hogy a ¢ koncentracio fliggvényében g,egy olyan egyenes amely dtmegy a
(c1,9(c1)) és (c2,9(c2)) pontokon. Ez azt jelenti, hogy -amint az a 3.13/a dbrén lathato-,
ha a g(c) gorbe alulrél nézve mindeniitt konvex akkor a szétesés kovetkeztében a rend-
szer szabadentalpidja mindig novekszik. Ellenkez6 esetben azonban csokkenhet (3.13/b
abra). Tehat a szétesés egyik feltétele az, hogy a fajlagos szabadentalpia gorbének legyen
konk&v része.

Amennyiben a szabadenergia gorbének két minimuma van (3.13/b dbra), a minimélis
szabadentalpia nyilvan akkor érheté el, ha a g egyenes a két minimum kozos érintoje,
tehét a 3.13/b dbrén szaggatott vonallal behizott egyenes. fgy a kialakulo két egyensulyi
koncentracio a két érintési ponthoz tartozo koncentracié. Ez azt jelenti, hogy amennyiben
az atlagos koncentracio a két érték kozé esik, egyensilyi allapotban a rendszer mindig két,
az érintési ponthoz tartozé koncentracioju fazisra esik szét. A fazisok térfogati hanyada a
(3.50) feltételbél hatdrozhaté meg. Megjegyezziik, hogy mivel, -amint azt az el6zéekben
megmutattuk- az egyes komponensek kémiai potencidlja mindig a szabadentalpia gérbe
érintojének a ¢ = 0 ill. ¢ = 1 tengelyekkel valéo metszéspontja, a kozos érinté kovet-
keztében a két fazisban az azonos komponens kémiai potencidlja azonos. Ez megfelel
annak az altaldanos termodinamikai elvnek, hogy egyensilyban az intenziv allapotjelzok
megegyeznek.

Mivel a szabadentalpia fiigg a homérséklettol a lehetséges egyensulyi fazisok koncent-
racidja valtozik a hémérséklet fiiggvényében. Bizonyos homérséklet felett mar a szabad-
energia gorbének csak egy minimuma, van igy itt egyfazisu egyensilyi rendszer alakul
ki. A lehetséges fazisokat az un. fazisdiagramon szokas dbrazolni. A fazisdiagram a
hémérséklet fliggvényében megadja a lehetséges egyenstlyi fazisok koncentraciéjat. Egy-
szerli kétkomponenst anyagnal ez a 3.14 abran lathaté viselkedést mutat. Amennyiben
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d, b,

3.13. dbra. Szabadenergia gorbék egy (a) ill. két (b) minimummal rendelkez6 szabad-
energia esetén.

T szildrd oldat

3.14. dbra. Egyszerii kétkomponenst anyag fazisdiagrammja.

a koncentracio-homérséklet adatpar az a + [-val jelzett teriileten beliil van, a rendszer
az adott hémérsékletnek megfelel6 o és [ fazisokra esik szét.

A fazisok térbeli eloszldsa erételjesen fiigg a minta el6életétdl, azt a feliileti fesziiltség
ill. a diffazios egyiitthatéd jelentésen befolyésolja. fgy a kialakulé morfolégia pusztan
termodinamikai megfontoldsokbdl nem meghatarozhaté. A minimalis energiaju allapot
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az lenne amikor a két fazis hatara egyetlen gombfeliilet, de ez a gyakorlatban csak igen
nehezen allithaté eld. Egy tipikus faziseloszlast mutat a 3.14 dbra.

g folyadék

szildrd

3.15. dbra. Folyadék és szilard fazis szabadenergidja a koncentracié fiiggvényében.

Foglalkoznunk kell még azzal az esettel amikor a kétkomponensii rendszer részben
vagy egészben megolvad. Ha felrajzoljuk a folyadék és a szilard fazis szabadentalpidjat
a koncentracié fiiggvényében (3.15) -teljesen hasonlé meggondoldssal mint azt az eléz6-
ekben tettiik- belathatd, hogy eléfordulhat, hogy a rendszer szabadentalpidja gy éri el
minimumat, hogy egyszerre szilard és folyadék fazis is jelen van a rendszerben. A két
fazis koncentraciéjat itt is a két gorbe kozos érintéjének érintési pontjai adjak. A leg-
egyszeriibb esetben ez a 3.16 abran lathato fazisdiagramot eredményezi. A fels6 gorbe
az un. likvidusz folotti tartomanyban csak folyadék, az alsé gorbe az un. szolidusi alatt
csak szilard fazis van jelen. A kettd kozott szilard és folyadék fazis van egyensilyban.

Valédi rendszereken a 3.13 és 3.16 abrakon lathaté fazisdiagramok kombinacidja ala-
kul ki. Az egyik legfontosabb eset az un. eutektikus fazisdiagram. Ez a 3.17 dbran
lathaté. Ennek sajatossdga, hogy van egy olyan koncentracié, amelynél nem alakul ki
szilard-folyadék egyensily (az abran a szaggatott vonalhoz tartozé koncentracié). Tehdt,
ha pl. a rendszert megolvasztjuk, akkor a tiszta anyagokhoz hasonléan, az olvadaspont
felett csak folyadék fazis van jelen.

Sok mas tipusu fazisdiagram is létezik, ezek részleteivel itt nem foglalkozunk. A
kétkomponensii rendszerek fazisdiagramjai megtalalhatok pl. M. Hansen [6] 6sszefoglald
munkajaban.

DSC-vel a fazisdiagram igen nagy pontossaggal kimérhet6. A fiitési sebességet a
pontossig novelése érdekében célszerit 1K /min koriilire vélasztani. A 3.18 dbra Sn-Pb
otvozeten felvett termogramot mutat. A tiszta anyagok olvasztasanal elmondottakhoz
hasonléan a szolidusz és likvidusz homérsékletek a gorbe felfuté ill. lefutd szakaszara
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folyadék

folyadék+
szildrd

szildrd

3.16. dbra. Fazisdiagramm folyadék és szilard fazis jelenlétében.

folyadék

wdék
+

=4

&+p

7

3.17. abra. Eutektikus anyag fazisdiagrammja.

illesztett egyeneseknek az alapvonallal valéo metszéspontja adja.

3.5. PERKIN-ELMER tipusti DSC hasznalata

A PERKIN-ELMER tipusi DSC az egyik legelterjedtebb kaloriméter a vilagon. Min-
den kiilénosebb kiegészito berendezés hasznéalata nélkiil alaphelyzetben az ilyen tipusu
DSC 350-1000 K-ig terjed6 homérséklet tartomanyban hasznalhato. Megfelel6 hiitofel-
tét hasznalataval koriilbeliil 200 K-ig lehet lemenni. Egészen alacsony hémérsékleteket
igényl6 méréseknél folyékony nitrogénnel valé hiitéssel kb. 100 K-es kezd6hémérséklet is
elérhetd, de ekkor a mérés kivitelezése mar igen bonyolult és hosszadalmas.
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3.18. dbra. Sn-Pb 6tvozeten mért termogram.

Mod van arra, hogy a berendezést tigy atallitsuk, hogy programhomérsékletet Celsius
skalanak feleljen meg. Ekkor a maximalisan elérheté hémérséklet 1000 C. Az ilyen magas
hémérsékleten valo hasznalat azonban a berendezés élettartamat jelentésen csokkenti, igy
csak erdsen korlatozott szamu mérést ajanlatos ebben a tartomanyban elvégezni.

Az alkalmazhaté flitési sebesség 0.01 - 320 K/min intervallumban szabadon valtoz-
tathato.

A méréshez legmegfelelobb flitési sebesség kivalasztasa erdsen fiigg a vizsgalando
anyag tulajdonsagaitol, de altaldban azt mondhatjuk, hogy olvadaspont illetve fazisdi-
agram meghatarozasdhoz célszeri a flitési sebességet minél kisebbre valasztani, mivel ez
noveli a pontossagot. Ez azt jelenti, hogy 5 K/min-nél nagyobb fiitési sebességet nem
célszertt hasznalni.

Szilard fazisu atalakuldsok vizsgalatdhoz az 5 - 80 K/min-es fiitési sebesség a leg-
megfelel6bb. A leggyorsabb 320 K/min-es flitési sebességet csak az indulé homérséklet
eléréséhez, és gyors hiitéshez célszerti alkalmazni.

Altalanos elvként megallapithatjuk, hogy nagyobb fiitési sebességhez nagyobb jel
tartozik, mivel az atalakulas teljes entalpidajat rovidebb id6 alatt kell befektetni. Ez
azt jelenti, hogy kis atalakulasi hével rendelkezd folyamatok nagyobb flitési sebesség
mellett jobban érzékelhetok. Ugyanakkor nagyobb flitési sebesség esetén n6 az alapvonal
bizonytalansaga.

A kaloriméter érzékenysége mW nagysagrendii, ami az alkalmazhat6 10-100 mg nagy-
sdgu mintatomegnek megfeleléen azt jelenti, hogy 0.1 W/g nagysdgrendii entalpiavélto-
zasi sebesség még mérhetd: Természetesen egy folyamat érzékelhetdsége attdl is fiigg,
hogy mekkora hémérséklet tartomanyban jatszodik le, hiszen egy széles intervallumban
lezajlé folyamat nehezebben kiilonithet6 el az alapvonaltol, mint egy ugyanakkora sebes-
ségii, de kisebb hémérséklet tartoméanyban lezajlo folyamat.
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A PERKIN-ELMER 2 tipusu kaloriméterben az alapvonal alakja elektronikusan sza-
balyozhat6. Ez ugy torténik, hogy egyrészt a (3.8) egyenletben szereplé K véltoztathatd
maédon, kis mértékben fiigg a homérséklettol, mésrészt a masodik visszacsatold korben
a K(T,, — T,)-hez egy fliggvénygenerdtorral eldéllitott, valtoztathaté paraméterti idében
linedris fiiggvény hozzaadodik.

Ezzel elérheto, hogy az alapvonal egy S alakt gorbe legyen, azaz a kezdo és a véghd-
mérséklethez tartozo teljesitmény és az atlagteljesitmény zérus.

Az alapvonal szabalyozasa az un. DT BALANCE, a SLOPE és a ZERO jeli po-
tenciométerekkel torténik. Ezek kozil a ZERO csak a kimendjel szintjét tolja el. A
SLOPE lényegében a jel meredekségét, a DT BALANCE a jel gorbiiletét valtoztatja.
Ezen potenciométerek hatasa azonban fiigg az alkalmazott homérséklettartomanytol és
a flitési sebességtol, tehat alapvonalat csak tigy lehet precizen allitani, hogy az alapvonal
tobbszori felvételével meghatarozzuk, hogy a DT BALANCE és a SLOPE hogyan hat
az alapvonal alakjara. A bedllitas részletes ismertetését lasd a PERKIN-ELMER DSC
USER MANUAL-ban.

Végiil a berendezés védelme érdekében fontos figyelmeztetés, hogy a mintat soha nem
szabad kozvetleniil belehelyezni a kaloriméter mérofejébe, mivel a minta anyaga, kénnyen
beotvozddhet a platina mérofejbe. Minden esetben nagytisztasdgi anyaghdl késziilt, a
berendezéshez széllitott, megfelel6 mintatartét kell hasznélni.
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4. fejezet

TRANSZMISSZIOS ELEKTRONMIKROSZKOPIA (TEM)
(Ldbdr Janos)

4.1. Bevezetés

A transzmisszids elektronmikroszkép (TEM), amint azt a mikroszkép elnevezés is mu-
tatja, a minta kiragadott sajatsagainak nagyitott, képszerti megjelenitésére és vizsgdala-
tara alkalmas eszkoz. A minta megvilagitasat, gerjesztését elektronokkal végezziik, ame-
lyek keresztiilhaladnak a mintan, innen a transzmisszios jelzo. Fontos, hogy miel6tt a
TEM miikodésének, alkalmazhatésaganak részleteibe meriilnénk, vilagosan lassuk annak
helyét a rokon eszkozok kozott.

A mikroszképokat legtermészetesebben kétféle alapon csoportosithatjuk: miikodési
elviik, illetve teljesitoképességiik szerint. A teljesitéképesség jellemzésére, szamszerisité-
sére a legkisebb, az adott eszkozzel még elkiilonitetten jellemezheté minta-részlet méretét
hasznalhatjuk. Ez az ugynevezett térbeli felbontds, vagy mas széval feloldds. A felbontéas
hosszisag dimenzidji mennyiség. Egy képen két szomszédos objektum akkor kiilonithetd
el, ha a relativ jeler6sség-kiilonbségiik (kontrasztjuk) szignifikdnsan kiilonbozik. Termé-
szetesen egy eszkoz felbontdsat csak olyan minta vizsgalataval tesztelhetjiik, amelyben a
vérhaté felbontasnak megfeleld (illetve annél kisebb) tédvolsdgokon beliil valéban kiilon-
b6z6 részletek vannak.

Gyakran taldlkozunk a mikroszkép nagyitasaval, mint jellemzésre hasznalt paramé-
terrel. A nagyitas azonban nem a legjobb paraméter egy eszkoz teljesitoképességének
jellemzésére. A teljesitoképességet a felbontas értékével jellemezhetjiik jol. Gondoljunk
arra, hogy egy tajrol késziilt felvétel negativjat elvileg akarhdny-szorosara nagyithatjuk,
am a felbontasnak megfelel6 tavolsagot lathatova tevo nagyités felett mar a tdjnak semmi
1j részlete nem tarul elénk az egyre tovabb nagyitott képen, a nagyitas ,iiressé” valik.

A legrégebbi és legaltalanosabban ismert mikroszkép a fénymikroszkdp. Felbontasat
a fény hullamhossza korlatozza a 200 nm koriili értékre. Ekkora tavolsagra levo targy-
pontoknak megfelel6 képpontok 1000-szeres nagyitds esetén lesznek a szabad szemmel
is jol elkiilonitheto 0,2 mm tavolsagra egymastol. A legtobb optikai mikroszkép ennél
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gyengébb, 12 pum felbontasi, azaz kisebb hasznos nagyitasra képes.

Az 1990-es évektdl elterjedt legtijabb mikroszkdépos modszerek a pdsztdzo szondds
mikroszkopidk (a tizes nagysdgrendil varidnsok koziil legéltalanosabban hasznélt a pasz-
tazé alagtitmikroszkép (STM = scanning tunneling microscope) és a péasztazé erémik-
roszkép (AFM = atomic force microscope). Ezek a SEM-nél ismertetett pasztazasi elv
segitségével elektronikusan alkotnak képet. Ezeknél azonban nem elektronnyalabot, ha-
nem egy hegyes tlit pasztaznak a mintahoz rendkiviil kozel. A lokalis gerjesztést a ti
hegye altal kozvetitett (elektromos-, méagneses-, kozeli teri kvantummechanikai-, stb.)
tér jelenti és a valaszként mért (alagit dram, tiire haté erd, stb.) jellel alkotjuk a képet.

A j6 vezetSképességii mintak vizsgalatara alkalmas STM a minta és a tl hegye kozott
folyé alagutaramot méri és igy rajzolja fel pontrol-pontra a mintat jellemz6é mikroszkopos
képet.

A szigetel6 mintak vizsgalatara is alkalmas AFM a mintahoz éro tiire haté erét méri és
igy rajzolja fel pontrél-pontra a mintat jellemzé mikroszképos képet. Az STM felbontas
eléri az atomi méretet (0,1-0,2 nm), azaz 6sszemérheté a nagyfeloldasi TEM (HRTEM
= high resolution TEM) felbontasaval. A pédsztdazd szondas modszerrel azonban csak a
minta legfelsé atomsora vizsgalhaté tombi mintak felszinén.

Az optikai mikroszképndl megszokottnal finomabb részletek vizsgalatara alkalmas
elektronmikroszkopok kozott két eltérd elven miikddoé miiszercsaladot kell elkiilonite-
niink. A képet nem optikai elven, hanem (a televizié képalkotasahoz hasonléan) elektro-
nikus médon el6allité pasztazo elektronmikroszképot (SEM=scanning electron microsc-
ope), illetve az optikai analdgia alapjan megérthet6 képalkotdsi transzmisszids elektron-
mikroszképot (TEM=transmission electron microscope).

A pdsztdzo elektronmikroszkop (SEM) adott energidju elektronnyaldabot fokuszal a
minta egy pontjaba, az ott kiilonboz6 részecskéket (szekunder elektronokat, rontgen
fotonokat, stb.) vélt ki, amiket kiilonb6z6 detektorokkal érzékeliink. Ha a fokuszalt
nyalabot a minta felszinén mozgatjuk, a detektor idében valtozd jelet észlel, és minden
idopillanat a minta egy pontjanak feleltetheté meg. Ha a mintan mozgatott elektron-
nyaldabbal szinkronban mozog egy katddsugarcsé elektronnyaldbja, és ennek intenzitasat
vezérli fenti detektorunk, a mintara jellemzo nagyitott kép jelenik meg a képernydn.
A detektor megviélasztasatdl fiigg, hogy mely fizikai tulajdonsiag képét kapjuk. A leg-
alapvetébb SEM kép a feliileti domborzatot megjelenité szekunder elektron kép (SEI
= secunder electron image). A SEM tehdt tombi minték felszini morfologidjanak, fel-
szinhez kozeli rétegeinek vizsgalatara alkalmas. A megvilagito elektronnyalab energiajat
a 200 eV-35 keV tartomanybdl véalasztott fix értékre tudjuk bedllitani. Lencsét csak
a nyalab fokuszalasara hasznalunk, képalkotasra nem. A kép felbontdsa és nagyitasa
egymastél fiiggetleniil valtoztathatd paraméterektol fligg, az operator felelossége ezek
osszehangolt beallitasa. Az elérhetd felbontas elvi hatarat a fokuszalt nyalab atméroje
szabja meg (kiterjedt jelkeltés esetén ez rosszabb lehet, jobb azonban soha), mig a nagyi-
tast a mintan, illetve a katédsugar képcsében pasztéazott tartomany linearis méretének
héanyadosa szolgaltatja. Minthogy a keltett jel a besugdrzé arammal, ez utobbi pedig
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a fokuszélt nyaldb atméréjével monoton valtozik, a (zajbdl szignifikdnsan kiemelked?)
jelet kelto aram szabja meg a minimédlis sugaratmérot, azaz a SEM-mel elérhet6 elvi
felbontast. Nagy fényességii téremisszios elektron-agyuval 12 nm, mig termikus katédos
elektrondagytuval 78 nm felbontés érhetd el.

A SEM képek masik fontos jellemzoje a rendkiviil nagy mélységélesség. Az optikai
mikroszkopos képpel ellentétben a SEM képen egymastél mélységben tavoli részletek
is egyidejlileg élesek. Ez kiilontsen a kis nagyitasu képeken szembetiiné elény. Ha
a SEM-ben rontgen detektort (EDS = energiadiszperziv rontgen spektrométer, WDS =
hullamhossz diszperziv rontgen spektrométer) is telepitiink, a képen kivélasztott pontban
megallitott nyaldabbal lokalis Osszetétel-mérést is végrehajthatunk. Az elektronbombézas
hatésara lokalisan keletkezd karakterisztikus rontgen vonalak energidja (hullamhossza)
hordozza a kvalitativ informéciot arrél, hogy mely kémiai elemek vannak jelen, mig
intenzitdsdbdl az adott elemek (gerjesztett térfogaton beliili relativ) mennyiségét tudjuk
meghatédrozni (kvantitativ analizis).

A transzmisszios elektronmikroszkép (TEM) miikodése sok szempontbdl analég az
ates6 fényt alkalmazo (alsé megvilagitasu) optikai mikroszképéval. A mintdn dthaladé
elektronokkal, képalkoté lencsék segitségével, valédi, nagyitott képet allitunk el6. E
késziilékfajta miikkodésével ismertet meg részletesebben ez a fejezet. A TEM-ben leg-
gyakrabban alkalmazott elektron energia a 100400 keV tartomanyba esik, bar léteznek
TEM-ek egészem 3 MeV-ig. Tipikus vizsgalhaté mintavastagsig < 200 nm, nagyfel-
bontésu vizsgalatokndl < 710 nm. A nyaldab a TEM-ben is fékuszdlhaté egy pontba
(pl. lokélis Osszetételméréshez). A TEM-en is gyakori analitikai feltét az EDS. Tovabbi
analitikai lehet6ség a vékony mintan athaladd elektronok energiajat analizald elektron
energia veszteségi spektrométer (EELS = electron energy loss spectrometer) opciondlis
felszerelése. Kombindlt késziilékek (tigynevezett analitikai elektronmikroszképok, AEM)
is 1éteznek, amelyeknél az analitikai feltéten (EDS, EELS) kiviil pasztazasi lehetéséget is
biztositanak a vékony mintdk vizsgdlatdhoz. Képi iizemmédban a TEM (AEM) lényegé-
ben atomi felbontasu, az ugynevezett pontfeloldas 0,14—0,4 nm. (A legijabb generacids,
aberracio-korrigalt TEM felbontasa eléri a 0,05 nm-t, ilyen azonban Magyarorszagon nin-
csen (2012-es adat szerint) nincsen.) Analitikai EDS tizemmédhoz 1ényegesen nagyobb
aram sziikséges, igy a fékuszalt nyaldbbal végzett EDS analizis térbeli felbontasanak
hatara téremisszids dgyuval (FEG = field emission gun) 0,52 nm, mig termikus katéda
agyaval 1020 nm. A minta vastagsdganak novekedtével (a mintan beliili elektronszéra-
sok miatt) az analizis térbeli felbontésa rohamosan romlik (névekszik). A csak rendkiviil
vékony mintan végezhetd EELS analizis térbeli felbontasa FEG esetén megkozeliti a képi
tizemmodét.
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4.2. A mérés elve

A mérés megismertet a TEM alapvetd {izemmodjaival és megmutatja, hogyan lehet
mind valés térbeli, mind reciprok térbeli informaciét nyerni és feldolgozni. A gyakor-
lat legfontosabb része az elektrondiffrakciébol nyerhet6 szerkezeti informaciéo megértése.
A rugalmas és rugalmatlan elektronszéras kombinalt megjelenését (Kikuchi-vonalak és
Kikuchi-savok) hasznéljuk a reciprok térbeli tdjékozodasra, segitségével intuitiven, vizu-
alisan orientaljuk az egykristalyt a mikroszképban. A rugalmas széras geometriajanak
mérésével meghatarozzuk, hogy milyen irdnybol rogzitettiik a diffrakcidos abrat. A he-
lyes indexeléshez meg kell érteni a szimmetridk hatdsat (tiltott reflexiok) valamint az
elektrondiffrakcio és rontgen diffrakcié kozti kiilonbségeket.

4.3. A mérési osszeallitas

4.3.1. A TEM mikodése, iizemmodjai

Az elektronok toltott részecskék 1évén elvileg mind elektromos, mind magneses terekkel
eltérithetok. Mivel a nagy energidji elektronok jelentos eltéritése csak tilsdgosan nagy
elektromos térrel lenne elérheto, ezért az elektronmikroszképokban az eltéritést magneses
térrel végezziik. Lencséink igy az aram magneses hatasan alapulé tekercsek. A magneses
térben az elektronok spirdl pélyan haladnak. A mozgas két osszetevijének (képalkotds
és képelfordulds) térgyaldsa azonban tokéletesen szétvalaszthatd. Az optikai tengely ko-
riili elfordulédst (képelforduldst) konnyti atlatni. A hagyomdanyos (amplitidé-kontraszton
alapul6) TEM iizemmddok miikddési alapelvének, az alapvet6 tizemmdédoknak a meg-
értéséhez elegendo az optikai tengellyel bezart szog valtozasat eredményezo fokuszald
eltéritést vizsgalni (1. dbra), azaz a geometriai optikabdl ismert gytijtélencse képalkota-
sat, sugarmeneteit ismerni. A HREM récsfeloldasi képét eredményezo faziskontrasztot
a ,HRTEM kontrasztja” c. fejezetben targyaljuk.

4.3.2. A TEM felépitése, lencséi

A TEM a vékony minta egyik oldalan elhelyezked6 megvilagité rendszerbol és a minta
mésik oldalan elhelyezked6 képalkotd-, vetité rendszerbél &ll (4.2 dbra). Az elektron-
forrasbol kilépo elektronok az agyu gyorsité fokozataban nyerik el jol meghatarozott
energidjukat. Ezt a monoenergias nyalabot a megvilagité rendszer kovetkezo elemei, a
kondenzor lencsék gytijtik 6ssze és teritik szét egy adott méretii folton beliil kézel homo-
gén megvilagitassa. A megvildgité nyalab lehet kozel parhuzamos, azaz sikhullam (TEM
képalkotdsndl), vagy fokuszélt, azaz konvergens (analitikai alkalmazasndl). Ez a nyaldb
vilagitja meg a mintat. Az elsodleges leképezést végzo objektiv lencse képét a vetitd
rendszer tovabbi lencséi kozvetitik a képrogzitére (film, CCD, vagy imaging plate = IP).
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optikai tengely
elektronok

\L targy-sik
N o

5.5 fokusz-sik

- kép-sik

4.1. abra. : A TEM iizemmodok megértése az optikai gytijtolencse analdgiaja alapjan.
(OL: objektiv lencse.)

A kapott kép nagyitasa fiiggetlen a megvilagitott teriilet nagysagatol, egyediil attdl fiigg,
hogy az objektiv lencse képsikjaban megjelend rogzitett nagyitasu (3050-szeres) valodi
képet a vetité rendszer hanyszorosara nagyitva vetiti tovabb a képrogzitore.

Az idedlisan pontszerii forras képe harom hatds miatt nem idedlisan pontszer(i, hanem
kiszélesedett korong. Ezek a diffrakcids hiba, a lencse gémbi hibaja (szférikus aberrs-
ci6) és ha sugdrzas nem teljesen monokromatikus, akkor a lencse szinhibédja (kromati-
kus aberraci6). STEM és energiaszlirt TEM képek esetén az els6 ketté a meghatarozo.
Energia-sziirés nélkiil vastagabb mintakrol készitett TEM képeknél, vagy nem FEG-et
haszndl6 megvilagitasnél a szinhiba is jelentdsebb elken6dést (felbontéds-romlast) okoz. A
sugdr (apertira-valasztassal meghatarozott) a nyilds-szogétol a diffrakeids hiba 1/a, mig
a gémbi hiba C,a? szerint fiigg, igy a két hatds egyensiilyat biztosité optimalis apertiira-
valasztas alapvetoen meghatarozza az elérheto legkisebb sugaratmérét. A C, gombi hiba
alland6 a lencse minéségét jellemzé adat, aminek értéke gydrtaskor eldél. (Napjaink
egyik fejlesztési iranya a valtoztathato C,-korrektor beépitése szuper-felbontast igéro re-
konstrukcids eljardsok szdamdara. Ez azonban az dtlagos (magyar) felhaszndl szamara
még csak kiilfoldon elérhet6 kuriézum.)
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Elektronmikroszkopok
sematikus szerkezete
Elektron dagyi ®
Megvilagito rendszer: ©
kondenzor lencsék @
(Sugarmozgatds: S[T]EM)
(Objektiv lencse)

|:| Detektorol

DS, SEI, BEI

|—]
Minta
Csak TEM / STEM-ben:
Objektiv lencse -
Vetitd lencsék < >
N .00k
EELS, BF, DI
Kamera, film, [P

4.2. dbra. : Elektron mikroszkopok felépitésének altalanos sémaja. (BF: vilagos latétert
STEM detektor; DF: sotét latéterit STEM detektor; IP: képrogzito lemez. )

4.3.3. Az lizemmobdok bevezetése optikai analdégia alapjan

Az idedlis (hibamentes, vékony) gytijt6lencse képalkotasa két szerkesztési alapelvbél le-
vezethet6 (4.1 dbra):

1. az optikai tengellyel parhuzamosan érkezd nyaldabokat a lencse a fékuszpontba
gyljti Ossze, és

2. a lencse kozéppontjan (az optikai tengely és a lencse metszéspontjdn) athaladd
sugarak iranya nem valtozik.

Az egyszeres és kétszeres fokusztavolsag kozé helyezett targyrdl a lencse valodi, nagyi-
tott képet alkot, azaz egy-egy targypontbol barmely iranyban indulé sugarak a képsikon
egy-egy képpontban egyesiilnek. Az 4.1 dbran lathaté, hogy a kiilonb6z6 targypontokbdl
azonos iranyban tovabb halad6 sugarak a képoldali fokuszsik egyetlen pontjaban egye-
siilnek. A targysikban mért minden irdnynak egy és csak egy pont felel meg a hatso
fokuszsikban. Ha a geometriai optikai leirds helyett hullamokkal irjuk le a jelenséget,
megmutathato, hogy a minta szoéré-potencidljanak Fourier-transzformaltja jelenik meg
amplitiddval és fazissal jellemzett (komplex szédmmal leirhaté) hullamként a hatsé f6-
kuszsikban. A Fourier-transzformacié a targy pontjaibél kiindulé elemi gombhullamok
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interferenciajanak matematikai reprezentacidja. Ha egy elektronokra érzékeny filmet e
képoldali fokuszsikba helyeznénk, ezen elektronhullam altal kialakitott mintazat rogzi-
tésével kapnank az ugynevezett diffrakcios abrat. Az elektronmikroszképban a tavolabb
helyezett filmre tovabbi lencsék kozbeiktatasaval vetitjiik ezt az elektron-eloszlast. Ha
fotolemez behelyezésével nem zavarjuk meg a fokuszsikbdl tovabb induld elemi gémb-
hullamok terjedését, azok interferencidja a képsikban eredményezi a képet. E masodik
1épést matematikailag ismét egy Fourier-transzforméciéval irhatjuk le.

A hagyomanyos TEM két alapveto lizemmaodjat az jelenti, hogy melyik sikot képezziik
le a fot6lemezre. Az objektiv lencse (OL) képsikjdnak a képrogzitére vetitése nagyitott
képet eredményez (képi iizemmdd), mig az OL héts6 fékuszsikjanak képrogzitore vetitése-
kor a diffrakciés abra jelenik meg a fotén (diffrakcids tizemmad). A két tizemmod kozott
a vetito rendszer lencséinek fékusztdvolsdgat (Osszehangoltan) valtoztatva vélthatunk.

4.3.4. Amplitidé kontraszt:, vilagos latéterti (BF) és sotét 1a-
téterti (DF) leképezés

A sugarmenetekbe torténd beavatkozas nélkiil a kép kontrasztja rendkiviil szegény lenne,
az egyes képpontok intenzitasa alig térne el egymastol, nem kapnank jol értékelheto ké-
pet. A kontrasztot kis lyukat tartalmazé fémlemez, az igynevezett apertira (vagy mas
néven blende, rés) tudatosan vélasztott elhelyezésével noveljitk meg (és véltoztatjuk). Az
1. abrardl lathatd, hogy ha a képsikot képezziik le és e kozben a héatso fokuszsikba tgy
helyeziink be egy aperturat, hogy csak az optikai tengely irdnydban (azaz a megvilagités
eredeti irdnydban) haladé elektronokat engedje ét, de a barmely mds irdnyba szértakat
zarja ki, akkor a kép pontjaiban mért intenzitas a nekik megfelel6 targypontban beko-
vetkezett (barmely irdnyu) szorassal csokken. Minthogy az apertura kis nyildsén csak
egyetlen sugar haladt at, igy interferencia nem léphetett fel, a kontrasztot csak a kép-
sikban megjeleno elektronhullam amplitidodjat befolyasolé apertira novelte meg, ezért
ezt a kontraszt-mechanizmust amplitido-kontrasztnak nevezziik. A kozel izotréop amort
mintak esetén az amplitudo-kontraszt a minta lokalis tomeg-vastagsaganak valtozasait
titkrozi. Kristalyos anyagokndl a Bragg-helyzethez (1dsd aldbb) kozeli orientéciéji krisz-
tallitok a képen sotétek, a diffrakcidés helyzettdl tavoli szemesék vildgosak. Minthogy
a kontrasztot a diffrakciés helyzethez viszonyitott orientacié szabja meg, az amplitudo-
kontrasztnak ezt a valtozatat diffrakcios kontrasztnak nevezziik. Ez erds kontraszt fajta.
Kisebb nagyitast képeken ez domindl. Minta behelyezése nélkiil semmi sem téritené
el az elektronokat eredeti iranyuktol, az egész iires latotér egyenletesen vilagos lenne,
ezért az aperturdnak a direkt (eltéritetlen) nyaldbot magaban foglalé elhelyezését wild-
gos ldtdtert; (bright field = BF) leképezésnek nevezziik. BF képen jél megjelenitheték
pl. szemcsehatarok, kristdlyhibak és a vastagsdg véltozasai. A diffrakciés kontraszton
alapul6 képi tizemmod mésik fajtdja az un. sotét latoterd (dark field = DF) leképezés,
amelyet akkor kapunk, ha az aperturén csak szort nyalabot (nyaldbokat) engediink at, de
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a direkt nyaldbot kizarjuk. Kénnyt belatni, hogy ha az apertira egy kivélasztott Bragg-
helyzetnek megfelelé diffraktalt nyalabot atenged, akkor az ehhez a Bragg-helyzethez
kozeli orientacidju szemcsék a képen nagy intenzitasuak, mig minden mas kis intenzi-
tasd, azaz sotét lesz. Elnevezését az izemmod onnan kapta, hogy minta hijan semmi
sem szornd az elektronokat az apertura altal atengedett iranyba, igy az egész iires 1a-
totér sotét lenne. A DF kép idedlis annak képi megjelenitésére, hogy melyik diffrakcios
pont a minta mely részletébél (krisztallitjabol) szarmazott, nagy segitséget nyijtva pl.
zarvanyok azonositasahoz, osztalyozasahoz. A DF képek a valds térbeli és a reciprok
térbeli inofrmacié kozti korrelaciét segitenek felderiteni. A gyakorlatban nem az apertu-
rat toljuk a diffrakciés pontra, hanem a megvilagité nyaldb dontésével érjiik el, hogy a
kivalasztott diffraktalt nyalab haladjon az optikai tengellyel parhuzamosan, mivel ezzel
javitjuk a kép mindségét (lasd lencsehibak). Sotét latdterti képet természetesen nem csak
kristalyos anyagok Bragg-reflexidival, hanem amorf anyagok diffrakcios gytirtijének egy
darabjaval is készithetiink.

4.3.5. Fazis kontraszt, a nagyfeloldasi (HRTEM) leképezés a-
lapja

Amikor nagyon kis mintateriileteket nagyon jé feloldassal vizsgalunk, a kis teriileten beliil
a diffrakcios kontraszt altalaban nem valtozik jelentosen, igy lehetGséget ad egy gyengébb
kontraszt mechanizmus érvényesiilésére. (Mésrészt, minél tobb sugarat engediink &t a
kontraszt aperturan, annal kisebb a diffrakcios kontraszt. Az egyik iranybdl eltériilt nya-
l1ab a masik irdnyban megjelenik, 6sszegiik kozel allandd.) Egy ilyen gyengébb kontraszt
mechanizmusnak, az Un. fdziskontrasztnak a kialakulasat a 3. abra alapjan érthetjiik
meg. Ha egy hullam egyik torésmutatoju kozeghdl egy masik torésmutatéjuba ér, ott
megvaltozik a hullaimhossza. Ha két, azonos fazisban érkezo hullam koziil az egyik mas
torésmutatdji mintarészleten halad 4t mint a masik, kiilonboz6 fazissal jelennek meg a
minta tilsé oldalan. Ha e két hullamot ezutan egyesitjiik, az interferencia mintazata
a faziskiilonbségtol fiigg, azaz mind a torésmutatd kiilonbség mértéke, mind az eltéro
torésmutatdju részek egymastél mért tavolsaga és vastagsaga befolyasolja. Elektronok
esetén a torésmutatd valtozasat az elektromos potencial lokélis valtozasa idézi el6. A
potencidl lokalis valtozasa pedig, az atomi oszlopok, illetve a koztiik levo teriiletek val-
takozasat koveti. A legjobb felbontasu TEM-ek esetén tehat a tobb sugar egytittesével
készitett faziskontraszti kép alkalmas a kristalyracs periodicitasat tiikkrozo racsfeloldasu
képek, illetve akar az atomi pozicidkat is tiikrozo szerkezeti képek rogzitésére. Elvileg
az objektiv aperturan atengedett sugarak szamanak novelésével a kép egyre finomabb
részletei jelennek meg, mivel egyre nagyobb frekvencidju Fourier-egyiitthatok vesznek
részt a szintézisben. Természetesen egy lencsehibak altal korlatozott felbontoképességii
késziiléken hidba engediink &t akarhany sugarat, és hiaba noveljiik a névleges nagyitast,
soha nem jelenik meg a racsfeloldasu kép. Az optimalis apertura-méretet az szabja meg,
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hogy minél tébb, fazisfordulds nélkiil athaladé nyaldb vegyen részt a leképezésben. Ez
biztositja az interpretdlhato felbontdst. Ugyanigy a minta megfelel¢ iranyu beallitasa is
szitkséges feltétele a racsfeloldasu kép kialakuldsanak. Golydkbdl és palcakbdl készitett
primitiv kristdlyracs modellt tanulmanyozva is rogton latjuk, csak bizonyos irdnyokbdl
személve latjuk az atomokat sikok mentén rendezodni, és csak még specialisabb irdanyok-
bol személve tiinik a minta, oszlopok mentén rendezett atomok soraibdl allonak. Mivel a
sikok kozos metszésvonalat zonatengelynek nevezziik, ez utobbi esetben alacsony indext
zonatengely irdnyabol szemléljiik a mintat. HREM képet is csak ilyen iranyokbdl tudunk
késziteni. Véletlenszerli iranyba déntott minta, kiillonb6z6 mélységben levo atomjai egy-
mast fedve kontraszt nélkiili egyenletes elkentséget eredményeznének csak. A helyes
iranyba dontés a diffrakciés abrat nézve valdsithatd meg.
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4.3. dbra. : Az elektronhullam fazisvéaltozasa az atomok altal okozott elektrosztatikus
potencial valtozasa kovetkeztében. Analdg a fény fazisaban a torésmutatd altal okozott
fazisvaltozashoz.

4.3.6. Hatarolt teriileti elektrondiffrakcid

Az 4.1 abrardl lathatd, hogy ha a hatso fokuszsikot képezziik le és e kozben a képsikban
helyeziink el egy apertirat, akkor a teljes diffrakciés abra megjelenik, de a képrogziton
mért intenzitas-eloszlas kialakitasaban csak azon targypontokbdl szérédott sugarak vet-
tek részt, amelyeknek képe az apertira nyilasanak megfelel6 helyre esett a képsikon. Te-
hat az apertira behatarolta a targynak azt a teriiletét, amely meghatarozta a diffrakcids
abrat. Neve ezért teriilethatarolé apertura, a diffrakcié e médjat pedig hatdrolt teriileti

87



elektrondiffrakcionak (selected area electron diffraction = SAED) nevezziik. Jelent&sége
abban rejlik, hogy a diffrakciés abrabol a minta kristalyszerkezetét hatarozhatjuk meg,
igy segitségével az egyes koriilhatarolt teriiletek lokalis szerkezete elkiilonitetten vizsgal-
hat6. Mint latjuk, a teriilethatarolé apertira a leképezés oldalon korlatozta a vizsgélt
mintateriiletet, mikozben a kozel parhuzamos elektronnyaldb joval nagyobb minta te-
riiletet vilagitott meg. A lencsehibak miatt e teriilet linearis mérete nem csokkentheto
néhany szaz nanométer ald. Ennél kisebb mintarészletek szerkezetét a megvilagitas kor-
latozéasaval (konvergens sugaras elektrondiffrakcidval) vizsgalhatjuk elkiiloniilten.

4.3.7. Analitikai kiegésziték (EELS, EDS) energia-sziirt leké-
pezés (EFTEM)

A lokalis elemosszetétel meghatarozasara kétféle eszkozt hasznalunk. Az egyik, az elekt-
ron energia veszteségi spektrométer (EELS), az elektron-anyag kolesonhatéds primer fo-
lyamatat vizsgalja, hiszen a mintan athaladé primer elektronok energia-eloszlasat méri.
Minthogy a megvilagité primer elektronnyaldb adott energiaju elektronokbdl all, az
EELS spektrum kozvetleniil a mintdval valé kolesonhatéds(ok) miatt bekovetkezd energia-
veszteségek eloszldsat szolgaltatja. Ilyen eszkoz 2005 végétol all Magyarorszagon az
anyagtudomannyal foglalkozok rendelkezésére.

Alternativ, Magyarorszagon is rendelkezésre all6 analitikai eszkoz az energiadiszperziv
rontgen spektrométer (EDS), amely egy masodlagos fizikai folyamatot, a bels6 héj ioniza-
ciéja utan az atomban végbemenod elektron-atrendezédés kovetkeztében fellépd rontgen
emissziot méri. A belsé héjon ionizalt atom instabil. A kevéshé kotott kiilsé héjrdl egy
elektron betolti az ionizaciéo miatt betoltetlenné valt er6sebben kotott allapotot, mikoz-
ben két héj energia-kiilonbségének megfelel6 energiaji foton keletkezik. Az atom tobbi
elektronjanak allapota ekozben jo kozelitéssel valtozatlan marad, azaz egyelektronos fo-
lyamattal van dolgunk. Belsé héjak esetén ez az energia-kiilonbség a 100 eV100 keV
tartomanyba esik, azaz rontgen foton emittalodik. A diszkrét energidji elektronhéjak
kozotti atmenetek éles karakterisztikus vonalakat eredményeznek, amelyek energiajabol
megtudjuk, mely elem bocsatotta ki a rontgen fotont (kvalitativ analizis), intenzitdsabol
pedig meghatarozhatjuk az adott elem relativ gyakorisagat a gerjesztett térfogaton beliil
(kvantitativ analizis).

Az EDS detektor egy zar6 iranyban el6feszitett p-i-n diéda (altaldban Si vagy Ge,
4.4 dbra) bar tjabban a ,Silicon Drift Detector (SDD)” is terjed. Az ionizald sugarzas (a
leadott energiaval ardnyos szdmban) elektron-lyuk péarokat kelt a detektor térfogatanak
nagy részét alkoté intrinsic tartomanyban, amiket a didda belso tere egymassal ellenkezo
irdnyu mozgasra kényszerit, szétvélaszt, ezzel akadalyozva meg rekombinacidjukat. A di-
6dahoz kapcsolt toltés-érzékeny eloerosito megmeéri az elektron-lyuk parok mennyiségét
(és ezzel a detektdlt részecske altal leadott energidt) és egy sokcsatornds analizatorban
(MCA) rogziti az eredményt. Minden csatorna egy adott energia-intervallumot reprezen-
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4.4. dbra. : A p-i-n szerkezet, szilicium anyagi EDS detektor felépitése és miitkodése.

tal és egy-egy részecske detektalasakor a megfelel6 csatorna tartalmat eggyel noveljitk. A
véletlenszerli sorrendben érkezd, kiillonbozé energiaji részecskék energia spektruma igy
,parhuzamos iizemben” épiil fel az MCA tartalmat szemléltet6 képerny6én. Ha (a rontgen
detektornal szokdsos médon nem t6ltott részecske, hanem) foton érkezik a detektorba,
a detektalas a fent lefrtndl kicsit Osszetettebb, kétlépcsés. Az E energiaji foton el6szor
(elnyel6désekor) ionizdlja a detektor egy atomjét, a kibocsatott foto-elektronnak adva
at B — Ej energiat, ahol Ej a kilokott elektron kotési energidja volt az atomban. fgy
az elektron-lyuk parok szama el6szor E — Ej —val lesz ardnyos. Azonban a detektalasi
id6n beliil bekovetkezik az ionizalt (Si vagy Ge) atom elektronhéjanak dtrendezédése,
amelyben az ionizdlt dllapot egyre kiilsébb héjakra tolédik, az energia-kiilonbség pedig
egy-egy Auger-elektron kibocsatasara forditédik. Ezek energidja ugyanugy adodik le,
mint az eredeti foto-elektroné és a keltett elektron-lyuk parok (a detektalasi idén beliil)
az elozoekkel egyiitt keriilnek az elderdsitobe, aminek jele igy a detektalt rontgen foton
teljes energiajaval lesz aranyos. A zajcsokkentés és egyéb szempontok céljabol a detektort
és az elGerositot folyékony nitrogén hémérsékletén tartjuk. A detektor szennyezodését
ugy akaddlyozzuk meg, hogy a detektor 6nalld, zart vakuumterét a mikroszképtdl egy
fotonok szamara atlatszé ablakkal valasztjuk el. A detektor mindségén tulmenden a de-
tektalhaté legkisebb foton-energidt (azaz a detektélhaté legkdnnyebb elemet) az szabja
meg, hogy milyen az ablak abszorpcidja. Régebbi Be-ablakos detektorok Na-tdl, az 1j
vékony ablakos detektorok B-tdl felfelé minden elemet képesek detektalni. Tipikusan a
legkisebb detektalhat6 (lokalis) koncentracié 0,1 tomeg%.
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4.3.8. A térbeli felbontast korlatozo tényezok

A térbeli felbontasrol szolva meg kell kiilonboztetniink a fokuszalt nyalabos analitika
(STEM kép illetve EDS analizis) térbeli felbontését és a TEM kép pontfeloldését.

Az adott dramhoz tartozé sugaratmérét a katdd fényessége és a lencsehibak (1dsd
alabb) egytittesen korldtozzak. Analitikai (STEM, EELS, EDS) esetben a megvilagité
rendszer utolsé darabja, a fékuszalast végz6 objektiv eléterének (azaz az objektiv len-
cse minta feletti részének) a minésége a meghatdrozé. (A kombinalt TEM/STEM ké-
sziilékeknél a minta a szimmetrikusan elhelyezked6 objektiv lencse belsejében, annak
pélussarui kozott helyezkedik el.)

TEM kép készitésénél a képalkotd rendszer elsé elemének, az objektiv lencse minta
utani szakaszanak a mindsége a donto. Ugyanazok a hatasok okozzak a fokuszalt nyaldb
kiszélesedését, mint a TEM (HRTEM) kép képpontjainak dsszemosodasat, igy ezeket itt
egyiitt targyaljuk.

A HREM felbontasi korlatjanak megértéséhez vegyiik figyelembe, hogy az objektiv
blende alkalmazésa a Fourier-térben végzett vagasnak felel meg. Ha til alacsony frekven-
cianal vagunk, a nagyobb frekvencianak megfelel6 kisebb térbeli tavolsagok természete-
sen nem jelenhetnek meg a képen. Ha tul nagy frekvencidkat atengediink, azokat a lencse
torzitasa teszi az interpretalast nemhogy eldsegitd, hanem azt egyenesen zavard kompo-
nenssé. Minthogy a HREM kép kontrasztja fiigg mind a minta vastagsagatol, mind a
(fokusz kisérletileg nem j6l meghatérozhaté nullpontjatél mért) elfékuszalds (defékusz)
mértékétol, a kérdés nem csak az, hogy egy adott frekvencia megjelenik-e a képen, ha-
nem, hogy tudjuk-e ezt interpretalni, a valds szerkezettel kapcsolatba hozni. Nagyon
vékony mintan egy specidlis beéllitas mellett (az G.n. Scherzer-fékuszban) felvett HREM
képen az atomi oszlopok sotétek. Biztonsaggal csak a mért felvételsorozatnak szamolt
(szimulalt) képek vastagsdg és defokusz fiiggvényében eldéllitott kettds sorozataval vald
Osszevetése alapjan lehetséges az interpretalas.

4.3.9. Rugalmatlan széras, Kikuchi-savok, Kikuchi-vonalak

Rugalmatlan szérasrol akkor beszéliink, ha nem marad meg az elektron kinetikus ener-
gidja a mintdn athaladds sordan. Ennek oka vagy kvéazirészecske (fonon, plazmon, stb.)
keltése, vagy az atomi elektronhéjak gerjesztése (ionizacidja). A rugalmatlan szérasok
koziil a belso héjak ionizacidit okozok valtjak ki a fentebb targyalt elemspecifikus ana-
litikai jeleket (EELS, EDS). A vezetési sav elektronjainak kollektiv rezgését a plazmon
nevi kvazirészecskével irhatjuk le. Keltése tipikusan 10-30 eV energiaveszteséget okoz.
Az atommagokat egyensilyi helyeik koriil megrezget6 (a csatolt atomok 6sszehangolt
mozgasa révén fonon-keltéssel leirhatd) veszteségek kT nagysigrendiiek, azaz 25 meV
koriili energiat emésztenek fel. E kis veszteség csak specidlis eszkozokkel mérheto, ezért
sokszor a termikus szorast kvazirugalmasnak is tekintik. A sok kis rugalmatlan szoras
eltérité hatasa Osszeadodik, igy egyiitt nagy iranyvaltozasokat is eredményeznek. fgy
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az eredetileg egyetlen irdnyban haladé elektron-nyaldb helyett a mintaban elére haladva
egyre inkdbb minden irdnyban haladnak (majdnem ugyanolyan energidji) elektronok,
csak az egyre eltériiltebb iranyokhoz egyre kisebb intenzitas tartozik. A rugalmatlan
szoras elkent intenzitdsa diffiz hattérként jelenik meg.

A sokféle szort irany mindegyikéhez a rugalmas szorast leiré Bloch-hullam-keltés adja
a gyors elektron allapotat. Az egyes Bloch-hullamok gerjesztési erdssége iranyfiiggo, és
mivel az egyes Bloch-hulldmok nem azonos mértékben abszorbedlédnak (csillapodnak)
a mintan athaladéds kozben, a diffrakciés abran a Bragg-helyzetben levé sikok nyomvo-
nala koriil szimmetrikusan mindkét oldalon egy-egy Bragg-szdgnyi tartoméanyban eltéro
intenzitdsi savot latunk. (Vékony mintandl a jelentésebb keltés miatt vildgos, vastag
mintdndl az abszorpcié miatt sotét e sav.) Ezek az in. Kikuchi-savok. Segitségiikkel a
dontési kisérlet soran ugy keriilhetiink egyik zénatengely iranyabdl az elore kivalasztott
masikba, mintha orszdgit vezetne benniinket (4.5 dbra).

368 L2448
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4.5. abra. : Kikuchi-savok megjelenése CBED felvételen.

A héttérként megjeleno sokféle iranybol lesz olyan is, amelyik valamely mintan beliili
siksereghez képest éppen Bragg-szognyire lesz és bekovetkezik a diffrakcio. fgy az eredeti
iranyban a hattérhez képest csokken az intenzitas, a diffraktalt iranyban pedig novekszik,
ami sotét-vilagos vonal-parok, az in. Kikuchi-vonalak megjelenéséhez vezet. A Kikuchi-
vonalak a pontos kétsugaras Bragg-helyzetben latszanak legerésebben, ekkor a sotét
vonal a direkt nyaldb pontjan, a vilagos vonal pedig a diffraktalt nyalab pontjan halad
at (a 4.6 abra negativjan nyilak jelolik). Ha a sugar a reflektdld sikkal parhuzamosan
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érkezik, akkor a szimmetrikus iranyvaltasok miatt mindkét iranyban ugyanannyi szoras
kovetkezik be, a Kikuchi-vonalak eltiinnek (a fent ismertetett Kikuchi-sdvok viszont épp
ekkor latszanak legjobban.

- & '

4.6. abra. : Kikuchi-vonalak (fekete nyillal jelolve) a SAED felvételen.

Mivel mind a Kikuchi-savok, mind a Kikuchi-vonalak a minta sikjainak irdnyahoz
viszonyitva jelentkeznek, a minta dontésével mindketto eltoldédik a diffrakcios abran.

4.4. A mérés menete

1. Helyezziik be az elére elkészitett por mintat a mikroszképba! Generaljuk a nagyfe-
sziiltséget és a katodfiitést! A polikristdlyos kalibralé minta vilagos latoteru képén
vélasszunk ki olyan teriilet, ahol ldtszanak a krisztallitok! Allitsuk be a minta
magassagat! Rogzitsiik a pormintan a diffrakcios gytirtiket kalibracié céljabol! A
laborvezeté megadja, hogy aznap melyik pormintat mérték.

2. Vegyiik le a katédfiitést és kapcesoljuk le a nagyfesziiltséget mintacseréhez! Tegyiik
be az egykristdly mintat! Generaljuk a sugarat és a képen keressiik meg a mintan
a lyuk peremét, ahol megfelel6 a minta vastagsag a méréshez! Allftsuk be a minta
magassagat!
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3. Dontsiik a mintat valamelyik jol felismerhetd, kis indexti zonatengely iranyaba! A
dontéshez hasznaljuk a Kikuchi-savokat konvergens megvilagitas mellett! Készit-
siink hatarolt teriiletl elektrondiffrakciot! Minden hallgato sajat, kiilon diffrakcios
abrat rogzitsen!

4.5. Elméleti 6sszefoglalé

4.5.1. Sikseregek indexei, reciprok racs

Béarmely kristaly leirhaté a 3D transzlacié-szimmetrianak megfelelé Bravais-raccsal és
az ehhez vélasztott elemi cellaval. Egy ilyen racs természetes koordinata-rendszere az
elemi cella egy pontbdl induld 3 él-vektoraval (a, b és c) adhaté meg. fgy egy tetszo-
leges racspontot origénak véalasztva, abbol barmely mas racspontba mutaté transzlécios
irdnyvektort az u, v és w koordinatédkkal adhatjuk meg, azaz T=u*a+v*b+w*c. A to-
vébbiakban az irdny-vektorokat szogletes zaréjelbe irt koordinataikkal adjuk meg: [uvw].
frjuk most le ugyanezt a rdcsot ekvidisztans, egymassal parhuzamos siksereggel olyan
moédon, hogy minden racspont iiljon rajta a siksereg egyik tagjan (7. &bra). Min-
den sikot harom (nem egy egyenesbe es6) pont jellemez. Valasszuk egy kiragadott sik
jellemzésére azt a harom racspontot, amelyek a sik és a koordinata-tengelyek metszés-
pontjéban fekszenek. Legyenek e metszéspontok példdul 3, 1 és 2 (ahogyan a 7. &dbran
jeloltiik). Els6 pillanatra ezeket haszndlhatnank a sikot jellemz6 indexekként, de ek-
kor a parhuzamos sikok mindegyikét mas indexek {rnak le. Mint aldbb latni fogjuk a
Bragg-egyenletben egy teljes siksereget kell egyiitt kezelniink, nem annak egyes tagjait
elkiiloniilve. Az alabbi eljaras a teljes siksereghez ugyanazokat az indexeket rendeli:

4.7. dbra. : Siksereg jelolése Miller szarmaztatasdhoz.
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1. Vegyiik a siknak a koordinatatengellyel valé metszéspontjat racsallandé egységben
kifejezve.

2. Vegyiik e szdmok reciprokat. Ha ezek nem (kozos osztétél mentes) egész szamok,
akkor keressiik meg azt a legkisebb egész szamokbdl allé szamharmast, amelynek
aranya e szamok aranyaval megegyezik.

A 4.7 abran a példaként emlitett siksereg két szomszédos sikjat jeloltiik. Az egyik ese-
tében a metszéspontok 3, 1 és 2. Ezek reciprokai: 1/3, 1 és 1/2. A beldliikk képzett
indexek: 2, 6 és 3. Ezeket az indexeket a tovabbiakban gorbe zardjelbe irva adjuk meg:
(263). A siksereg masik jelolt sikja esetén a metszéspontok: 2, 2/3 és 4 /3. Reciprokaik:
1/2 | 8/2 és 3/4. A beléliik képzett indexek ismét (263). A siksereg bérmely tagjara
ugyanaz a (263) index-hdrmas addédik. A siksereg indexeit dltalanosan (hkl) jeloljik.
Gyakran az igy képzett indexeket Miller-indexeknek nevezik, bar nem Miller taldlta ki,
6 csak népszeriisitette az eljarast. Hagyomédnyosan a negativ szamokat a szam foliilvo-
nasaval jeloljiik a krisztallografidban, példaul az (10§) a h =1, k =0 és | =-3 szamoknak
felel meg..

Ha most minden siksereghez egy vektort rendeliink oly médon, hogy az legyen merd-
leges a sikseregre és hossza a siksereg szomszédos sikjai kozt mért dpy; tavolsag reciproka
legyen (azaz dj,; =1/dpk), akkor ismét a szabélyos racsot kapunk, amelynek bazisvek-
torait az (100), (010) és (001) sikseregekhez rendelt vektorok alkotjik és tetszbleges
racspontjanak koordinatdit a (hkl) indexek adjak. (Azaz dj,, = hdiq, + kdjo + 1dip,-)
Ez az un. reciprok-rdcs. A két racs egymassal egy-egyértelmii kapcsolatban van. Az
a*=djy,, b*=df,, és c*=d}, jeloléseket bevezetve fenndll az

'Q* — bb* . >k 1

IS
I
I
I
I

és az

a*-b = a"-c=bc=b-a=c"a=c"-b=0 (4.1)

Osszefiiggés. E kifejezés szimmetriajabdl fakadéan nem csak az igaz, hogy minden valds
térbeli sikseregre merdleges egy reciprokracs-vektor, hanem az is, hogy minden reciprok-
racs-sikra is merdleges egy valds térbeli racsvektor (a reciprokracs adott sikjanak pontjai
altal reprezentalt sikseregek kozos metszésvonalanak, azaz zonatengelyének az iranyvek-
tora).

4.5.2. Rugalmas egyszeres (kinematikus) szdras, Bragg-egyen-
let, Ewald-szerkesztés

Fentebb lattuk, hogy a hatsé fokuszsikban az elektron-minta kolcsénhatéds eredménye-
ként el6allo diffrakcios abra jelenik meg. Ez az abra egykristalyok esetén a legegyszertibb,
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4.8. abra. : A Bragg-egyenlet alapjaul szolgalé erdsités feltétele és az Ewald-szerkesztés.

szabalyos kétdimenzids transzlacios szimmetria szerint ismétlédo diszkrét pontok hal-
maza. Ennek keletkezését az egyszeres szorasi képnek megfelel6 modellben parhuzamos,
ekvidisztdns (egymdstdl d tavolsdgonként ismétldds) sikseregrdl visszavert hulldmok fa-
kép (4.8 abra) vezet a Bragg-egyenlethez. Erésités (azaz diffraktalt nyaldb) csak abban
az irdanyban van, ahol az egyes sikokrdl visszavert sugarak kozott az utkiilonbség a A
hulldmhossz egész szamu tobbszorose.

2dsin () = nA (4.2)

¥ a sikok és a bees§ nyaldb (illetve ezzel megegyezéen a sikok és a diffraktalt nyalab)
altal bezért szog (az in. Bragg-szog).

/
O 4G

4.9. dbra. : A lapos Ewald-gomb a TEM-ben szokasos nagy energia kivetkezménye. (A
,4G” a szisztematikus sorban 4. reflexidt, azaz a 4. felharmonikust jeloli.)

Belathatjuk, hogy a Bragg-egyenlet azzal az allitassal ekvivalens, hogy a direkt sugéar
irdnyatdl a diffraktalt nyalab iranyaba mutaté vektor éppen a reflexiét okozo siksereghez
tartozo reciprokracs vektor. Ez az Ewald-szerkesztés, amely az energia-megmaradast és
impulzus-megmaradast egyiittesen szemlélteti grafikusan. A reciprok-racs kezdépontjaba
mutatoan berajzoljuk az agyibdl érkezo elektronok energidjanak megfelel¢ hullamszam-
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vektort. E vektor kezdépontjabol megrajzoljuk az Ewald-gémbot. A kinematikus diff-
rakcié feltételei ott teljesiilnek, ahol a gémb athalad valamely reciprokracs-ponton. A
4.9 abra a TEM-ben érvényes feltételekre mutatja a szerkesztés egy darabjat. FEnnek
a rontgen diffrakciéndl megszokottdl eltéro sajatsaga, hogy a nagy elektron-energianak
megfelel6 rovid hullamhossz (200 keV-en A =0,00251 nm) miatt a K hullimszamvektor
nagyon hosszi (K =1/)\ 2400 nm™'). (Vegyiik észre, hogy a hulldmszam-vektor defi-
niciéjaba nem vettiik bele a 27 szorzot!) Példaként 0,25 nm valds térbeli periodicitast
figyelembe véve a szomszédos reciprok-racs pontok tdvolsiga kb. 4 nm™!, azaz az Ewald-
gbmb sugaranak széazad része. Az ilyen nagy sugaru gomb lokalisan mar jol kozelithetd
sikkal a reciprok-rdcs pontokkal valé metszéspontok meghatarozdsa szempontjabol. A vé-
kony minta korlatozott térbeli mérete a reciprok racs megnyulasat eredményezi. Amig az
enyhén gorbiilo Ewald-gémb e reciprok-racs palcacskdkat metszi, addig van diffraktalt in-
tenzitds. Azaz, zénatengely irdnyabdl nézett mintédn (amikor a direkt sugar hullimszam-
vektora kozel meréleges egy reciprokracs sikra) egyidejiileg nagyon sok diffrakcids irdny
gerjeszt6dik, ez adja a (példaul az 4.10 abran is lathatd) 2D-ben periodikusan elhelyez-
ked6 diffrakciés pontokat. Mint lattuk ezt a nagy elektron energia és a vékony minta
egyiittes jelenléte tette lehetévé. A minta dontésének hatdsara a diffrakciés pontok helye
a felvételen nem valtozik, hiszen a direkt nyaldb iranya nem fiigg a minta dontésétdl és
a diffraktélt nyalabok a direkt nyalab irdnyatol mért kétszeres Bragg-szognyire taldlha-
ték. A minta dontésével csak a diffrakcids feltétel kezd egyre rosszabbul teljesiilni (az
Ewald-gémb tévolodik a reciprok-réacs botocska kozepétél) igy a pont intenzitdsa csok-
ken, de amig latszik, addig ugyanott latszik. (Nagy szogli dontésnél persze az eredeti
sikok kikeriilnek a reflektal6 helyzetbol és mas sikok kezdenek reflektdlni, azaz a korabbi
pontok eltiinnek és 1jabbak jelennek meg mashol, de elobbi gondolatmenetiink nem erre
vonatkozott.)

4.6. Tiltott reflexiok

Az elektronok kolesonhatasa az anyaggal nagyon erds, ezért a kb. 10 nm-nél vastagabb
mintdkban a dinamikus (=koherensen tobbszoros) szérds nem hanyagolhaté el. A két-
szeres (illetve tobbszoros) diffrakeié kovetkeztében a kinematikusan (=egyszeres szorés
elmélete szerint) tiltott reflexiok koziil vannak olyanok, amik nem csak megjelenhetnek,
hanem ugyanolyan erosek, vagy még erésebbek lehetnek, mint a megengedett reflexiok.
Ehhez a kovetkezot kell tudni:

1. A Bravais-racs centraltsdga miatt tiltott reflexidk soha, semmilyen koriilmények
kozott sem jelennek meg.

2. A csavartengely, vagy csuszésik jelenléte miatt tiltott reflexiok bizonyos irdnyokbol
megjelenhetnek a kétszeres diffrakcié kovetkeztében (lasd 11. 4bra).
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4.10. dbra. : Al-rdl késziilt SAED felvétel.

A 4.11 abra mutatja, hogy ha a direkt nyalabhoz képest nem elhanyagolhaté erds-
ségli a szort nyalab, akkor az tijabb szérasi folyamattal olyan iranyba is szorodhat, amerre
egyszeres szorassal sosem keriilhetne. Az dbra azt mutatja, hogy ha g1l és g2 reflexiok
megengedettek és erdsek, akkor a gl+g2=g3 megfelelhet olyan reflexiénak, ami egysze-
res szoérassal tiltott lenne, igy azonban erds reflexioként latszhat. Mas iranybol nézve
(ahonnan g1 és g2 egyidejiileg nem megengedett) g3 sem jelenik meg. Ilyen mdédon
g3 nincs felsorolva a diffrakciés adatlapon, de d-értékét kénnyen megkapjuk a vele egy
iranyba eso, megengedett g4 reflexié hosszahoz valé hasonlitasbol.

4.11. abra. : Tiltott reflexié megjelenése egyidejtileg gerjesztett diffrakciés utakon beko-
vetkezo kétszeres diffrakcid kovetkeztében.
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4.7. Meérési feladatok és az adatok értékelése

A gyakorlaton tobb, alternativ anyagcsalad vizsgalata fordul el6. A gyakorlatvezetd a
mérés kezdetén hatarozza meg, hogy aznap melyik mérésére keriil sor az alternativak
koziil. A kiilonbozé anyagokon latszolag eltér6 feladatok azonban pontosan ugyanazon
ismeretek elsajatitasat segitik elo és kovetelik meg, a valasztastol fiiggetleniil. Mindegyik
feladat soran tudatosan hasznalni kell a sotét latoteri és vilagos latoteri képeket és a
hatarolt teriileti elektrondiffrakciét. Meg kell hatarozni ismeretlen fazist elektrondiftf-
rakcios ,,porfelvétel” és a rontgenes adatbazis segitségével, ha ismert, hogy mely elemek
vannak jelen a vizsgalt minta-térfogatban. A pordiffrakcié segitségével kalibralni kell
kamerahosszat és indexelni kell egykristalydiffrakciot.

4.7.1. Diffrakcidés abrak kiértékelése

Minden diffrakcios abra kiértékelésének elso 1épése, hogy a felvételen mért tavolsagokat
atszamoljuk a reciprok-racsban nekik megfelel6 inverz tavolsagokra. Ehhez nytjt segit-
séget a 4.12 abra. Kihasznaljuk, hogy Kmg (lasd fent), igy az erésen nyijtott derékszogi
héromszog hosszabbik befogdja kozel olyan hosszi, mint az atfogdja (azaz a nagyon kis
sz0g szinusza és tangense j6 kozelitéssel azonos szdmmal fejezhet6 ki).

Mivel a K hulldmszém-vektor (mint atfogd) és g szérasi vektor (mint alap) éltal
meghatarozott egyenlészari haromszog hasonlé az L kamera-hossz (mint magassag) és
a felvételen a direkt sugar pontja és a diffrakciés nyalab pontja kozott mért R tavolsag
(mint alap) altal meghatdarozott egyenl6szaru haromszoghoz. Ezért

R g A

E:?:E:Z-sm(ﬁ):lﬁ. (4.3)

Ismert A és d (azaz ismert anyagon készitett diffrakcid), valamint a mért R felhasz-
naldsaval L pontosan kalibralhato. A kalibralt L felhasznélasaval, az ismeretlen anyagon
azonos paraméterekkel felvett diffrakcids dbran mért R-értékek sorozata d-értékek (sikse-
reg tavolsdgok) sorozatara valthaté &t 4.3 segitségével. E mért d-értékek halmazat hason-
litjuk szamolt, vagy mésok altal korabban mért (tehat ismert) szerkezetek d-értékeinek
halmazahoz, annak eldontésére, hogy a mért diffrakcié szarmazhat-e az adott fazistél.
Hasonlé elven, tobb iranybdl felvett egykristaly diffrakcidk egyiittes kiértékelésével eddig
ismeretlen fazis kristalyracsanak elemi cellajat is meghatarozhatjuk. Ennek pontossaga
azonban nem éri el a rontgen diffrakcioval meghatarozott cella-paraméterek pontossagat.

Kalibrdldashoz legtobbszor egyszer(i szerkezet(i (kobos) anyag polikristélyos gytirtiit
hasznaljuk. Felhasznélva, hogy az a racsalland6ju kobos anyagban a hkl indexti sikse-
reghez tartozé d siktavolsigra fennall a d? = a?/(h* + k* + [?) Osszefiiggés,

L
Ry = —)‘ h? + k2 + 12, (4.4)
a
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azaz a mért reflexiok indexeinek négyzetosszegébol vont négyzetgyok fiiggvényében az
adott indexekhez tartozo mért tavolsagok egy egyenesen fekszenek, amelynek meredek-
ségébdl a kamera hossz (L), illetve a mikroszkop dllands (L) meghatérozhato.

Fdzisazonositashoz az ASTM-kértyak utéda, a JCPDS-adatlapok (4.13 dbra), illetve
ezeknek elektronikus valtozata, az ISDD 4&ltal forgalmazott Pdf2 adatbéazis, illetve leg-
ujabb formdja, a Pdf4 relaciés adatbazis haszndlhaté. Az internetrdl ingyenesen letolt-
heté (www.mfa.kfki.hu/"labar/ProcDif) ProcessDiffraction program digitalisan rogzitett
diffrakcids abréakbol kiindulva segit a fazisazonositdsban (is) .

Egykristalydiffrakcio indexelésénél a d-értékek meghatarozasa utan két dolgot kell fi-
gyelembe venniink. Egyrészt a diffrakcios abran mért g-vektorok vektoridlis 6sszege egy
ujabb g-vektort eredményez, és a vektorialis 6sszeadasnak a h, k és [ koordinatak szintjén
is teljesiilnie kell. Masrészt a vizsgalt kristdlyracs szimmetriaja miatt tobb h, k és [ index
is ugyanazt a d-értéket adja (pl. (4.4)-nek megfeleléen a kobos racsban mért d-értékek
invaridnsak a h, k és [ indexek permutéldséra és elGjel-véltasara). Példdul a 4.10 dbran
fecc Al diffrakcids abrédja lathatd. A tédvolsdgok mérésébdl (4.3) segitségével megallapitot-
tuk, hogy az abran jelolt ,,A” és ,,B” pontokhoz 0,203 nm, a ,,C” ponthoz pedig 0,143 nm
siksereg tavolsag tartozik. Latjuk az dbran, hogy az ,,O0” kdzéppontbdl hizott OC vektor
az. OA és OB vektoridlis osszege. Az Al JCPDS kartyajardl (4.13 dbra) meghatarozzuk,
hogy az elébbi kettd (200)-tipust, az utébbi pedig (220)-tipusi reflexiénak felel meg,.
Tudjuk, hogy a (200)-tipuson beliil ugyanazt a d-értéket adja a (200) (azaz h =2, k =0
és 1 =0), a (200), (020), (020), (002) és a (002) is. Az indexek sorrendjét és el8jelét
tehét (szabadon cserélgetve) gy kell megvélasztani, hogy két (200)-tipusu 6sszege vek-
toridlisan (tehat koordinatanként kiilon alkalmazott osszeaddssal) kiadja a (220)-tipusit.
Ez teljesiilhet pl. ha az OA vektorhoz a h =2, k =0, | =0 koordinéatékat (indexeket),
az OB-hez a h =0, k =2, | =0 koordinatakat és az OC-hez a h =2, k =2, | =0 koordi-
natédkat rendeljiik. Az A, B és C pontok sorrendjében haladva tehat a (200), (020) és
(220) indexvalasztas egy helyes indexelésnek felel meg. De ugyanilyen j6 (azaz ekviva-
lens) indexelés lenne a (002), (020) és (022) indexhdrmas is. Ez fizikailag annak felel
meg, hogy a kocka éleit ugyan megjelolhetjiik kiilonboz6 szdémokkal, am ezek egymadssal
azonos (megkiilonboztethetetlen) mennyiségek, még ha kiilonboz6 szamok is jelolik Gket.
Tehét a fenti példahoz 24 ekvivalens indexelés tartozik, mindegyik egyformén helyes (a
hat kockalap barmelyikét tekinthetjiik a négyfogasu szimmetria miatt a négyféleképpen
forgatott allas barmelyikében).

A 4.10 abran levé diffraciés pontok mindegyike egy-egy reciprokracs-vektornak felel
meg. Minthogy ezek egy sikban vannak, a nekik megfelel sikseregek pedig merdlegesek
rajuk, a sikseregek metszésvonala, a zénatengely (amely fel6l nézziik a mintat) a felvétel
sikjara meroleges vektorral adhaté meg. Azaz a felvétel tetszOleges két, nem egy egye-
nesbe esé reciprokracs-vektordanak vektoridlis (kereszt) szorzatabol kapjuk a zdnatengely
iranyadt jellemz6 vektort (a szorzanddk sorrendje fontos!). Az el6bbi példan a (200) és
(020) vektorok vektoridlis szorzata [004]-et eredményezne, ami a kocka egyik élének ird-
nya. Mivel csak az irany érdekel benniinket, ezt a legrovidebb vektorral szokas megadni
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(itt [001]). Az ekvivalens indexelések koziil a (002) és (020) vektorokat tartalmazok
pedig a [TOO] zonatengelynek felelnek meg, ami ismét kocka-€él irany.
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Sz6g és siktavolsag mérése a
diffrakcios abran

diffrakial¢ sik-sereg

minta [

elektron sikhullam
K=1/A

diffraktalt nyalab

L = kamerahossz

ektor\ g=1/d
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R = filmen mért tavolsag

=

& _ 2oy
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K>>g =

4.12. dbra. : Elektron diffrakcié kalibracidja, illetve a felvételen mért tavolsagok atvaltasa
reciprok térbeli inverz tavolsagra vagy siksereg tavolsagra, vagy szorasi szog értékre.
Nagyenergias kozelités.
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04-012-7848 Feb 16, 2010 8:20 AM

Status Primary QM: Star (S)  Pressure/Temperature: Ambient  Chemical Formula: Al
Empirical Formula: Al Weight %: AI100.00  Atomic %: AI100.00 Compound Name: Aluminum

Radiation: CuKa1 : 1.5406A d-Spacing: Calculated Intensity: Calculated llc: 4.1

"Crystal structures of the compounds PrAI2Si2, Pr3Al4Si6 and PrAISi2". Muts N., Gladyshevskii R.E.,

Reference:  gjaqyshevskii E.I. J. Alloys Compds. 402, 66,69 (2005). Calculated from LPF using POWD-12++.

SYS: Cubic SPGR: Fm-3m (225)
Author's Cell [ AuthCella: 4.0509(5)A  AuthCell Vol:  66.47A*>  AuthCell Z: 4.00  AuthCell MolVol:  16... ]
Dcalc: 2.696g/cm®  Dstruc: 2.7g/cm®  SS/FOM: F(9) = 999.9(0.0001,9) R-factor: 0.093 Reference: Ibid.

Space Group: Fm-3m (225)  Molecular Weight:  26.98

Crystal Data[ XtiCella: 4.051A  XtiCellb: 4.051A  XtiCellc: 4.051A  XtiCell:  90.00°  XtiCell:  90.00°
XtiCell :  90.00°  XtiCell Vol: 66.47A3 XtlCell Z:  4.00]

Crystal Data Axial Ratio[ a/b: 0.0000 c/b: 0.0000 ]

Reduced Cell [ RedCella: 2.864A  RedCellb: 2.864A RedCellc: 2.864A  RedCell:  60.00°

RedCell: 60.00° RedCell: 60.00° RedCell Vol: 16.62A° ]

Crystal (Symmetry Allowed):  Centrosymmetric
SG Symmetry Operators:
Seq Operator Seq Operator Seq Operator Seq Operator Seq Operator Seq Operator Seq Operator

1 XY,z 8 -X,-Z,-y 15 22 -y,X,Z 29 -y,Z,-X 36 Z,-y,X 43 -X,-Z,y
2 -X,-Y,-Z 9 Y.X,Z 16 23z, 30 y,-zx 37 XYz 44 xz,-y
3 zZ,X,y 10 <Y, X,-Z 17 24 31 -X,Z,-y 38 X,Y,-Z 45 -y, -%,Z
4 Z,-X,"y 1 Z,y,X 18 25 32 X,Z,y 39 -Z,-X,y 46 ¥.X,-Z
5 Y.Z,X 12 -Z,7y,-X 19 26 33 -Y,X,-Z 40 Z,X,-y 47 -Z,7y,X
6 -Y,-Z,X 13 X,-Y,Z 20 27 . 34 4 41 -Y,-Z,X 48 Z,Y,-X
7 X,z,y 14 -X,Y,Z 21 28 Z,-X,y 35 -Z,Y,-X 42 Y.Z,-X

Atomic Coordinates:
Atom  Num  Wyckoff ~ Symmetry  x y z SOF IDP AET
Al 1 4a m-3m 0.0 0.0 0.0 1.0

Pearson: cF4.00 LPF Prototype Structure:  Cu,c F4,225  LPF Prototype Structure (Alpha Order): Cu

04-012-7848 (Fixed Slit Intensity) - Cu K1 1.54056A

2 d(A) | h k | * 2 d(A) | h k I * 2 d(A) | h k I *
38.4586 2.338790 999 1 1 1 781973 1221390 227 3 1 1 111.9610 0.929340 73 3 3 1
447046  2.025450 450 2 0 O 824022 1.169390 62 2 2 2 116.5060 0.905809 68 4 2 0
65.0714 1432210 229 2 2 O 99.0352 1.012720 25 4 0 O 137.3530 0.826886 54 4 2 2

4.13. dbra. : Al XRD-adatlapja. Vegyiik észre a tércsoport (,Space Group”) jelének
elsé betiijét, ami a Bravais-rdcs tipusat (centraltsdgdt) mutatja! A felsorolt (rontgenes)
intenzitas értékek elektron por-diffrakcié esetén csak tajékoztatd jellegliek, egykristaly
diffrakcié pontjainak intenzitasahoz semmi informéciét nem adnak.
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5. fejezet

RONTGENDIFFRAKCIO
(Gubicza Jend és Zsoldos Lehel)

5.1. Bevezetés

Wilhelm Conrad Rontgen (1845-1923) 1895-ben észrevette, hogy a katédsugarcsébol
olyan sugarzas 1ép ki, amelynek hatasara a kozelben 1év6 sékristaly fluoreszkal. Ront-
gen az ismeretlen sugédrzast X-sugdrzasnak nevezte el (angolul a rontgensugdrzast ma
is X-ray-nek hivjdk) és megmutatta, hogy az a kiilonboz6 siirliségli anyagokban eltérd
mértékben nyel6dik el. A rontgensugarzasnak ezt a tulajdonsigat azota is hasznéljak
az orvosi diagnosztikdban. Rontgen felfedezéséért 1901-ben Nobel-dijat kapott. Német
nyelvteriileten, de a magyar nyelvben is az altala felfedezett sugarzast rontgensugarzas-
nak nevezik. A mult szazad elején a fizikusok arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy
a rontgensugarzas elektromagneses sugarzas. Ennek igazolasdra egy olyan interferen-
cia kisérletre volt sziikség, ami bizonyitja a rontgensugarzas hullamtermészetét. Ehhez
viszont kellett egy olyan racs, aminek periddushossza a rontgen sugarzas feltételezett hul-
ldmhosszanak nagysdgrendjébe (1071°m) esik. Max von Laue (1879-1960) feltételezve,
hogy a kristalyos anyagok récsszerkezettel rendelkeznek, megbecsiilte a racsallanddjukat
és meghatdrozta az interferencia létrejottének feltételeit. Laue szamitdsai alapjan Fried-
rich és Knipping 1912-ben rézgalic egykristalyt tettek a sugarzas utjaba és az interferencia
eredményeként a kristaly mogé helyezett filmen az intenzitds maximumoknak megfelelo
fekete pontokat figyeltek meg. Ezzel a kisérlettel egyszerre igazoltak a rontgensugarzas
hullamtermészetét és bizonyitottak, hogy a kristalyok récsszerkezetiiek. Szamitasaiért
Laue 1914-ben Nobel-dijat kapott. Az azdta eltelt kozel szdz évben a rontgendiffrakeid
az anyagtudomany egyik legalapvetobb vizsgalati modszerévé valt. A rontgensugarzas
elhajlasaval (diffrakci6javal) kapott intenzitdsmaximumok térbeli helyzetébél és relativ
erosségébol meghatarozhatjuk ismeretlen anyagok kristalyszerkezetét. A jelen fejezet
célja, hogy roviden ismertesse a diffrakcié elméletének alapjait és azokat a modszereket,
amelyekkel a laboratoriumi gyakorlat soran végzett diffrakcios kisérletekbdl meghataroz-
hatjuk az anyag szerkezetének néhany jellemzojét.
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5.2. Elméleti osszefoglald

5.2.1. A diffrakcio kinematikus elmélete

A rontgensugdrzas szilard testen torténd diffrakcijdnak leirasandl feltételezziik, hogy 1)
a szords rugalmas, azaz a rontgenfoton hullimhossza nem valtozik az elektronon (széré-
centrumon) torténd szérddés sordn, ii) a szérds koherens, ami azt jelenti, hogy a diffrakeié
soran bekovetkezo fazisugras ugyanakkora barmelyik szérécentrum esetén, iii) a diffrak-
cié egyszeres, azaz a szort hullam ujraszorédasat nem kell figyelembe venni. Az utébbi
feltevés akkor jo kozelités, ha a szért sugarzas intenzitasa jéval kisebb mint a szérécent-
rumra esé hulldm intenzitdsa [1, 2, 3].

Mivel feltételeztiik, hogy a szoras koherens, ezért az interferenciaképet a szérocent-
rumok térbeli elhelyezkedése hatarozza meg. Tekintsiink a szilard testben két szordcent-
rumot, amelyek koziil az egyiket vélasszuk a koordinatarendszer kezd6pontjanak (ezt
jeloljiik O-val az 5.1 abrdn)! A masik szér6centrumhoz (jeloljitk P-vel) mutaté vektort
jeloljiik r-rel! Essen a két szorécentrumra kg hullaimszamvektoru, A hullamhosszi sugar-
nyalab (|ko| = 27/A)! Mivel a szérds rugalmas, a kiilonboz6 irdnyokba szért sugdrzés
hulldmhossza szintén A. A k irdnyba szért sugarzas (|k| = 27/\) amplitudéjat a két
szorécentrumrol szérodott nyalabok tutkiilonbsége szabja meg. Az 5.1 dbra alapjan ez az
utkiilonbség a kovetkezd formulaval adhaté meg: (kg — k) - r = —Kr.

5.1. abra. A rontgensugarak diffrakcioja két szordcentrum esetén

Ezzel a k iranyaba szort sugarzas amplitudéja felirhaté a kovetkezo alakban

A(K) = Age™ &, (5.1)
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ahol A fligg a bejové nyalab intenzitasatol, a szoras erdsségétol, és ez a tényezo tar-
talmazza az amplitudo idofiiggd részét is. Mivel azt vizsgaljuk, hogy a szorécentrumok
térbeli elhelyezkedése hogyan befolyédsolja az interferenciaképet, a kivetkezd szamitasok
soran Ag tényezdben csak a szérécentrumok szérdasanak erdsségét vessziik figyelembe.

T6bb szérécentrum esetén, az 5.1 kifejezéssel megegyezd alaku tagok Osszegeként ir-
haté fel az ered6 amplitidé. Ez az 6sszeg, figyelembe véve a kristalyos anyagok transzla-
ciés szimmetriajat, kis matematikai atalakitdssal olyan alakra hozhato, amely szemléletes
fizikai jelentésti [1, 2, 3]:

AK) =) {Z fpe—iKrp} e KR (5.2)

ahol R, a koordinatarendszer kezdopontjanak vélasztott racspontbdl kiinduld és az n.
cellahoz mutaté vektor, r, pedig az elemi cella p. atomjanak (szérécentrumanak) hely-
vektora a cellan beliil (5.2 dbra).

p. atom

n. cella

0

5.2. dabra. A cella eqy tetszdleges atomgjdhoz mutato helyvektor felbontdsa

Az 5.2 Osszefiiggésben a zardjelbeli kifejezés, az un. szerkezeti tényezd egy cella
szorasat irja le:

F(K) =) fe ™ (5:3)

Az elemi cella p. atomjdnak szérdsat az f, atomszdrasi tényezével (masik elnevezés:
atomi formafaktor) vessziik figyelembe. Ertéke fiigg az atom fajtajatdl és a szért sugar-
zasnak a bejové nyaldbhoz viszonyitott irdnyatdl (K). A szerkezeti tényezd az elemi cella
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szerkezetét és az azt felépité atomok tipusat tiikkrozi. A rdcsot m darab cella épiti fel,
ezért az 5.2 kifejezésben a ,kiilsd” 0sszegzés n tagot tartalmaz.

Mindezek figyelembevételével a szért sugarzas amplitiddja a kovetkezo alakban frhato
fel:

AK) =F(K)) e ™R, (5.4)

A szért sugarzas intenzitasa az amplitidd abszolut értékének négyzetével egyenlo:

2 e—iKRn
n

A kovetkezokben az 5.5 egyenlet vizsgalataval meghatarozzuk a diffrakcids intenzi-
tasmaximum létrejottének feltételét.

Az 5.5 Osszefiiggés jobb oldaldn all6 szorzat masodik tényezoje maximumot ad minden
olyan K vektorra, amelyre barmely R, racsvektor esetén teljesiil az a feltétel, hogy a
K - R, skalaris szorzat 2m egész szamu tobbszorose. Barmely elemi celladhoz mutaté
racsvektorra teljesiil, hogy R,, = nja; + nqoas + nsas, ahol n;-k egész szamok, a;-k pedig
az elemi cellat kifeszité bazisvektorok. fgy konnyen belathatd, hogy csak azok a K
vektorok elégitik ki az intenzitds maximumra vonatkozo fenti feltételt, amelyekre K =
hb; + kby + b, ahol h, k és | egész szamok és a;b; = 270;;, és ;; a Kronecker-delta
[1, 2, 3]. Az utébbi feltételt teljesité by, by, by vektorhdrmas a kévetkezéképpen adhatd
meg a;, as és ag segitségével:

2

I(K) = [AK)[* = [F(K)|* (5.5)

Ao X ag

b, =2r—— 5.6
! Wal(ag X a3)’ ( )
az X aj
by, =2r——— 5.7
2 ﬂ-ag(ag X al)’ ( )
a; X as
b; =2 )
3 Wag(al X ag) (5 8)

A by, by és bz vektorokat elemi réacsvektoroknak tekintve ugyanugy felépitheto egy
racs, mint az a;, as és az vektorokbol a kristalyracs. Kobos kristalyszerkezet esetén by,
by és by is kobos racsot feszit ki gy, hogy a b; elemi vektorok hosszai rendre az elemi
kristalyrdacs-vektor (a;) hosszak reciprokainak 2m-szeresei. Emiatt a b; vektorok &ltal
meghatarozott racsot reciprokracsnak nevezik.

A fenti gondolatmenet alapjan a szért intenzitdsban maximumot kapunk azokban a
k iranyokban, amelyekre teljesiil a kovetkezo feltétel
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k — ko = ghu, (5.9)

ahol gn = h- by + k- by + [ - by egy reciprokracsvektor [1, 2, 3].
A kovetkezékben megvizsgaljuk, hogy a diffrakciés maximumok irdnyai milyen kap-
csolatban vannak a kristalyracs jellemzoivel.

5.2.2. A racssikok jellemzése Miller-indexekkel

A kristaly rdcspontjain atfektetett sikokat racssikoknak (halézati sikoknak) nevezziik.
Az egymaéssal parhuzamos, egymastol egyenld tavolsagra 1évo racssikok osszességét racs-
sikseregnek nevezziik. Két racs-siksereget akkor tekintiink kiilonbozonek, ha az allasuk
vagy a szomszédos sikjaik tdvolsidga (esetleg mindketts) kiilonbozik. A kristélyrdcs racs-
sikseregeit szamharmasokkal, az un. Miller-indexekkel azonositjuk. Egy adott siksereg
Miller-indexeit a kovetkezé mddon allapitjuk meg. Vegyiink fel a siksereg egy sikjén
elhelyezkedé tetszoleges racspontban egy, az elemi racsvektorokkal parhuzamos tengely-
keresztet (5.3 dbra)! A kiszemelt pont igy a koordinatarendszer origdja. Az ugyanehhez
a racs-siksereghez tartozo szomszédos sik az aj, as, agz koordinatatengelyeket rendre az
A, B és C pontokban metszi (5.3 dbra). A kristalyracs transzlacids szimmetridja miatt
barmely két szomszédos racspontot 6sszkoto szakaszt metszo haldzati sikok szama csak
egész lehet, igy az A, B és C' tengelymetszetek rendre felirhaték a; /h, as/k, as/l alakban,
ahol h, k és | egész szamok. A (hkl) szdmharmasok, amiket Miller-indexeknek neveznek,
egyértelmiien azonositjak a kristalyracs sikseregeit.

A kovetkezokben megmutatjuk, hogy a reciprokracsvektorok és a récssikseregek egy-
értelmiien megfeleltethetok egymésnak. Belatjuk, hogy a gy reciprokracsvektor mero-
leges a (hkl) Miller-indexi racssikseregre, és a gy hosszénak reciproka 2m-vel szorozva a
szomszédos (hkl) sikok tavolsiagdval egyenl6. Az el6bbi allitds konnyen bizonyithato, ha
vessziik a (hkl) Miller-indexti sikban fekvé (a;/h — ay/k) vektor (5.3 dbra, BA szakasz)
skalaris szorzatat a gpy vektorral. Az a; -b; = 270;; egyenl6ség miatt ez a szorzat zérus,
és ez elmondhat6 az (ay/k — az/l) és az (as/l — a;/h) vektorokra is. Ezzel belattuk,
hogy gnr merdleges barmely a (hkl) sikban fekvé vektorra, azaz magara a (hkl) sikra
is. Két szomszédos (hkl) racssik tavolsagat (dpnr) megkapjuk, ha kiszamitjuk az a;/h,
ay/k, az/l tengelymetszetekkel rendelkezo sik tavolsagat az origotdl (5.3 dbra). Ehhez
elég meghatdroznunk pl. az a; /h vektornak a (hkl) stk normalisénak (gpx) irdnyéba esé
vetiiletét:

a1 Bhkl _ ihbl + kbg + (bs _ 2 (5.10)
hlgnu|  h |8hii gk ’

dpi =

Erdemes megjegyezni, hogy nem mindegyik reciprokracsvektorhoz tartozik valdsa-
gos réacssiksereg. Vilasszunk ki a kristalyracsban egy adott (hkl) Miller-indexti récs-
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5.8. dbra. Egy tetszoleges rdacs-siksereg metszete a rdacs tengelykeresztjével

siksereget, amelynek a reciprokracsban a gy vektor felel meg. A kivéalasztott siksereg
szomszédos sikjai kozotti tavolsag: dpy = 2m/|gnk|. A reciprokricsban megtaldlhaték
az m - gnr vektorok is, ahol m egész szam. Az ezeknek megfelel6 sikseregek ugyanolyan
allastak, mint a (hkl) siksereg, de a szomszédos sikok kozotti tavolsag dpr, /m. Ezek nem
valos sikok a kristalyracsban, ezért ezeket fiktiv racssikoknak nevezziik. Ezek szerint a
reciprokracsvektorok egy része valos, masik résziik fiktiv racssikoknak felelnek meg.

5.2.3. Az Ewald szerkesztés

A diffrakciés intenzitds maximumokra vonatkozo 5.9 feltétel grafikus megjelenitése az
Ewald-szerkesztés. Az 5.4 abran a reciprokracspontokat fekete kordk szimbolizaljak. A
bees6 kg vektor mutasson a reciprokrécs origdjaba (O pont az 5.4 dbrén).

A kiilonboz6 irdanyokba szort sugarzast a ko vektor kezdépontjabol felmért k vek-
torok szemléltetik. A k vektorok végpontjai a ko kezdSpontja koré irt 27/ sugari
gombfeliileten (Ewald-gomb) helyezkednek el, hiszen a szdérds rugalmas, vagyis a folya-
mat soran \ valtozatlan. Az 5.9 feltétel akkor teljesiil, ha valamelyik reciprok-racspont a
gombfeliiletre esik. Ekkor a k iranyban intenzitds maximumot kapunk, amelyet az adott
reciprokracs ponthoz tartozo gpnr vektornak megfeleléen a hkl indexekkel jelolhetiink.
Ha a kristalyt forgatjuk, akkor értelemszertien a reciprokracs is vele egyiitt forog az O
origd koriil. fgy a kristaly forgatasaval mindig mas-mas reciprokracspont keriil a gémb
feliiletére, azaz mas és mas iranyokban kapunk intenzitds maximumokat.

Porminta esetén a kristalyszemcsék véletlenszertien mindenféle orientéaciot felvesznek,
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5.4. abra. Az Fwald-szerkesztés

ezért ilyenkor, az Ewald-szerkesztés soran, a minta a reciprokracs pontok helyett O ko-
zéppontl, |gnr| sugari gdmbokkel jellemezhetd, ahogy azt az 5.5 dbra mutatja. A gom-
boknek és az Ewald-gombnek a metszetei jelolik ki a diffraktalt nyalabok iranyait. Tehat,
a minta barmely helyzetében megjelenik az Gsszes olyan hkl diffrakcids cstics, amelynek
megfelel6 reciprokracspont az origotol kisebb tavolsagra van, mint Ewald-gomb atmérdje,
azaz amelyre teljesil a |gnp| < 47/ feltétel.

/TN
AN

A\

5.5. dbra. Az Fwald-szerkesztés porminta esetén

5.2.4. A Bragg-egyenlet

A reciprokracsvektorok és a racssikok kozotti kapcesolat ismeretében az 5.9 feltételt mas
alakban is felirhatjuk. Az 5.6 abran az 5.9 feltételt szemléltetjiik grafikusan. A kg és
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k hulldmszam vektorokat kozos kezd6pontbdl (E) felmérve a két vektor kiilonbségeként
megkapjuk a gy reciprok-racs-vektort. A kg és k hulldmszam vektorok hossza 27/,
mig a g abszolit értéke 2 /dpy. Kovetkezésképpen az EFG derékszogli hdromszoghen
igaz a kovetkezo egyenlet:

2dhkl sinf = )\, (511)

ahol 0 a ky és k éltal bezart szog fele. Az 5.11 Osszefiiggés megmutatja, hogy adott A
hulldmhosszi rontgensugarzas és dpy racssiktavolsag esetén a besugarzési irdnyhoz (ko)
képest milyen 26 szogben kapjuk a szort sugarzas intenzitas-maximumait.

5.0. dbra. A hulldmszdm vektorok, a rdcssikok és a reciprokrdcs vektor viszonya Bragg-
feltétel teljesiilése esetén

Az 5.6 abran pontozott vonallal jeloltiik a (hkl) rdcssiksereg két szomszédos tagjét,
amelyek a korabban mondottaknak megfeleléen merolegesek a gy, iranyra, és dpp ta-
volsédgra helyezkednek el egymastél. Ha a k, vektor végpontjat az E pontba helyezziik
(szaggatott nyil), akkor lathatjuk, hogy a rontgensugarak gy szérédnak, mintha a racs-
sikokon reflektalodnanak az optikaban érvényes visszaverddési torvény szerint. Az 5.11
osszefiiggést megalkot6irdl (W. L. Bragg [1890-1971] és édesapja W. H. Bragg [1862-
1942]) Bragg-egyenletnek, a diffrakciés csticsot Bragg-reflexionak, és a helyzetét jellemzé
0 szoget pedig Bragg-szognek nevezték el. A két Bragg 1915-ben kutatdsaikért fizi-
kai Nobel-dijat kaptak. Lathaté, hogy az 5.9 Osszefiiggés, az Ewald-szerkesztés és a
Bragg-egyenlet a diffrakciés intenzitdasmaximum irdnyara vonatkozo feltétel ekvivalens
megfogalmazasai.
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5.2.5. A szerkezeti tényezo6 és a szisztematikus kioltas

Az 5.5 Osszefiiggésbol lathato, hogy a diffrakcids cstcs intenzitdsa ardanyos a szerkezeti
tényez6 abszolut értékének négyzetével. A szerkezeti tényez6 5.3 egyenletbeli alakjaba a
K = hby + kby + [bs és az r, = x,a; + y,as + z,a3 Osszefiiggéseket beirva a kovetkezd
formulat kapjuk:

F(hkl) _ prewii(hxp+kyp+lzp)' (5.12)
p

Mivel a szerkezeti tényezében szerepl6 atomszdrasi tényezé (f,) rontgensugarzas ese-
tén monoton csokken a 260 szoggel, az exponencidlis tényezd hatasa nélkiil a diffrakcids
sz0g novekedésével a reflexiok intenzitasa is monoton csokkenne. A valtakozo intenzitas
a szerkezet hatdasa.

A kristalyszerkezet szimmetria tulajdonsiagai miatt el6fordul, hogy bizonyos specia-
lis hkl indexti reflexiokra a szerkezeti tényezé nulla, aminek kovetkeztében a dyy-bdl a
Bragg-egyenlet segitségével kiszamitott 20 szognél nem jelenik meg a diffrakcios csics.
Ezt a jelenséget szisztematikus kioltasnak nevezik. Vizsgédljuk meg, hogy a szisztemati-
kus kioltds hogyan jelentkezik tércentralt (body centered cubic, bee) és lapcentralt (face
centered cubic, fec) kobos racsok esetében. Egyszertiség kedvéért dlljon a bazis egyetlen
atombol.

Tércentralt kobos esetben az elemi celldban kétféle atomi pozicié van: (0, 0, 0) és
(1/2,1/2,1/2). Ezt figyelembe véve a szerkezeti tényezé alakja:

F(hk?l) _ f (6—27Ti(0+0+0) + e—wi(h—i-k—‘rl)) _ f (1 + (_1)h+k+l) ) (513)

gy F(hkl) = 2f, ha h + k + | péros szém, és F(hkl) = 0, ha h + k + | paratlan.
Tehat tércentralt kobos szerkezet esetén csak azok a reflexidk jelennek meg, amelyekre
h + k + [ paros.

Lapcentralt kobos racs esetén négy fajta atompozicié van: (0, 0, 0), (1/2, 1/2, 0),
(1/2,0,1/2) és (0, 1/2, 1/2). Ezekkel a szerkezeti tényez6:

F(hkl) = f(€72m'(0+0+0)_|_67m'(h+k)_i_efm'(kJrl)Jre_’”(“'k))
— f (1 + (_1)h+k + (_l)h—l—l + (_1)l+kz> (514)

[gy F(hkl) = 4f, ha h, k, | mindegyike paros vagy paratlan, és F'(hkl) =0, ha h, k, [
vegyesen paros illetve paratlan. Tehat lapcentralt kobos szerkezet esetén azok a reflexiok
jelennek meg, amelyekre h, k, [ mindegyike péaros, vagy paratlan.

A gyémantracs egy olyan fcc racs, amelynek bézisa két azonos atombdl all. Ezek
relativ koordinatai: (0,0,0) és (1/4,1/4,1/4). Masképpen fogalmazva, a gyémantracs
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két, azonos atomokbdl all6 fec réacsbdl épiil fel, amelyek egyméshoz képest r = 1/4 -
a; + 1/4 - a; + 1/4 - a3 vektorral el vannak tolva. A fentiekhez hasonlé, de itt nem
részletezett szamitasokkal megmutathato, hogy gyémantszerkezet esetén az fec récsra
jellemz6 reflexidk jelennek meg azzal a megszoritassal, hogy ezek koziil hianyoznak azok,
amelyekre h + k 4+ 1 =2(2j 4+ 1), ahol (j =0, £1, £2, ...).

Egy adott kristalyos anyag vizsgalatakor a diffrakcids csicsok irdanyabol (260 szogek)
és egymashoz viszonyitott relativ intenzitasukbol kovetkeztethetiink a kristalyracs szer-
kezetére, a csicsok alakjabol pedig a kristalyszemcsék méretére, valamint a benniik elhe-
lyezkedo kristalyhibak tipusara és mennyiségére. A kovetkezokben bemutatunk egy-két
rontgendiffrakcidés mddszert és kiértékelésiik médjat, polikristdlyos (por) minta, illetve
egykristaly esetén.

5.3. Meérési modszerek

5.3.1. Pordiffrakcidé

Pordiffrakciérol akkor beszéliink, amikor a besugarzott térfogatban nagyszamu, véletlen-
szerlien orientalt kristalyszemcse helyezkedik el. Ekkor a diffrakcios mérés eredményeként
kapott diffraktogram intenzitas-eloszlasa nem valtozik a minta forgatasakor. A gyakor-
latban egy pordiffrakciés mérésben megmérjiik a minta koriil a szort sugarzés intenzitas-
eloszldsét a 26 fliggvényében. Egy aluminium (fec) mintdn mért pordiffraktogram lathaté
az 5.7 abran. A kristalyracsot jellemz6 djy; racssiktavolsagoknak megfeleld 260 szogeknél
intenzitds maximumokat kapunk. A diffraktogramon minden egyes csics egy-egy (hkl)
racssikseregnek felel meg. A csucsok alatti teriiletnek megfelel6 un. integralis intenzitas
kiszamitasanal figyelembe kell venni az 5.2-ben elhanyagolt Ag-t, és az amplitudot ugy
szamoljuk, hogy az 5.1 kifejezést integraljuk az egész megvilagitott térfogatra. Az integ-
ralas és az abszolut érték képzés eredményeként az intenzitasra a kovetkezo Osszefiiggést
kapjuk [1, 2, 3]:

I = I'my|F(hkD)[Pe*V LP, (5.15)

ahol I’ fiigg a beesé sugar intenzitasatél, a minta és a detektor tavolsagatol, a besugar-
zott anyagtérfogattdl, az elemi cella térfogatatol, az abszorpcido mértékétol és a sugarzas
hullamhosszatol.

Az I’ tényezé egy adott pordiffraktogram esetében minden cstcsra ugyanakkora, a
csucsok kozotti relativ intenzitéskiilonbségeket a masik négy tényezd eredményezi. Az
Mmpg tényez6 az un. multiplicitds. Bz azt fejezi ki, hogy az elemi cella szimmetria tulaj-
donséagai miatt tobb kiilonboz6 Miller-indexti siksereghez ugyanaz a dy; tartozik, igy a
roluk reflektalédott sugarzas ugyanannal a 6 szognél ad diffrakcids csticsot, ami megno-
veli a csucs intenzitasat. Példaul a feliileten centralt kobos racs esetén a 200 reflexidban
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5.7. dbra. Egy aluminium mintdrol készilt pordiffraktogram

a kovetkezd hat sfkseregrél szort sugarzas adédik dssze: (200), (200), (020), (020), (002),
(002), ahol a feliilvonds a minusz elgjelet jeloli. Az integrdlis intenzitdsban megjelend
harmadik tényez6 a szerkezeti tényez6 négyzete, amelynek az intenzitasra gyakorolt ha-
tasat az el6z6 fejezetben részletesen leirtuk. Az atomok, hémozgasuk miatt, a kristély-
racsban egyensilyi poziciéjuk koriil rezegnek. Ez a diffrakcids cstcsok intenzitasanak
csokkenését eredményezi, amit az un. Debye—Waller-faktorral vesziink figyelembe. Ez
az 5.15 kifejezés negyedik tényezéje, amelyben W = 872(u?)sin®6 - \=2, és (u?) a (hkl)
racssikra meréleges racsrezgések elmozdulasnégyzetének atlaga. A Debye—Waller-faktor
intenzitast csokkentd hatasa er6sodik a homérséklet és a 0 diffrakcids szog novekedésével,
valamint a vizsgalt kristaly Debye-homérsékletének csokkenésével. Az 6todik tényezo az
un. Lorentz-polarizdcids faktor (LP), amelynek szogfiiggését az alabb leirt kisérleti elren-
dezésben az (1 + cos? 6)/(sin @ - sin 20) fiiggvény irja le. Ez a szdg névekedésével elBszor
relativ intenzitds csokkenést, majd a nagy Bragg-szogeknél tujra intenzitds novekedést
okoz.

5.3.2. A pordiffraktométer felépitése

A laboratériumi gyakorlat soran hasznalt pordiffraktométer felépitését az 5.8 abra mu-
tatja. A sugarforrds (F') egy rontgencs. Ebben egy izz6 wolfram katodbdl elektronok
lépnek ki, amelyek nagy fesziiltség hatasara a vakuumban felgyorsulnak, és az andédnak
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5.8. abra. A pordiffraktométer felépitése. F — rontgen sugdrforrds, SZ — szird, SR —
Soller-rés, S — minta, Ry, Ry, Ry — rések, M — monokromadtor, D — detektor

titkoznek. Az iitkozés hatasara egyrészt egy folytonos spektrumu fékezési sugéarzas (fe-
hér sugdrzas), masrészt az andd anyagéra jellemz6, vonalszert karakterisztikus sugéarzas
keletkezik. Az 5.9 dbra egy sematikus rontgenspektrumot mutat. A karakterisztikus
sugarzas K[ cstcsa azoknak a rontgenfotonoknak felel meg, amelyek akkor keletkeznek,
amikor a katodrol érkezé elektron altal a K héjrdl kilokott elektron helye az M héjrél
toltodik be. A Ka csices az L — K elektrondtmenetnek felel meg. Ez a cstcs két nagyon
kozeli csucsot tartalmaz, Koy és Kas-t, a K héj két elektronallapotanak megfeleléen. A
laboratériumban hasznalt diffraktométer rontgencsévében az andd anyaga réz (Cu).

A rontgencs6bdl kissé divergens nyaldb 1ép ki, amelyet résekkel korlatozunk (5.8 abra).
A rontgen nyalab divergencidjat a rajz sikjaban az R; és Rj résekkel, arra merdlegesen
pedig az un. Soller-résekkel (SR) korlatozzuk. Ez utébbiak vékony, egymadssal parhu-
zamos lemezekbdl dllnak. A mérés soran a minta (S) és a detektor (D) az 5.8 dbra
sikjara meroleges és a minta kozepén atmend tengely koriil forog. A detektorral egyiitt
mozgd Ro rés és a sugarforrds (F') a mintatdl egyenld tdvolsdgra helyezkednek el. Az
Ry résen, a fokuszon (F') atmend és a sik minta kozepét érinté (a rajz sikjaban elhelyez-
kedd) kort fokuszal6 kornek nevezziik. A fokuszalé kor a mintdbdl egy korivet metsz ki,
amelynek pontjaiban az adott pontbeli érintovel parhuzamos sikokrol reflektalodéd nya-
labok az Ry résnél taldlkoznak (az irdnyvéltoztatas azonos 260 szoge miatt). A fokuszald
kor altal a mintabdl kimetszett koriv akkor a legnagyobb, és ezzel egyiitt Bragg-reflexié
esetén a detektorba jutd intenzitas is akkor a legnagyobb, ha a minta sikja a fokuszald
korre illeszkedik. Ezt dgy érjiik el, hogy mialatt a detektort 260 szoggel forgatjuk el,
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(L) Ko,

Ka,
K

v

5.9. dbra. Rintgencsd spektruma

addig a mintat f-val. Ezt az elrendezést 6 — 20 diffraktométernek nevezik. A fejezet
elején bemutatott tsszefiiggések, amelyek parhuzamos nyalabra igazak, a kissé divergens
nyalab esetén is alkalmazhatéak, mivel a szérécentrumok koézotti maximadlis tavolsdg (a
mintdban taldlhaté kristalyszemesék mérete) tobb nagysagrenddel kisebb mint a minta
tavolsaga a sugarforrastol, illetve az Ry réstol.

Forgés kozben a detektor begytijti a kiilonb6z6 26 szogekben szort rontgenfotonokat.
A mérés soran a mintara esé és a mintarol a detektor irdnyaba szért nyalabnak a minta
felilletével bezért szoge mindvégig egyenlé marad (szimmetrikus sugdrmenet). Az ilyen
felépitésii diffraktométernél mindig csak a minta feliiletével kozel parhuzamos racssikok-
rél reflektalédo sugéarzas jut a detektorba. Mivel porminta (polikristdlyos minta) esetén
a kristalyszemcsék véletlenszerd irdnyitdsa miatt minden lehetséges racssik eléfordul a
minta feliiletével parhuzamosan, ezért a kristdlyszerkezetnek megfelel6 Gsszes reflexid
megjelenik a pordiffraktogramon. Ahhoz, hogy minden egyes racssiksereghez csak egy
csucs tartozzék a diffraktogramon, a réntgensugarzast monokromatizalni kell, azaz a
rontgencsd spektrumabdl csak egy adott hulldimhosszal rendelkezé fotonokat szabad a
detektorba engedni. Ahogy a 8. abrardl latszik a legtobb monokromatizalt fotont akkor
kapjuk, ha a CuK«a sugarzasnak megfelelé hullimhosszat vélasztjuk ki. A rontgencsé
spektrumdabdl a nemkivanatos részt sziir6 (SZ) és monokromator (M) alkalmazdséval vé-
lasztjuk le. A sziiré egy vékony fémlemez, amely (70-es rendszamig) az anéd anyagéndl
eggyel kisebb rendszdmu anyagbdl késziil (pl. Cu andd esetén Ni). A szlir6t kozvetleniil
a rontgencso utan helyezik el, igy a mintat érd sugdrzas mar nem tartalmazza a K[
Osszetevot. Az altalunk hasznélt diffraktométerben a monokromator egy enyhén hajli-
tott grafit egykristdly, amely olyan szogben all a mintardl szort nyaldbhoz képest, hogy

116



a feliiletével parhuzamos kristalysikok a Bragg-egyenletnek megfeleloen csak a CuK «
hullamhosszi sugarzast reflektaljak a detektorba. A monokromator kisziiri a minta-
rél rugalmatlanul szérédé (pl. fluoreszcens fotonok, Compton-szérasbdl eredé fotonok,
stb.) sugdrzést is, ezzel csokkentve a hatteret. A laboratériumban hasznélt detektor egy
proporcionalis szamlald. A beérkezo rontgen fotonok ionizaljdk a detektorban 1év6 gazt
(argon-metan gazkeverék), majd az igy 1étrejott elektron-ion parok elektromos impulzust
keltenek. A mérésvezérlést és az adatgyijtést szamitdégép végzi. A vezérld programban
elére bedllithatd a kezdeti és a végso 26 szog, a detektor 1épésnagysaga valamint a mérési
id6, ameddig a detektor egy adott pozicidban gytijti a fotonokat. A szamitogép egy adott
detektor-helyzetben mért beiitésszamot a helykoordinata fiiggvényében egy adatfdjlban
tarolja.

5.3.3. A rontgen pordiffraktogramok kiértékelése

Egy pordiffraktogram kiértékelésénél el6szor meg kell hatarozni a diffrakcios csticsokhoz
tartozo Bragg-szoget. Egy csics pozicidjanak vehetjiik a mért vonal legnagyobb inten-
zitasi pontjahoz tartozé szoget vagy a diffrakcios profilra illesztett analitikus gorbe (pl.
Lorentz, Gauss stb.) maximuménak helyét. Ezutédn a Bragg-egyenlet segitségével a A
hullamhossz ismeretében kiszamitjuk a cstcsokhoz tartozo dpy; értékeket. Ha a rontgen-
sugarzast sikeriilt igy monokromatizédlni, hogy pl. csak a Ky karakterisztikus sugarzas
érje a mintat, akkor a Bragg-egyenletbe a diffrakcids csics maximumahoz tartozo 6 szoget
és a A\gq1-et irhatjuk.

A laboratériumokban haszndlt diffraktométerek esetén azonban &dltalaban a mono-
kromator atengedi a Ky és Kas sugarzast is. Ekkor a két hullamhossznak megfelel6en
egy adott dpi-hez két Bragg-szog tartozik, igy a diffrakcios csics két kozeli, egymédst
atlapolo reflexiobdl all, amelyek koziil a kisebb szognél megjelen6 szarmazik a kisebb hul-
lamhosszi Koy sugarzastol. A diffraktogramon 260 novekedésével a Koy és Kas csucsok
kozotti tavolsag novekszik. A kis szogeknél megjelend reflexiokndl a két csics dltalaban
nem is vélik szét tisztan, csak egy aszimmetrikus diffrakcids profilt lehet megfigyelni.
Mivel ebben az esetben a Kai-hez tartozé Bragg-szog nem hatarozhaté meg elég pon-
tosan, ilyenkor a Kay/Kas csicspar silypontjahoz tartozé 260 szoget hatarozzuk meg,.
A djypkiszamitasahoz a Bragg-egyenletbe ezt a szoget és az un. sulyozott hullimhosszat

(Aka) 1rjuk be:

_ 2>\KO¢1 + )\KOlQ

. , (5.16)

)\Ka

ahol Ago1 = 1, 5406 Aés ) Ka2 = 1,5444 A A stulyozas azért 2 : 1 aranyban torténik, mert
a Koy rontgen fotonok szama kétszerese a Kas fotonokénak. A hullamhossz értékeket
behelyettesitve Ax, = 1,5418A addédik. Miutan a dpy; értékeket meghataroztuk, az
ismeretlen kristalyos anyagot megpréobalhatjuk adatbazis segitségével azonositani, vagy
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a reflexiok indexelése utjan meghatarozni a kristalyszerkezetét.

5.3.4. Ismeretlen fazis azonositasa adatbazis segitségével

Kristalyos szerkezetli anyagrél késziilt rontgen pordiffraktogramon a vonalak helyét és az
egymashoz képesti relativ intenzitasukat a vizsgalt anyag kristalyszerkezete, valamint az
elemi cellaban helyet foglalé atomok tipusa hatarozza meg. Kovetkezésképpen, a rontgen
pordiffraktogram a kiilonb6z6 kristdlyos fazisokra mas és mas, azaz ujjlenyomatszeriien
alkalmas a kristalyos anyag azonositasara. Az 1912-ben elvégzett els6 diffrakcios kisérlet
Ota szamtalan kristdlyos fazis rontgen pordiffraktogramjat mérték meg, és ezeket egy
adatbazisban gytjtotték Ossze. Az adatbazist az International Centre for Diffraction
Data (ICDD) készitette el (Powder Diffraction Files, ICDD PDF) a kordabbi ASTM
(American Society for Testing Materials) kértyék elektronikus archivaldsaval [1]. Ennek
az adatbazisnak a legijabb kiaddsa (PDF-4) tobb mint 355 ezer kristalyos fézis adatait
tartalmazza. A laborgyakorlat sordn ennek egy korabbi valtozatat hasznaljuk, amely 77
ezer fazist tartalmaz.

Gyakran elo6fordulé feladat, hogy egy ismeretlen anyagrél kell megmondani, hogy
milyen kristélyos fazis(oka)t tartalmaz. Ilyenkor a legegyszer(ibb, ha az adatbazisban
szereplé diffraktogramokkal hasonlitjuk Gssze az ismeretlen anyagrél altalunk készitett
pordiffraktogramot. A keresés az adatbéazisban keresési kritériumok alapjan torténik,
amelyeket logikai operatorokkal (ES, VAGY') kapcsolhatunk 6ssze. A legfontosabb ke-
resési kritérium a harom legerdsebb reflexié pozicidja (dpr). Ehhez el6szor hatarozzuk
meg az ismeretlen fazis diffraktogramjan a harom legnagyobb intenzitésu reflexié Bragg-
sz6gét, majd szamitsuk ki az ezeknek megfeleld djy; értékeket az 5.11 Osszefiiggésbol!
Figyelembe véve a diffrakciés cstics pozicidjanak mérési bizonytalansagat, adjuk meg a
kereséprogramban mindharom csicsra a dy; értékek also és felso korlatjat! A kereso-
program ekkor kivalasztja azokat a fazisokat, amelyeknek a diffraktogramjan a harom
legerdsebb reflexié pozicidja a megadott harom intervallumba esik. Ha az igy kivalasztott
fazisok kozott van olyan, amelyiknek minden vonala megtalalhaté a mért diffraktogra-
mon (legfeljebb a nagyon gyengék kivételével), és az ismeretlen fazis minden reflexiéja
szerepel az adatbézisbol kivélasztott diffraktogramon, akkor az altalunk keresett fazis
megegyezik az adatbazisbdl kivalasztottal.

Ha a harom legerésebb vonal alapjan til sok talalatunk van, akkor a megoldashalmazt
tovabb sziikithetjiikk mas keresési kritériumokkal, pl. ha megadunk olyan kémiai elemeket,
amiket az ismeretlen fazis tartalmaz.

5.3.5. A diffrakcios vonalak indexelése

Ha nem all a rendelkezésiinkre a diffraktogramokat tartalmazé adatbazis, vagy a keresés
nem vezet eredményre, akkor a kristdlyszerkezetet esetleg a diffrakcios csicsok inde-
xelésével azonosithatjuk. A mddszer 1ényege, hogy a diffrakcidés vonalpozicidk alapjan
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meghatarozzuk, hogy az egyes csticsok melyik halozati sikseregtol szarmaznak, azaz a
reflexiékhoz (hkl) Miller-indexeket rendeliink. Elsé 1épésként hatérozzuk meg a diffrak-
ciés vonalak Bragg-szogébdl a dyy értékeket! Célszerti ezekbdl az 1/d3,,-et kiszamitani,
mert a gi,, = 47%/d2,, Osszefiiggésbdl adédban altaldnos esetben

1
ET:JﬂA+HB+FC+2Mﬂ+QME+2MR (5.17)
hkl

Osszefiiggés érvényes, ahol A, B, ..., F' > 0, az elemi cella méretére és alakjara jellemzo
allandék. Kobos kristdly esetén az 5.17 egyenlet a kovetkezd alakra egyszertisodik:
1 R+ 4P
i a?

: (5.18)

ahol a a racsparaméter. Mivel a h, k és | egész szamok, ezért az 1/d3,, értékek N(1/a?)-
ként 4llnak el8, ahol a szorzétényezé N = h2 4 k? +1? egész szdm. Vannak azonban olyan
egész szamok, amelyek nem allithaték el harom egész szam négyzetosszegeként (7, 15,
23, 28 stb.), igy ezekhez nem tartozik diffrakcids csics. Altaldnosan megfogalmazva az
N = 4"(8n — 1) értékek nem allnak el§ harom egész szam négyzetosszegeként, ahol n és
m pozitiv illetve nem negativ egész szamok. Ezen kiviil a szisztematikus kioltas miatt
tovabbi N értékekhez tartozo reflexiok is hidnyozhatnak a diffraktogramrél. Az 5.1 tab-
lazat kobos szerkezetli kristalyokra mutatja, hogy milyen indexi reflexidk jelennek meg a
pordiffraktogramon egyszeri-, tércentralt-, lapcentralt-kobos és gyémantracs esetén. A
tablazat els6 oszlopaban a lehetséges reflexios indexek négyzetosszegei szerepelnek (V).
A tablazat mésodik oszlopaban a hkl indexek szerepelnek. Ahol az N négyzetosszeg két
vagy tobbféle hkl indexhdrmasbdl is el6éllithaté (nem egymds permutdcitiként), azt a
2. oszlopban feltiintettiik. A kovetkezo négy oszlopban rendre az egyszerii-, tércentralt-,
lapcentralt-kobos és gyémant racsok azon reflexioéit tiintettiik fel, amelyek nem tiinnek
el a szisztematikus kioltas révén. Az adott reflexié megjelenését a megfeleld celldba tett
x-szel jeleztiik. Egyszerti kobos racs esetén minden olyan N egész szamra megjelenik egy
csucs a diffraktogramon, amely eldall harom egész szam négyzetosszegeként. A tobbi
racstipusnal a szisztematikus kioltds miatt tovabbi reflexiék hianyoznak.

Mivel a kiilonb6z6 kobos racstipusok reflexiéihoz tartozé N értékek sorozata mind-
egyik racstipusnal més és mas, ezért ez alkalmas lehet a kobos réacstipusok azonositasara.

A fentiek ismeretében tehat ugy jarunk el, hogy az 1/d%,, értékek meghatdrozdsa
utdn keresniink kell egy olyan szdmot (1/a?), amellyel az 1/d%,,-eket végigosztva az 5.1
tablazat valamelyik oszlopaval megegyez6 egész szamokbdl allé sorozatot kapunk. Ha
biztosak vagyunk abban, hogy melyik az ismeretlen szerkezet kobos racs elsé reflexioja,
akkor az ehhez tartozé6 N érték nagy valdszinliséggel csak 1, 2 vagy 3 lehet. Ekkor
célszerll az 1/d%,; sorozatot végigosztani gy, hogy az els§ reflexiora N = 1, 2 vagy 3
legyen. Az igy kapott harom szamsorozat koziil legaldbb az egyik meg kell egyezzen
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az b.1 tablazat valamelyik N sorozatdval. Ha a racsunk egyszerii vagy tércentralt kobos,
és csak az elsé hat reflexiét mértitkk meg, akkor nem tudjuk eldénteni, hogy a vizsgalt
szerkezet melyik a ketto6 koziil. Ekkor ugyanis, ha az elso reflexional N = 1-et allitunk elo,
akkor az egyszert kdbosre jellemzo N =1, 2, 3, 4, 5, 6 szamsorozatot kapjuk, mig ha az
N = 2-t valasztjuk, akkor a tércentralt kobos racs N = 2, 4, 6, 8, 10, 12 sorozatat kapjuk
meg. FKEgyszerli vagy tércentralt kobos szerkezetek esetén csak akkor tudjuk a racsot
azonositani, ha a 7. reflexiét is megmeértiik, mert egyszerti kobos racsban N = 7 nem
all elo, mig tércentréalt esetben N = 14 1étezik. Ha meghatéroztuk az egyes reflexiokhoz
tartozo N értékeket akkor az 5.1 tablazat segitségével meghatarozhatjuk a hkl indexeket.

Az indexelés nem kobos racs esetén is tobbnyire megoldhatd, ha a mérési adatok elég
pontosak, bar a probléménak zart analitikus megoldésa nincs. Ma az egyetlen javasolhaté
eljards valamely kiprébélt programesomag alkalmazasa [5, 6]. Egy-egy ilyen csomag tobb
kiilonb6zo eljaras programjat is tartalmazza, mert eléfordul, hogy egy-egy eljaras, adott
esetben cs6dot mond.

Az indexelés eredménye az alabbi feltételek egyiittes teljesiilése esetén fogadhato el

[0]:

1. Minden mért 1/d3,,-hez tartozik egy vagy tobb szdmitott érték a mérési hibahaté-
ron beliil (26-ban a szogmérés megkivant pontossdga altaldban 0,02 — 0,03 fok).

2. Az elemi celldban az atomok (molekuldk) szama (n. = pV N4/M, a p makrosz-
kopikus siirtiségh6l szamolva) egész szam. Itt V' az elemi cella térfogata, Ny az
Avogadro-szam és M a molekulasuly.

3. A hidnyz6 reflexidk redlis (a lehetséges szimmetridknak megfelelé) kioltasi feltéte-
leknek felelnek meg. Pl. tércentralt kobos racsban tiltott a paratlan értékit h+k+1.
Némelyik indexel6 program ezt is figyeli.

4. A szamitott és a mért vonalhelyek kozotti atlagos kiilonbség legyen elég kicsi a
szamitott vonalak dtlagos tdvolsdgdhoz képest [0]. Nyilvanvalé ugyanis, hogy ha a
cella elég nagy, akkor a szamitott vonalak szama olyan nagy, hogy mindig taldlhaté
olyan szamitott vonalhely, amely elég kozel van egy-egy mért vonalhoz.

5.3.6. Ko6bos kristaly racsparaméterének meghatarozasa

Ha egy kobos kristaly reflexiéinak hkl indexeit ismerjiik, akkor az 5.18 egyenlet alapjan
a dpp értékekbdl a racsparaméter (racsdllandd) meghatarozhaté (a = dpv'h? + k% + 12).
Ez a szamitas barmelyik reflexié esetén elvégezheto, de a tapasztalat szerint az igy meg-
hatarozott racsparaméter értékek reflexionként kissé eltérnek egymastol. Ennek az az
oka, hogy a dyy; értékek meghatarozasanal szisztematikus hibak 1épnek fel, amelyek eré-
sen fliggenek a reflexiéo Bragg-szogétol. Ilyenek példaul a diffrakcids szog nullpontjanak
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N hkl egyszerii | tércentralt | lapcentralt | gyémant
kobos kobos kobos
1 100 X
2 110 X X
3 111 X X X
4 200 X X X
5 210 X
6 211 X X
(7)
8 220 X X X X
9 1300, 221 X
10 310 X X
11 311 X X X
12 222 X X X
13 320 X
14 321 X X
(15)
16 400 X X X X
17 | 410, 322 X
18 | 411, 330 X X
19 331 X X X
20 420 X X X
21 421 X
22 332 X X
(23)
24 422 X X X X

5.1. tabldzat. A kiobos rdcsok pordiffraktogramjanak lehetséges reflexior

vagy a minta pozicidjanak hibdja, de egyéb itt nem részletezett hibak is felléphetnek.
Mivel a hullamhosszat méréseinkben nagy pontossaggal ismerjiik, ezért ennek a hibajat
elhanyagolhatjuk. Vizsgaljuk meg, hogy a Bragg-szog mérésének bizonytalansaga mek-
kora hibat okoz dji-ben! A Bragg-egyenlet differencidldsaval a dpy; értékének relativ
bizonytalansaga:

‘ Adpw

dhkl

= |ctg 6 - Af|, (5.19)

ahol A6 a Bragg-szog hibaja. Altalaban a szogmérés bizonytalansaga #-val kevéssé valto-
zik. Mivel a 0° < 6 < 90° tartomanyban ctgf abszolut értékben csokken a 6 névekedésé-
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vel, ezért a nagyobb szogeknél megjelend reflexiokbol pontosabban lehet a racsparamétert
meghatédrozni. Ugyanakkor, ahogy mar kordbban emlitettiik a nagy szogeknél (6 > 45°)
megjelené un. hatso reflexiok kis intenzitasuak, ezért zajosak. A gyakorlatban, ha elég
nagy szogekig tudunk mérni, a racsparamétert (ag) gy hatarozzuk meg, hogy a kiilon-
bo6z6 hkl mért reflexiokbdl kiszamitott apy értékeket extrapolaljuk 8 = 90°-ra a kovetkezo
osszefiiggés felhaszndlasaval (Nelson—Riley-formula) [7]:

0
apr = ag — D cos @ (ctg@ + CO; ) , (5.20)

ahol D a hibaparamétereket tartalmazd konstans. Az apy értékeket dbrazolva a
cos (CtgH + CO;H) fiiggvényében a tengelymetszetbdl megkapjuk ag-t.

5.3.7. Az 6tvozéatom koncentraciojanak meghatarozasa a racs-
paraméter segitségével

Otvozetekben, ha az alapfém atomjai és az GtvozGatomok jelentSsen eltéré méretiiek,
akkor az otvozoatomok kristalyracsba épiilésével megvaltozik a racsparaméter. Ez a
racsparamétervaltozas altalaban néhany tizedszazalék. Mivel rontgendiffrakciéval mar
egy-két szazadszazalékos racsparamétervaltozas kimutathato, a rontgendiffrakcié segit-
ségével meghatarozhato az 6tvozé atomok koncentracidja. Ehhez ismerni kell az adott
Otvozetre a racsparaméter fliggését az 6tvozoatom koncentraciotol. Ha az alapanyag ra-
csaba tobbféle 6tvoz0 is beépiil, akkor ezek hatdsa a racsparaméterre kiillonbozo lehet, igy
ezzel a mddszerrel csak kétalkotos 6tvozetek (alapanyag + 6tvozd) esetén lehet a koncent-
raciét meghatarozni. A racsparaméter és az 6tvozo koncentracié kozotti Osszefiiggések
a kiilonbozé kétalkotds dtvozetekre megtaldlhaték az irodalomban (pl. Al(Mg) 6tvozet
esetén lasd. [9]).

5.3.8. A szemcseméret meghatarozasa a diffrakciés vonalak szé-
lességébol

Minden olyan jelenség, ami meghontja a kristalyracs hosszutavi szabdalyos rendjét a diff-
rakcios vonalak kiszélesedését eredményezi. Ilyenek példaul a kristalyszemcsék hatarai
vagy a kristalyszemcséken beliil elhelyezkedd racshibak, amelyek récstorzuldst okoznak.
Minél kisebb az anyagot felépito kristalyszemcsék mérete és minél nagyobb a racshibak
koncentracioja, annéal nagyobb a diffrakcios csicsok kiszélesedése, igy a vonalprofil széles-
ségébol ezek mértékére kovetkeztethetiink. A szemcseméretnek és a racsdeformacionak a
vonalszélességre gyakorolt hatasa eltér egymastol. Amig izotrop alaki szemcsék esetén a
szemcseméret minden reflexional ugyanakkora vonalszélesedést okoz (sin @)/ skéldban,
addig a réacsdeformacié altal okozott vonalszélesedés né a Bragg-szoggel. Kis szogek-
nél a racsdeformacio okozta vonalszélesedés altalaban elhanyagolhato. Ez lehetévé teszi,
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hogy (elég kis szemcseméretnél) az atlagos szemcseméretet a diffraktogramon a legkisebb
szognél megjelend reflexi6 (un. elsd reflexio) szélességébdl meghatarozhassuk.

A reflexidk szélességének jellemzésére a félértékszélességet (FWHM, Full Width at
Half Mazimum) vagy az integrélis szélességet () szoktédk haszndlni. Az elébbi a ma-
ximum felénél meghatarozott cstcsszélesség, mig az utébbi a csics alatti teriilet és a
maximalis intenzitds hdanyadosa. Természetesen mindkét szélességet a hattér levonasa
utan kell meghatarozni.

A diffrakcids profilnak akkor is van egy véges szélessége, ha nagyon nagy szemcsemé-
retd, hibamentes kristalyrol készitiink diffraktogramot. Ezt instrumentalis szélességnek
hivjuk (3;), amit egy nagyszemcsés, racshibdkat csak kis koncentraciéban tartalmazé
standard anyagon kell megmérni. A vizsgdland6 anyag diffrakcids csicsdnak szélességét
korrigalni kell az instrumentalis szélességgel a kovetkezo modon:

Br =1/B%— B, (5.21)

ahol (; a szemcsemérettdl adddé fizikai csicsszélesség. Megjegyezziik, hogy az 5.21
egyenlet egzaktul csak akkor érvényes, ha a profil alakja Gauss-fiiggvénnyel irhato le.

Az integralis szélességbol meghatarozhato a térfogattal silyozott atlagos szemcsemé-
ret ({x)yvo1). Gomb alaki szemcséket feltételezve [J]:

4\
— - .22
<$>V01 Sﬂf COSQ7 (5 )

ahol 3y-et radianban kell az egyenletbe irni. A hagyoményos pordiffraktométerek esetén
az instrumentélis szélesedés (kb. 0,1 fok) miatt a szemcseméretmérés felsé hatara né-
hany szaz nanométer. Természetesen a racsdeformaciotél szarmazoé vonalszélesség a kis
szogeknél megjelend csticsokndl is jelentkezik kis mértékben, ezért a fenti eljaras a valodi
szemcseméretet csak kozelitéleg adja meg. A hattérlevonas bizonytalansaga valamint a
Koy és Kas cstcsok egyiittes megjelenése miatt az integralis szélesség meghatarozasa bi-
zonytalan. Ezért inkdbb az FWHM értékét szoktak az 5.21-5.22 egyenletekben [ helyébe
irni, ami kevésbé érzékeny az emlitett hibaforrasokra.

5.3.9. Egykristaly-diffrakcio

Egykristalyok vizsgalatanak legismertebb és legegyszertibb eljarasa a Laue-mddszer, ame-
lyet altalanosan hasznalnak a kristalyok orientaciéjanak meghatarozasara. Még egyszert
méroeszkozok alkalmazasaval is, a Laue-mddszer a kristaly orientacidjat egy fok koriili
pontossaggal megadja. A Laue-felvétel elkészitéséhez a mintat keskeny, néhany tized
mm atmérdji, folytonos spektrumi réntgen nyalabbal vilagitjuk meg, és dltaldban sik,
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vagy esetleg hengeres detektalé feliilettel (film, helyzetérzékeny szamlald, imaging plate)
rogzitjiik az elhajlasi képet. Ez a detektald feliilet tobbnyire sik és a primer sugérra me-
rOleges. Ha ez a feliillet a 20 < 90° tartomanyban helyezkedik el, akkor elsé reflexids
geometriardl beszéliink (5.10 dbra), ha pedig a 26 > 90° tartomédnyban, akkor hétsé
reflexiésrol. A folytonos spektrum miatt minden nem tul kicsiny periédusi siksereg talal
olyan hulldmhosszi 6sszetevét, amelyre, adott helyzetében a Bragg-feltételt teljesiti. A
reflektalt nyalabok nyomanak helyébdl pedig meghatarozhaté az adott siksereg normali-
sdnak irdnya (ez éppen g irdnya).

film H film
r

................................ > H

‘e ) A

.20 j

”.".,.. r ’
', k’ . . H
hatso6 reflexid elsd reflexio

5.10. dbra. A Laue-felvétel geometridja. S a mintat jeléli

A Laue-képek jellemz6 tulajdonsdga, hogy ha a mintat valamely szimmetria tengelye
(sikja) mentén vildgitjuk meg és a detektdld feliilet erre meréleges, akkor az elhajldsi
kép is mutatja ezt a szimmetridat. A szimmetria tengelyek irdnya szerencsés esetben
igy tovabbi vizsgélat, és a kristalyt leiré adatok (pl. rdcsparaméter) ismerete nélkiil is
felismerhet6. Néha ezért tobb felvételt készitenek, a minta kiilonb6z6 helyzeteiben.

Azok a halozati sikok, amelyek parhuzamosak egy kozos irdannyal egy zonat alkotnak,
a kozos irdny pedig a zonatengely. Egy (hkl) sik akkor tartozik az [uvw] vektorral, mint
zonatengellyel jellemzett zéndhoz, ha hu+ kv + lw = 0 (z6natoérvény). A kozos zénaten-
gelyhez tartozo sikokrol reflektélt sugarzas iranyat megadoé k vektorok egy kupfeliiletre
illeszkednek. Az ezekrél a sikokrodl kapott intenzitdas maximumok a film sikja és az em-
litett kupfeliilet metszeteként el6alld kupszeleten helyezkednek el. Ez a kupszelet elso
reflexiés helyzetben ellipszis, mig hatso reflexios helyzetben hiperbola. A kupszeleteken
elhelyezked6 minden egyes Laue-folt egy-egy sikseregnek felel meg. Ha a diffrakcids fol-

1Az imaging plate hajlékony hordozéra felvitt BaFBr(Eu®t) réteg. A sugirzds az Fu’t —t ionizdlja,
a keltett elektronok pedig befogédnak a réteg szincentrumain. Kiolvasaskor lézerrel letapogatva a réteg
lathat6 fényt emittal.
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tokat sikeriilt indexelni, akkor a kristdly orientaciéja megadhaté. Az eredmény tovabbi
felhasznéalasa szempontjabdl fontos, hogy a mintan vagy tartéjan legyenek jol azonosit-
haté vonatkoztatasi iranyok. A kristaly vagasanal célszerli, ha az orientdlas a vagogép
mintabefogdjan torténik.

5.3.10. Egykristalyok orientaci6janak meghatarozasa Laue-fel-
vételbol

Ha a minta ismert kristalyracsu, akkor barmely helyzetében késziilt felvétel alapjan meg-
allapithaté az orientacidja néhany elég pontosan mért reflexié koordinataibol. Ki lehet
szamitani ui. paronként a diffrakcids foltokhoz tartozé siknormélisok (a g diffrakcids
vektorok) hajlasszogeit, és ezt a lehetséges, szamitott hajlasszogekkel Gsszehasonlitva
a Miller-indexek megallapithatok. E feladat megoldasara tobb szamitogépes program
létezik. Ismert racsparaméterti anyagok esetén jol bevalt az OrientFExpress elnevezési
program [10], amelyet a laborgyakorlat soran hasznalunk. Az OrientEzpress programnak
megfeleld mérési elrendezést az 5.11 abran latjuk.

5.11. dbra. A koordindta rendszer az OrientFxpressnél. S a mintdt jeloli

Az elhajlasi képet a minta kozelében, tole [ tavolsagra 1évé sikfilm rogziti. A film
allhat a primér sugarra merélegesen elso reflexiés helyzetben (6 = 0°), vagy héatso reflexids
helyzetben (§ = 180°, az dbran szaggatott vonallal jelolve), de allhat akar ferdén is
(0° < § < 180°, az &bran folytonos vonallal jelélve). A minta fel6l nézve a filmen jobbra
mutat az x tengely és felfelé az y. Az OrientEzpress bemend adatai a kovetkezdk: a
racsparaméterek; a tércsoport (ha ismert); a hullimhossz tartomany (A-ben: 12,34/U <
A < 3, ahol U a gerjeszt6 fesziiltség kV-ban); | és § az 5.11 dbra szerint (cm-ben ill.
fokban); a Miller-indexek felsé hatéra; a megengedett hiba fokban. Masik adattombként
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4-6 jol kivalasztott Laue-folt koordindtéit kell megadni cm-ben. (Nem j6 a til sok pont!)
Ezeket lemérhetjiik kozvetleniil a filmrol, vagy a programba beolvashaté a képfajl is, és
a képernyon egérrel hatarozzuk meg a pontok koordinatait.

N

-

N

5.12. abra. Hdtso reflexios Laue-felvétel jol kivdlasztott, mért pontjai

Nagyon fontos a foltok jo kivalasztasa. A Laue-felvételeken a foltok kupszeletek
mentén helyezkednek el. Olyan foltokat kell keresniink, amelyek két, vagy tobb ilyen
vonal metszéspontjaban vannak. Ezek rendszerint kis indextiek és kézvetlen kozeliikkben
nincs masik folt (5.12). Ellenkez6 esetben a program més reflexiéra talal ra a kivélasztott
helyett. Ugyeljiink arra is, hogy lehetéleg minden kép-negyedben legyen kivélasztott
folt. A megadott hibahataroktdl fiiggéen esetleg tobb megoldast is kaphatunk. A helyes
megoldas megtaldlasat el6segiti, hogy lehetdség van az eredeti és a teljes szamitott Laue-
felvétel tsszehasonlitasara. Az elfogadott orientaciénak megfelel6 sztereografikus vetiile-
tet is felrajzoltathatjuk (lasd a kovetkez$ szakasz). Mind ezen, mind pedig a Laue-
képen megnézhetjiik, hogyan valtoznanak azok a minta forgatasaval. fgy az is konnyen
megallapithato, hogy milyen tengelyek koriil, mekkora széggel kellene a mintat elforgatni
a kivant orientacié eléréséhez. Jegyezzitk meg, hogy a diffrakcids vektorok mindig a
sugarforras oldali térfélre mutatnak, ezért a szimulalt sztereografikus vetiilet is mindig
ilyen iranyu vektorokat abrazol!

5.3.11. A sztereografikus vetiilet

A sztereografikus vetiilet a térbeli iranyok kétdimenzids abrazolasanak leggyakoribb maédja,

és lényegében ez torténik akkor is, ha a Fold féltekéjét egy kor alaku teriileten abrazoljuk.
A féltér minden irdnya (g vektora) egy pontot (P) jelol ki az egységgomb feliileté-

nek egyik felén (5.13 dbra). Nevezhetjiik ezt pl. északi félgombnek, hatarvonalat pedig
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5.13. dbra. A sztereografikus vetités

egyenlitének. Ezt a pontot kell a félteret hatarold sikra vetiteni, az ellenkez6 oldali ,,déli
péluson” (Q) dtmend egyenessel. A masik féltér irdnyait hasonléképen az ellenkez6 irany-
bol vetitjiik, ha sziikséges, de mas szimbolumokkal jeloljiik, pl. iires és teli korokkel. Ilyen
modon az ,egyenlito” sikjaban 1év6 vektorok vetiiletei pontok az egységkor keriiletén. A
sikra merdleges irany vetiilete a kor kozéppontjaba esik. A sztereografikus vetiilet leg-
fontosabb tulajdonsaga, hogy kor- és szogtartd. A gémbi korok vetiilete ugyancsak kor
(de a kozéppont képe nem marad kozépen). A f6korok képe az egységkor két dtellenes
pontja kozott huzodo iv. Hasonldéképpen az egymaést metszo gombi kérok kozotti szog is
a vetités soran valtozatlan marad.

5.4. Sugarvédelem

A mai rontgenkésziilékek onmagukban jol arnyékoltak, de mivel a méréberendezések nem
mindig zart sugarmenetiiek, a veliikk valo munka fokozott figyelmet és fegyelmet igényel.

A népességet éré atlagos dézis kozel 3 mSv/év (Sv=sievert). Sugarveszélyes munka-
helyen a megengedett dézishatar testrésztél fiiggben 20 — 200 mS/év. A szokasos, leg-
feljebb 2,4 kW teljesitményti rontgen késziilékeknél, nyitott sugarkapu esetén, tole 1 m
tavolsagban, 10—20 cm atméraji teriileten a primer nyaldb irdnyaban a dézisteljesitmény
40 — 100 mGy/s (Gy=gray) lehet, az andd rendszamatdl fiiggéen (rontgensugdrzasra a
Gy és Sv egységek egyenértékiiek!). Minthogy irodalmi adatok szerint, az egész test
egyszeri besugarzasa esetén 250 mGy felett egészségkarosodds mar kimutathatd és 2500
mGy felett ez mar silyosnak mindsiil, mindenképpen meg kell akadalyozni, hogy akar-
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milyen révid idore a testet primer sugarzas érje. Ezért megfelelo sugarcsapda nélkiil a
sugarkaput kinyitni nem szabad, és bekapcsolt késziiléknél lehetoleg még zart sugarkapuk
mellett se keresztezziik az esetleg szabadon hagyott kapu irdnyat. (Régebbi késziilékeknél
el6fordulhat, hogy a zaras tokéletlen!)

Maés fontosabb veszélyforrasok:

1. Sugarvédelmi arnyékolas nélkiili csatlakozas a sugarforrds és a méréeszkoz kozott:
néhdny mGy/6ra, kb. 1 m tavolsdgban.

2. A Bragg-reflexios helyzetben 1év6 egykristdly mintardl szort nyalab doézisteljesitmé-
nye, mérettdl és anyagtol fliggben, akar tobb szdz mGy/o6ral) is lehet, természetesen
kis feliileten. Ez kiilonosen akkor veszélyes, ha a mintat ahhoz kozel hajolva allitjuk
be, és véletlen reflexié is elérheti szemiinket. Polikristalyos mintardl vagy fluoresz-
cens ernyorol szort dozis a szokasos 0,5 m tavolsagban legalabb 2-3 nagysagrenddel
kisebb, mivel nagy térszogben jelentkezik.

5.5. Feladatok

A laboratériumi gyakorlat soran a pordiffrakcidés méréseket Philips Xpert 6 — 20 diffrak-
tométeren végezziik, amelynek részletes leirasa megtalalhaté az 5.3.2 fejezetben, illetve
lathat6 az 5.8 dbran. A gyakorlatvezet6 altal adott polikristdlyos (por) mintét helyez-
zilk a mintatartora és a rontgencsovet taplalé nagyfesziiltségii generator teljesitményét
fokozatosan allitsuk kb. 1,6 kW-ra (fesziiltség: 40 kV, aram: 40 mA)! A szamitégépen
inditsuk el a méréprogramot (Xpert_Data_Collector). Allitsuk be a kezd8 és végss 20 sz6-
get, a detektor 1épéskozét és azt a varakozasi idot, amig a detektor egy adott pozicidban
gyijti a rontgenfotonokat! A mérés inditasa elétt ne felejtsiik el kinyitni a sugarkaput,
amin keresztiil a rontgencsébdl a nyalab kilép! A mérés eredményeként egy kétoszlopos
adatfajlt kapunk, amelynek els6é oszlopaban a 20 szog, mig a masodikban az adott szog-
hoz tartozd beiitésszam van. Az adatfajlokat szamitégép segitségével értékeljitk kil A
pordiffrakciés mérés idétartama kb. 2-3 ora, igy ezalatt korabban készitett diffrakcids
mérések kiértékelését végezziik el. A laboratériumi gyakorlat soran a kovetkezo felada-
tokat oldjuk meg:

1. Ismeretlen fazis azonositdsa pordiffraktogram alapjin ICDD adatbdzis segitségével.
Ebben a feladatban el6szor hatarozzuk meg a mért diffrakcids csticsokhoz tartozo
dpr értékeket az 5.3.3 fejezetben leirtak szerint! Ezutén a kereséprogram segitségé-
vel keressiik meg az adatbazisban azokat fazisokat, amelyeknek a harom legerésebb
reflexiéja ugyanazoknal a dpy; értékeknél jelennek meg mint a vizsgalt fazis esetén
(lasd. 5.3.4 fejezet)! Az igy kigytijtott fazisok koziil véalasszuk ki azt, amelyiknek a
gyenge vonalai mind pozicio, mind az egymashoz viszonyitott relativ intenzitasuk
alapjan is jol egyeznek a mérttel!
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2. Ko6bos anyag rdcstipusdnak €s racsparaméterének meghatdrozdsa a reflexiok inde-
xelése alapjan pordiffrakcios mérésbol.
A laborvezetd altal adott diffraktogramon hatarozzuk meg egy kobos anyag ref-
lexidinak dpy; értékeit, majd az 5.3.5 fejezetben leirtak szerint hatarozzuk meg a
reflexiok indexeit! Ezutan az 5.1 tablazat alapjan adjuk meg a kobos anyag racs-
tipusat! Hatarozzuk meg a racsparamétert az 5.3.6 fejezetben leirtak szerint! A
diffrakcids cstcs helyzetének bizonytalansiga 20-ban kb. 0,01°, ami a (5.19) 6sz-
szefiiggés alapjan a 6 értékétdl fiiggben 1074 — 1075 nagysdgu relativ hibat okoz
a dpp-ben és ezaltal a racsparaméterben. Becsiiljitk meg az 5.3.6 fejezetben leirt
extrapolacio soran alkalmazott illesztés hibajat is!

3. Fémotvézet dtvozotartalmdnak és szemcseméretének meghatarozasa.

Hatarozzuk meg egy fémotvozet 6tvozo tartalmat a racsparaméterébol az 5.3.7 feje-
zetben ismertetett modszerrel! A rdcsparamétert a diffrakcids csticsok pozicigjabol
szamitjuk ki az el6z6 feladathoz hasonléan. Az 6tvozéatom koncentracidjat a la-
borvezeto altal adott racsparaméter—koncentracié osszefiiggés alapjan hatarozzuk
meg. Szamitsuk ki az 6tvozet szemceseméretét az elso diffrakeids csics félértékszé-
lességébdl (FWHM, 1asd. 5.3.8 fejezet)! Az instrumentdlis szélesség a Philips Xpert
diffraktométer esetén kb. 0,1°. Szamitsuk ki, hogy az FWHM bizonytalansaga
mekkora hibdt okoz a szemcseméretben. Hasznaljuk a (5.22) Osszefiiggést!

4. Kébos eqykristdly orientdldsa kész Laue-felvétel alapjan.
Az orientaldst az OrientEzpress programmal végezziik el az 5.3.10 fejezetben leirtak
szerint!  abrazoljuk a kristaly orientaciéjat sztereografikus vetiiletben az 5.3.11
fejezet alapjan!

5.6. KoOszonetnyilvanitas

A szerz6k koszonettel tartoznak Ungar Tamaés egyetemi tanarnak, aki e fejezet elkésziiltét
észrevételeivel és javaslataival segitette.
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6. fejezet

FELVEZETOK VEZETESI TULAJDONSAGAINAK
VIZSGALATA
(Havancsdk Kdroly)

6.1. Bevezetés

A szilard testekben a toltés, az energia vagy mas mennyiség dramldsat vezetési (transz-
port) folyamatnak nevezziik. A szilardtestfizikdban a vezetési folyamatok elméleti és
kisérleti vizsgalata kiemelked6 jelentoségli. Az aramlasok valamilyen kiilsé hajtéerd ha-
tasara jonnek létre. A mérések soran a hajtderd és az aramlasi paraméterek kozotti
egyiitthatokat hatarozzuk meg. Ilyen egyiitthaték példaul a hévezetoképesség, az elekt-
romos vezetOképesség, a termoelektromos egyiitthatok, a Hall-dlland6 stb. Az elméleti
vizsgalatok sordn ezeket a fenomenologikus jellemzoket kapcsolatba hozzak az atomi
szint tulajdonsagokkal, az elektronszerkezet és a racsrezgések paramétereivel. A transz-
port tulajdonsagok mérésével tehat lehetoség nyilik arra, hogy kozvetve, a fenomenoldgi-
kus jellemzokon keresztiil, kovetkeztessiink ezeknek az atomi szintli paramétereknek az
értékeire.

A jelen mérés soran félvezets egykristalyok vezetéképességét és Hall-dllandéjat mér-
jiik, és az elméleti Osszefiiggések felhasznalasaval atomi szintli paramétereket hatarozunk
meg, nevezetesen a tiltott sav szélességét, a szennyezoatomok jellegét és koncentracidjat.

A félvezetOknek nagy jelentoségiik van elméleti és gyakorlati szempontbdl egyarant.
Optikai és transzport tulajdonsagaik vizsgalata nem csak 1j elméleti ismeretekhez veze-
tett, hanem szamos, ma mar a mindennapi életben elterjedten hasznalatos eszkoz kifej-
lesztését tette lehetové. A XX. szazad masodik felének mikrotechnoldgiai eredményei a
félvezetok fizikajan alapszanak.
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6.2. A félvezetok vezetési tulajdonsagai

A félvezetékben a vezetési tulajdonsdgok szempontjabol az elektronoknak van megha-
tarozo szerepe, ezért fontos az elektronok szilardtestbeli tulajdonsagainak ismerete. A
szilard testek elektronszerkezetének kialakulasa gy is elképzelhetd, hogy mikozben az
atomok a racs kialakulasakor kozel keriilnek egymashoz, az atomi elektronpélyak ener-
glasavokkd szélesednek. Ez a kép elsésorban a legfels6 tn. vezetési sdv (kondukcids
sav) és az alatta 1évé vegyértéksav (valencia sdv) leirdsara alkalmas. A savokon beliil
az elektronok egymashoz kozeli, de kiilonb6z6 energiaszinteken helyezkednek el. Ha az
elemi cella egy atomot tartalmaz, akkor a savokban az energiaszintek szama megegye-
zik a racsbeli elemi celldk N szamaval. A Pauli-elv szerint egy ilyen szint energidjdval
csak két (ellenkez spinti) elektron rendelkezhet. Osszesen tehat egy savban 2N szami
elektron helyezkedhet el. Az energiasdvokat olyan tartomanyok valasztjak el egymastol,
amelyekhez nem tartoznak valds elektron energiaszintek. Ez a tiltott sav. Egy sédvon
beliil az egyes energiaszintekhez kiilonb6z6 impulzus értékek tartoznak. Az impulzus és
az energia viszonyat a diszperzios relacié irja le.

Egyensiily esetén a pozitiv és negativ elojelii azonos nagysagu impulzussal rendelkez6
elektronok szama megegyezik, tehdt a savra vonatkozéan az ered6é impulzus nulla, azaz
nincs toltésaramlas. Ha azonban fesziiltséget kapcsolunk a racsra, megvaltozhat a hely-
zet. Ha a savon beliil vannak betéltetlen energiaszintek, akkor kis energiakozléssel az
ezekhez tartozo impulzust felvehetik az elektronok, és igy méd van arra, hogy a savban
1év6 Osszes elektronnak legyen ered6 impulzusa, azaz a fesziiltség hatasara megindulhas-
son az elektronok aramlasa. Ez a helyzet a fémekben.

Ha a legfels6 sav, amelyben van elektron, teljesen betoltott, akkor az elektronok
csak a tiltott sav atlépésével tudnak nagyobb energiaju palyara keriilni. A T = 0 K
hémérsékleten teljesen betoltott savot vegyérték sdvnak (valence band), a felette 1évé
savot vezetési sdvnak (conduction band) nevezziik. T'= 0 K hémérsékleten a fémekben
a vezetési sav csak részben betoltott, a szigetelokben pedig teljesen iires.

Az elektronok 1/2-es spinnel rendelkeznek, tehat Fermi-statisztikat kovetnek. A ve-
zetOkben, a homérséklet emelésével, a vezetési savon beliill a T" = 0 K hémérsékleten
még betoltetlen energiaszintek a Fermi-eloszlas szerint kezdenek betoltédni, és a kgT
termikus energiaval aranyosan az elektronok egyre magasabban fekvo szinteket érnek el.

A T = 0 K hémérsékleten szigetel6 anyagok kozott vannak olyanok, amelyekben a
tiltott sdv szélessége (E,) olyan nagy (5 — 10 eV'), hogy termikus aktivélassal magasabb
homérsékleten sem tudnak elektronok jutni a vezetési savba, igy ezek az anyagok még
szobahdmérséklet felett sem vezetik az elektromossagot. Ezeket nevezziik valédi szigetelo
anyagoknak.

Més anyagok esetén E, nem tudl nagy, 1 eV koriili érték. Ilyenkor a hémérséklet
novekedésével, a termikus aktivalas eredményként, a teljesen betoltott vegyérték savbol
elektronok tudnak a 7' = 0 K homérsékleten iires vezetési savba jutni, igy az ilyen anya-
gok magasabb homérsékleten vezetévé véalnak. A vezetéshez ilyenkor a valenciasav is
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hozzajarul, hiszen mar ez sem teljesen betoltott. A valenciasav majdnem tele van, csak
a vezetési savba jutott elektronok hianyoznak. A valenciasdv vezetését célszeri az elekt-
ronhidnyok, az un. lyukak mozgasaval jellemezni, semmint a sok elektron elmozdulasat
kovetni. Az ilyen tulajdonsagu anyagokat félvezeté anyagoknak nevezziik, a leirt jelenség
pedig a sajatvezetés (intrinsic vezetés).

A tiszta félvezetOkben termikus gerjesztéssel a vezetési savba juté elektronok szama
kicsi. Sziliciumban példaul szobah&mérsékleten cm3-ként 10° darab elektron keriil a
vezetési savba. Ha ezt a szdmot Osszevetjiik a szilicium atomstiriiségével, amely nagy-
sdgrendileg 10?2 em =3, akkor latjuk, hogy minden 10** darab atomra jut egy vezetési
elektron. Az intrinsic toltéshordozok szama tehdt rendkiviil kicsi. A hémérséklet no-
vekedésével gyorsan novekszik a vezetési savban az elektronok szama, am még igy is
lényegesen alatta marad az igazi vezetokben tapasztalhato értékeknek.

A fentiekben leirtakbdl jol 1atszik, hogy a vezetési tulajdonsdgok szempontjabol mi az
alapveto kiilonbség a vezetdk és a félvezetok kozott. Vezetokben alacsony homérsékleten
is jelen vannak a szabad toltéshordozok. A homérséklet novelésével ezek szama nem val-
tozik, ellenben a novekvo racsrezgések hatasara no a fononrendszer elektronszérasa, tehat
a vezetOképesség csokkenni fog. A félvezetékben ellenben alacsony homérsékleten kevés
a szabad toltéshordozok szama, tehdat kicsi a vezetoképesség. Ahogy né a hémérséklet,
né a mozgasképes toltéshordok szama, tehat novekszik a vezetéképesség is. A fononiit-
kozések szama lassabban né, ami nem ellensilyozza a szabad toltéshordozok szaménak
gyors novekedését.

A gyakorlati alkalmazasok szempontjabdl rendkiviil fontos az a lehet6ség, hogy a
félvezetok vezetési tulajdonsagait nemcsak a homérséklet valtoztatasaval, hanem mas
moédon is lehet befolydsolni. Ha példaul olyan atomokat juttatunk a félvezeto récsba,
amely az eredeti atomi helyekre iil be, de elektronjainak szama eggyel tobb, vagy eggyel
kevesebb, mint a félvezetd sajat atomjanak volt, akkor 4j tulajdonsagokkal rendelkezd
anyaghoz jutunk. Ezzel az adalékoldsi (szennyezési) technikaval a félvezetSk vezetési
tulajdonsagai nagy pontossaggal tervezhetok.

Tekintsiik példaul a szilicium példajat, amely a félvezeto technika egyik legfontosabb
alapanyaga. A szilicium a periédusos rendszer IV. oszlopaban foglal helyet. Fontosabb
tulajdonsagait az 1.1. tablazat foglalja Gssze.

A szilicium gyémantszerkezetben kristalyosodik. A bézissal kitoltott Bravais-cellajat
mutatja a 6.1. abra.

Mint ismeretes ez a szerkezet lapcentralt kébos racs, amelyben a béazis két atombodl
all. A bdzis atomjai a (0, 0, 0) és az (1/4, 1/4, 1/4) pontokban helyezkednek el. A 6.1.
abran jol lathaté, hogy a Si atomok tetraéderes kotéseket alkotnak. Minden atomnak
négy elso-szomszédja van, melyek tavolsaga 0,235 nm. A 3 kvantumszammal jellem-
zett 4 vegyértékelektron kovalens kotéseket alkot a négy szomszéddal gy, hogy minden
kotésben két-két elektron vesz részt, ahogyan azt a 6.2. dbra mutatja.

A két s és két p elektron un. sp® hibridallapotot alakit ki, és ez olyan jellegfi, hogy
az elektronok siirtisége a két atom kozott a legnagyobb (o-kotés). Ezek az elektronok
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Rendszam 14

Atomstly 28,086 g
Atomslirtiség 5,00 -10% em™3
Stirtiség 2,33 g/cm?
Fajlagos ellendllas (300 K-on) 2,3-10° Qcm
Olvadaspont 1420 °C
Elektron konfiguracié [Nel3s?3p?
Tiltott sav szélessége (0 K-on) 1,17 eV

Tiltott sav szélessége (300 K-on) | 1,11 eV

6.1. tablazat. A tiszta kristdlyos Si fontosabb adatai

alkotjak a teljesen betoltott vegyértéksavot. A vegyértéksavot I, = 1,17 eV szélességli
tiltott sav vélasztja el a T' = 0 K homérsékleten iires vezetési savtol. Ha eltekintiink
az elektronok energidjanak impulzus fiiggésétol (ami egyébként a diszperzids relaciobol
olvashaté le), és csak arra koncentralunk, hogy milyen energiadtmenetek lehetségesek,
akkor az imént leirtakat a 6.3. dbra szemlélteti.

Juttassunk a racsba példaul 5 vegyértékii foszfort. Az 6t vegyértékii szennyezo atomot
donor atomnak nevezziik. Az 1j atomok Si helyekre iilnek be. 4 elektronjuk részt vesz a
kovalens kotésben, ezek az elektronok, energidjuk alapjan a vegyérték savban foglalnak
helyet. Az 6todik elektronra nincs sziikség a kovalens kotéshez. A valencia savban mar
nincs tobb hely, igy ez az elektron, bar kétve marad a foszfor atomhoz, kotési energidja a
masik négy elektronénal jéval kisebb. Ennek az elektronnak a kotési energiajat a kvan-
tummechanikai hidrogénatom-modell alapjan becsiilhetjiik, csak figyelembe kell venni,
hogy ez az elektron tavolabb van a foszfor atomtdl, ezért annak Coulomb-potencialjat a
kozeg dielektromos allandéja csokkenti. A pontos értékhez figyelembe kell azt is venni,
hogy az elektron racsban van, tehat latszolagos tomege eltér a szabad elektron tomegétol.
A konfiguricios térben ezt a helyzetet mutatja a 6.4. abra.

A sédv-képben ez az elektron a tiltott sav fels6é hatarahoz kozeli j energiaszintet foglal
el. Ezt a szintet donor szintnek (donor nivénak) nevezziik. A donor nivé sziliciumban
foszfor szennyezés esetén E; = 45 meV tavolsagra van a tiltott sav fels hataratol. A 6.3.
abra a tiltott sdvban elhelyezked6 donorszintet is mutatja. Mivel csak kis energiafelvé-
telre van sziikség ahhoz, hogy a donorszinten 1évo elektron a vezetési savba keriiljon,
ezért ezek az elektronok termikusan konnyebben gerjeszthetok, mint a valenciasavban
1év6 elektronok. Megjegyzendd, hogy ilyenkor a donor nivén elektronhiany keletkezik, ez
azonban régzitve van a donor atomhoz, igy a vezetésben lyukként nem tud részt venni.
Roviden, termikus gerjesztés esetén a donor atom helyén egy rogzitett pozitiv ion jon
létre.

Hasonl6 folyamat jatszodik le akkor, ha a sziliciumba 3 vegyértékii, példaul bor ato-
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6.2. abra. A Si tetraéderes kdtéset

mokat juttatunk. Ezeket akceptor atomoknak nevezziik. Ilyenkor a boér atom harom
elektronja vesz részt a kovalens kotésben, de az elektronhiany miatt egy kettos kotés
nem tud létrejonni. A kialakult helyzet tgy is értelmezhetd, hogy az elektronszerke-
zetben egy lyuk keletkezett, amely azonban rogzitve van a szennyezé atomhoz, tehat
a vezetésben nem tud részt venni. A savképben a betoltott valenciasav felett, ahhoz
kozel, egy energiaszint, az un. akceptornivé jon létre. A sdvszerkezet szamitasokbdl ki-
deriil, hogy akceptor szennyezéskor az j nivo ugy jon létre, hogy a valenciasavban eggyel
csokken az elektronnivok szama. Ez a nivd a valenciasav éle folé emelkedik, van rajta
egy elektron és a hianyzo elektronnak megfeleléen egy iires hely. Ezzel a valenciasav
tovabbra is teljesen betoltott marad, az 4j nivon pedig, a rajta 1évo elektron mellett,
egy lires hely van, és ez az, amit rogzitett lyuknak latunk. Sziliciumban Al szennyezés
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6.3. dbra. A félvezetdk sdav- és nivdszerkezete

6.4. dbra. Ot veqyértéki szennyezd esetén az elektronok elhelyezkedése

esetén az akceptornivo E, = 69 meV tavolsagra van a valenciasav élétol. A 6.3. dbra az
akceptornivot is mutatja.

Termikus gerjesztés hatasara a valenciasavbdl elektron tud a lyuk helyére keriilni.
[gy a valenciasdvban keletkezik egy elektronhidny. A valenciasav ettél kezdve mar nem
teljesen betoltott, ezért részt tud venni a vezetésben, amit ugy is megfogalmazhatunk,
hogy ezzel a folyamattal mozgasképes lyuk keletkezett a valenciasavban. Az akceptor
nivora keriilt elektron kotott, tehat a vezetésben nem tud részt venni.

A fentiekben leirt jelenséget szennyezési vezetésnek nevezziik, és attol fiiggéen, hogy
akceptor vagy donor atomokat juttattunk a félvezetobe, p vagy n tipusu félvezetével van
dolgunk.

A fémek, félvezetok, szigetelok vezetdképessége rendkiviil széles tartomanyt olel fel.
Szobah&mérsékleten a vezetSk vezetSképessége jellemzden a 10° — 10* Q~tem ™ tarto-
manyban véltozik, mig a félvezetékre a 10*> — 107 Q~lem™!, a szigetel6kre pedig a
1072 — 1072 Q~lem ™! tartomény jellemzd.

136



6.3. A mérés elve

6.3.1. Félvezeto vezetOoképességének mérése

A laborgyakorlat soran félvezeto vezetéképességét mérjiik két homérséklettartomanyban:
szobahémérséklet felett és szobahOmérséklet alatt. A vezetési jelenségek az esetek tobb-
ségében leirhatok a kdzel szabadelektron modellel. Ennek 1ényege az, hogy a savokon beliil
az elektronok viselkedését a racs periodikus potencidlja csak kismértékben perturbalja.
Az elektronok szabad elektronként irhatok le, a racs hatasat pedig csak az m* effektiv
tomegiikkel vessziik figyelembe.

A szabad elektronok elektromos vezetését a Drude-modell irja le. A Drude-modell
szerint félvezetokben a vezetoképesség az alabbi paraméterekkel irhato fel:

0 = Nellle + Niyeliyy, (6.1)

ahol n. a vezetési elektronok, ny, a lyukak koncentracidja, pi. és p, rendre az elektronok
és a lyukak mozgékonysdga, e pedig az elemi toltés, amely definicié szerint pozitiv. A
kifejezésben a toltések eldjele nem szerepel! A sajitvezetés tartomanydban n. = ny, = n.
Felirhat6 tehat, hogy

0 = (fe + puy)ne = (u) ne, (6.2)
ahol (p) a toltéshordozok latszélagos mozgékonysaga.

6.3.2. Az elektronok eloszlasa az energiaszinteken

A bevezetésben is lattuk, hogy félvezetékben, szobahémérsékleten és alatta a sajat tol-
téshordozok koncentracidja alacsony. Ha szennyezett a félvezetd, akar p, akar n tipusu,
szennyezési toltéshordozok koncentracioja szobahomérséklet alatt dltalaban messze feliil-
mulja a sajat toltéshordozok szamat. A szobahémérséklet alatti tartomanyban tehat a
szennyezési vezetés tulajdonsagai vizsgalhatok.

A hémérséklet emelésével egyre tobb szennyez6 atom elektronja gerjesztodik, mig
el nem fogynak a szennyezési toltéshordozdk. Ettdl kezdve a homérséklet emelésével
nem valtozik a szennyezési toltéshordozdk szama. Elegendéen magas hémérsékleten (ez
altalaban joval szobahémérséklet feletti hémérsékletet jelent) mar a sajat toltéshordozdk
gerjesztéséhez is elegendd a termikus energia. A homérséklet emelésével novekszik a
vezetésben résztvevo sajat toltéshordozok koncentracidja, szamuk gyorsan meghaladja a
szennyezési toltéshordozokét és ettdl kezdve, ezek fogjdk megszabni a félvezetd vezetési
tulajdonsagait. A szobahdmérséklet feletti mérésekkel tehat a félvezeto sajatvezetési
tulajdonsagai vizsgalhatok.
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Az elméleti részben részletesen megvizsgédljuk, hogyan fiigg a homérséklettél és a
szennyez6 atom koncentraciéjatol a vezetésben résztvevo toltéshordozok szama. Az alab-
biakban az elméleti meggondolasok végeredményeit tekintjiik 4t, annak érdekében, hogy
a mérés elvét megérthessiik.

A toltéshordozok koncentrdcidja a sajdtvezetés tartomdnydban

Joval szobah6émérséklet felett, T>400 K hémérsékleten a vegyérték savbdl termikus
aktivalassal fokozatosan egyre tobb elektron jut a vezetési savba. Ilyenkor a vezetési
savba juté elektronok szama nagysagrendekkel haladhatja meg a szennyezési elektronok
szamat, amelyeket ezért elhanyagolhatunk. Ebben a homérséklettartoményban a vezetési
savban a toltéshordozok koncentraciéja a homérséklettel a kovetkezo médon valtozik:

E E
= n,(T —— ) o T*eap (L ) . .
ne = no(T)exp < 2kBT) x exp ( QkBT) (6.3)

Szilicium esetén az exponencidlis elotti szorzé értéke T = 300 K homérsékleten:
no(T =300 K) = 1,074 - 10" em™3. A termikus gerjesztés aktivéldsi energidja a tiltott
sav F, szélességének a fele. Tehat sziliciumban, 7" = 300 K hémérsékleten a vezetésben
résztvevd elektronok szdma: n, = 5,510 em~3. Természetesen ugyanennyi a vezetésben
résztvevo lyukak szama is.

A toltéshordozok koncentrdcidja a szennyezési tartomanyban

Alacsony hémérsékleten (6.3)-ban az exponenciélis tényezo kicsivé vélik, ezért a sajét
toltéshordozok szama olyan csekély lesz, hogy a szennyezett félvezetokben a szennye-
zési toltéshordozokhoz képest elhanyagolhatéva valik. Mekkora a vezetésben résztvevo
szennyezési toltéshordozok koncentracidja?

Tekintsiink egy n tipusu félvezetdt, ahol a donorok koncentracidja N4, a kotési energi-
aja Fy. Haladjunk lefelé a homérséklettel. Ameddig kT ~ E; a Fermi-eloszlas szerint a
vezetési savba jutd elektronok koncentracidjara igaz, hogy n. ~ Ny . Sokkal alacsonyabb
hémérsékleten (T<50 K), ahol kT << E,, a Fermi-eloszlas kozelitheté a Boltzmann-
eloszléassal, és ilyenkor

]

Ne & N%(k:T) exp <— E ) (6.4)
e 2kpT )’ '
Azt latjuk, hogy a termikus aktivalas energidja a donor elektronok Ey kotési energiajanak

a fele.
Hasonlo kifejezést kapunk alacsony homérsékleten a p tipusu félvezetékben a lyukak
koncentraciéjanak hémérsékletfiiggésére:

i 3 Ea
nyy &~ Na (KT)*exp (— szT) : (6.5)
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ahol N, az akceptor atomok koncentracidja, FE, pedig az akceptorszint tavolsaga a
vegyérték-sav élétol.

Ha felrajzoljuk a vezetésben résztveve toltéshordozok szamat az abszolut homérséklet
reciprokanak fliggvényeként, akkor a 6.5. dbran lathaté gorbét kapjuk.

A
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yezetés

telitett

I I
I I
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6.5. dbra. A wvezetésben résztvevd toltéshordozok koncentrdcidja az abszolit homérséklet
reciprokdnak fiigguényében

A 6.5. dbran vézolt gorbén az latszik, hogy jéval szobahémérséklet felett (7' > 400K)
és joval szobahOmérséklet alatt (7' < 50 K') az erds exponenciélis hémérsékletfiiggés do-
mindl, ezért a koncentréaciét logaritmikus 1éptékben dbrazolva 1/T fiiggvényében egye-
neseket kapunk.

6.3.3. A toltéshordozok mozgékonysaganak homérsékletfiiggése

Félvezetdkben a toltéshordozd mozgékonysag Osszetett, tobb részfolyamat ereddje. Az
elektronok és a lyukak mozgékonysagat elsésorban a fononokon és a toltott racshibakon
torténo szérodas hatarozza meg. Mivel a jelenség meglehetOsen Osszetett, ezért egységes,
kikristalyosodott elméletrél nem beszélhetiink. A kisérleti eredmények azt mutatjak [2],
hogy bar az elektronok és a lyukak mozgékonyaga értékben eltér egymastol, a homérsék-
letfiiggésiik hasonld, a hémérséklet novekedésével kis kitevoji hatvanyfiiggvény szerint
valtozik.

A 150K < T < 600 K tartomanyban a fononszoras hatarozza meg a mozgékonysagot
és T—°/2 hémérsékletfiiggés szerint valtozik a mozgékonysag [3], tehét:

(1) = (e + puy) o< T3 (6.6)

A 20 K < T < 100 K tartomanyban a fononszéras mellett a toltott szennyezo
atomokon bekovetkez6 szorddas is jelentds jaruléki, ezért ez csokkenti a mozgékonysagot.
Ebben a tartomanyban a hémérsékletfiiggés [3]:
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(1) = (e + puy) o< T2 (6.7)

Alacsonyabb hémérsékleten (T < 20K) a toltott racshibdk szérdsa domindl, ez a
hémérséklettartomany azonban a jelen mérésben nem hozzaférheto a tul nagy ellendllas-
érték miatt.

6.3.4. A vezetoképesség homérsékletfiiggése

A korabbiakban mondottak felhasznalasaval megadhato a félvezeték vezetoképességének
homérsékletfiiggése a kiillonb6z6 homérséklettartomanyokban.

A vezetdképesség a sajdtvezetés tartomdnydaban

T > 400 K homérséklet felett a félvezetdk vezetOképességének homérsékletfiiggése
(6.2) figyelembevételével, (6.3) és (6.6) felhasznélasaval:

1 E
EocaocT’lexp (_2/’{39 )

Ha tehat mérjiik a félvezeté R ellendllasat a hémérséklet fiiggvényében, és abrazoljuk
In(T'/R) értékét 1/T fuggvényében, akkor T' > 400 K felett egyenest kapunk:

T E, 1
lnﬁ x InoT —ﬁf : (6.9)

Az egyenes meredekségébdl meghatarozhaté a tiltott sav E, szélessége.

A wvezetdképesség a szennyezési vezetés tartomdnydban

Egy p tipusu félvezetd vezetEképessége (6.2) figyelembevételével (6.5) és (6.7) dssze-
fiiggések felhasznéldsival alacsony hémérsékleten (20K < T < 50 K):

1 E
X0 T3 exp (— 2k]39T> : (6.10)

Ha tehat alacsony homérsékleten, a szennyezéses vezetés tartomanyaban mérjiik a
félvezett ellenéllasat a hémérséklet fiiggvényében, akkor (6.10) felhasznéldsaval az akcep-
torelektronok FE, gerjesztési energidja meghatdrozhaté. Abrazoljuk In(T3*/R) értékét
az 1/T fiiggvényében! Azt kapjuk, hogy

T3/4 E, 1

Az igy kapott gorbe meredekségébdl E, értéke hatarozhato meg.
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6.3.5. A Hall-allandé mérése

E. H. Hall 1879-ben fedezte fel azt az effektust, hogy magneses térben az aramjarta
vezetoben, az aramra és a magneses térre is meroleges iranyban elektromos tér alakul ki.
Ez a tér, az aramra merdleges iranyban, a vezetd két széle kozott mérhetd elektromos
fesziiltséget kelt. Vezetd, félvezeté anyagokban ennek a fesziiltségnek, az un. Hall-
fesziiltségnek a mérésével meghatarozhatd a toltéshordozok tipusa és koncentracioja.

A Hall-effektus méréshez téglatest alaku félvezeto lapkat hasznalunk. A lapka vastag-
saga d, az aramiranyra meroleges szélessége b. A 6.6. dbran lathaté koordinata rendszer
szerint a lapkan keresztiil x irdnyban [ aram folyik. Az aram ¢ toltést toltéshordozdk
mozgasat jelenti, amelyek v sebességgel mozognak. A lapka sikjara merdleges z iranyban
B magneses indukcioteret alkalmazva, a toltéshordozékra F = qv x B Lorentz-ero hat.
Az erd hatasara megindul a toltéshordozok aramlasa az I dramra merdleges —y iranyban,
és ez az aramlas egyre tobb toltést halmoz fel a lapka két oldalan.

6.6. dbra. A Hall-dllando vizsgdlatanak elve

A t6ltések halmozddésa mindaddig tart, ameddig a toltésfelhalmozodas hatasara 1ét-
rejott elektromos tér a toltéshordozokat mozgato teret nem kompenzalja. Az igy kiala-
kulé elektromos tér, az un. Hall-tér altal 1étrehozott elektromos fesziiltség nagysdga:

R
Uy = TH]B.

Ha a B indukcié vektor nem merdéleges a lapka sikjara, hanem az aramstirtiség vektor
és a B vektor iranya « szoget zar be, akkor a Hall-fesziiltség kifejezése:

Uy = %[Bsina. (6.13)

alakd. A(6.13) kifejezésben szerepld
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Ry = —. (6.14)

mennyiséget Hall-allandénak nevezziik. A Hall-allandé negativ, ha az aramot elektronok
hozzék létre (¢ = —e), és pozitiv lyukvezetés esetén (¢ = +e). Lathatd, hogy Ry
mérésével az n toltéshordozo-koncentraciéo meghatarozhato.

A Hall-fesziiltség el6jelébol a toltéshordozok tipusa is meghatarozhaté. Az 6.6. abrén
a tobbségi elektronvezetés esetén kialakuld toltésfelhalmozddas lathatd.  Lyukvezetés
esetén az elojel ellenkezo.

6.4. Elmélet

6.4.1. A termikusan gerjesztett toltéshordozok szama

A félvezetOkben termikus gerjesztéssel a vezetési savba jutd elektronok, illetve a valencia
savba jutd lyukak szamat kell meghataroznunk ahhoz, hogy a vezetéképesség nagysagat
ki tudjuk szamolni. A szilardtest elmélet megmutatja, hogy bar altalaban a racsban a
diszperzios relacio kiilonbozik a szabad elektronokétél, a vezetési sav alsé élének kozelé-
ben és a valencia sav felsé éléhez kozel hasznalhato a szabadelektron kozelités. Ennek
megfelelden hasznalhaté a szabadelektronokra érvényes négyzetgyokos p(e) dllapotstirti-
ség energiafiiggés [1], ha a savéltl mért energidkat irjuk be a kifejezésbe. A vezetési sav
aljan tehat a

prle) = (27"13)g N (6.15)

272\ h?

alak érvényes, mig a vegyértéksav (valenciasiv) tetején a

1 /2m%\?
pu(€) —( = ) €y — €. (6.16)

~ op2

alakot hasznéljuk. A(6.15) kifejezésben €, a vezetési sdv alsé éléhez tartozd energia, a
(6.16) kifejezésben €, a vegyértéksav tetejéhez tartozo energia. A kristalyszerkezet ha-
tasat azzal vessziik figyelembe, hogy a szabad elektron m, tomege helyett a kifejezésbe
az effektiv tomeg keriil. Az effektiv tomeg is altalaban kiilonb6z6 a Brillouin-zéna kii-
16nb6z6 pontjaiban, azonban a savélek kozelében jé kozelitéssel allandénak veheto. A
vezetési sav élének kozelében az elektronok effektiv tomege mj , a vegyértéksav tetején
pedig m;. Sziliciumban mj; = 1, 18m,, m; = 0, 59m..

Az allapotok betoltottsége a Fermi-statisztika szerint a hémérsékletnek fiiggvénye. A
betoltési valoszinliség:
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1
o) = ommr 1 (6.17)

ahol p a kémiai potencidlt jeloli. Késobb latni fogjuk, hogy szennyezetlen félvezeto esetén
a kémiai potencidl a tiltott sav kozepének kozelében helyezkedik el. Mivel a félvezetékben
a tiltott sav szélessége két nagysigrenddel nagyobb, mint a termikus energia (7' = 300 K
esetén kg1 ~ 26 meV'), ezért altaldban (6.17) nevez6jében az exponencialis tag mellett
az 1 elhanyagolhatd. Ilyenkor (6.17) helyett

f(e) = e~ lemm/ksT (6.18)
alak hasznalhatd, ami nem mas, mint a Boltzmann-eloszlas alakja.

A szennyezetlen félvezetdk esete

Kiszamitjuk a vezetési savban 1év6 elektronok n. stirtiségét szennyezetlen félvezeto-
ben:

00 0o x\ 3/2
ni)= [ miostemyie= | L(ka) Ve e T g —

2 2
. o 2T 15

. 32 . oo . 32 _
- % (Qm—I%ISBT) e ot / o' e " dy = 2 (—Qm’“kBT) ¢ 5T =
m 0

€ —H

= N(T)e *sT. (6.21)

Az integralds soran az x = (€ — €;)/kpT helyettesitést hajtottuk végre. Az integral nem
méas, mint a 3/2 argumentumu I' fiiggvény: I'(3/2) = */77?

Hasonld szamolas utan megkaphatd a vegyérték savban a betoltetlen elektronallapo-
tok, azaz a lyukak stiriisége:

Hr—€vy

*k' T 3/2 P ) —
T8 ) e BT = Ny (T)e 57 . (6.22)

2w h?

nyy(T) = 2 (

Szennyezetlen félvezetében a vezetési elektronok a vegyértéksavbdl gerjesztédnek fel
a vezetési savba, tehat az elektronok és a lyukak slirlisége megegyezik, azaz

ne(T) = ny, (T). (6.23)
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Innen (6.21) és (6.22) kifejezések felhasznalasaval az is kideriil, hogy az elektronok és
lyukak stirtiségének szorzata nem fiigg a kémiai potencial értékétél, hiszen:

€L —€v

ne(T)ny(T) = No(T)Ny, e t57 | (6.24)

Ha (6.21) kifejezést is figyelembe vessziik és beirjuk (6.21) baloldaldba, akkor azt
kapjuk, hogy

Eg

ne(T) = \/Ne(T)Nyy e 25T (6.25)
ahol

Ey = €, — €.

a tiltott sav szélessége. Arra jutottunk, hogy a kitevoben a tiltott sav szélességének a
fele jelenik meg.

Ha (6.25) kifejezésbe N, és N, konkrét alakjat beirjuk, akkor megkapjuk a szennye-
zetlen félvezetSkben a toltéshordozok (elektronok, lyukak) koncentrécidjanak fiiggését az
egyes paraméterektol:

kT \ %2 £y
) =y (1) =2 (325 ) () (627

Az igy kapott kifejezés tartalma formalisan gy is megfogalmazhatd, hogy a vezetési
sav effektiv allapotstirtisége a hémérséklettol és az effektiv tomegektol fiiggd exponenci-
alis elOtti szorzd. Az energiaszintek az exponencidlis tényezében megjelené Boltzmann-
statisztika szerint t6ltédnek fel, ahol az aktivalasi energia megegyezik a tiltott sav szé-
lességének a felével. Ennek megfeleléen (6.27) Osszefiiggés igy irhato:

Eqg

n(T) =ny(T)e **sT. (6.28)

Az effektiv tomegek ismeretében n,(T) kiszamolhaté a hémérséklet fiiggvényében.
Ertéke sziliciumban 7' = 300 K homérsékleten:

no(T =300 K) = 1,074 - 10" em ™3,

A (6.23) osszefiiggésbél a kémiai potencial hémérsékletfiiggése is megkaphatd, ugyanis

. 32 . . s/2
(Y i (T
2mh? 2mh? '
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ahonnan, az egyszeriisitések utan, a kémia potencial kifejezhetd:

1 3 m
== v) + =kgT'1 2. 6.31
n= gt + hatin (22 (631

T = 0 K hémérsékleten a hémérséklettol fiiggd masodik tag nullava valik. Ilyenkor
a kémiai potencial értéke a tiltott sav kozepén helyezkedik el. A masodik tag jaruléka
magasabb homérsékleten is kicsi, igy a kémia potencial altalaban csekély mértékben tér
el a tiltott sav kozepétol.

Szennyezetl félvezeldk esete

Példaként a tiszta n tipusu félvezetoket tekintjiik. Legyen N, a donor atomok kon-
centricidja, €4 pedig a donorszint értéke, a gerjesztéshez sziikséges kotési energia pedig
E; = € — €4. Ha alacsony hémérsékleten (pl. 7" < 100 K) tekintjiik a szabad toltéshor-
dozok szamat a vezetési sdvban, akkor nem kell figyelembe venniink a sajat téltéshordo-
zokat, hiszen azok termikus gerjesztéssel csak elhanyagolhaté szamban tudnak a vezetési
savba jutni. Ezt a tartomanyt kifagydsi tartomanynak nevezziik.

Eléggé alacsony hémérsékleten most is érvényes (6.21) kifejezés, és lényegében (6.22)
kifejezés is, ahol most €, helyébe ¢, keriil, és N;, helyett most Ny-t kell irni. Ny elé még
egy 1/2-es szorzot is oda kell irnunk, hiszen bar a donorszinten a spin irdnya szerint két
kiilonb6z6 hely van (amit a Fermi-eloszlds figyelembe is vesz), de jelen esetben ezekbdl
csak az egyik betoltott elektronnal. A p kémiai potencial értékét most sem ismerjiik.
Ezt azonban a toltésmegmaradas elvébol most is ki fogjuk szamolni, és ki fog deriilni,
hogy a donorszint felett talalhato.

A vezetési savba jutott elektronok szama megegyezik a donorszinteket elhagyé elekt-
ronok szamaval:

| =g

ne(T) = Ne(T)e *5T = §Nd€7 BT (6.32)

Az egyenloség jobboldalan a donorszintet elhagyé elektronok szama szerepel. Most is
igaz, hogy a vezetési elektronok és a donorszintet elhagy¢ elektronok szdmanak szorzata
nem fiige a kémiai potencidltol:

S 1 Br—€g 1 €L —€d

No(T)e” *57 S Nae™ 57 = SN(T)Nae™ *57. (6.33)

Figyelembe véve (6.32) kifejezést, (6.33)-ban a szorzat tulajdonképpen n2-vel egyezik
meg, tehat

1 _Baq_
no(T) = || 5N(T)Ns eToT (6.34)
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Azt latjuk tehat, hogy elég alacsony homérsékleten a kitevoben a donorszint fele
szerepel, mint aktivalasi energia. Mivel N (7T lassan valtozé fiiggvény, a vezetési savba
keriil6 elektronok szamanak homérsékletfiiggését az exponencidlis jelleg hatarozza meg.
A homérséklet novelésével egyre tobb toltéshordozoé jut a vezetési savba. Ez a novekedés
mindaddig tart, ameddig a donorszintek ki nem {iriilnek. Ettol kezdve a gerjesztett
donorelektronok széama nem fiigg a hémérséklettol (a Fermi-Dirac-statisztika a gerjesztett
allapotok betoltottségére 1 értéket ad), és

ne = Ny. (6.35)

Ha csak a homérsékletfiiggést vizsgaljuk, akkor
__Ba_
ne(T) oc T~3/4e” 5T (6.36)

A pontosabb homérsékletfiiggés meghatarozasdhoz tehat figyelembe kell venni az ex-
ponencialis elotti szorzé értékét is.
A (6.32) egyenletbdl kis atrendezéssel a kémiai potenciél is kifejezheto:
Ny

1 1
== —kpgTIn ——. .
% 2(6k+€d)+2 B n2Ne(T) (6 37)

Ebbdl a kifejezésbdl latszik, hogy T — 0 hatarértékben p az €, vezetési savél és az
€4 donorszint kozott, a tavolsag felénél helyezkedik el. Mivel magasabb hémérsékleten
altaldban Ny < 2N.(T'), tehat a logaritmus értéke negativ, a hémérséklet novekedésével
a kémiai potencial csokken.

A kifagyasi tartoményt kovetoen, a homérséklet tovabbi emelésével a vezetési savban
1év6 elektronok szama mindaddig nem valtozik, ameddig a hémérséklet olyan magas nem
lesz, hogy termikus gerjesztéssel mar a vegyértéksavbol is juthatnak elektronok a vezetési
savba.

A tiszta n tipusu félvezetokhoz hasonléan targyalhaté a tiszta p tipusu félvezetokben a
toltéshordozd koncentracio valtozasa a homérséklet fiiggvényében. A kifagyési tartomany
elején a kémiai potenciadl a valenciasav éle és az akceptor nivo kozott, a koztiik 1évo
tavolsag felénél helyezkedik el, tehat

(6.38)

A lyukak koncentréicidjanak véltozasat leird egyenlet analég (6.34)-es egyenlettel:

1 _€a—cy 1 __Eq_
may(T) = ([ 5 N ()N ¢ 5t = | |2 N, (TN, 5T, (6.39)
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ahol ¢, jeloli az akceptor nivét, €, a valenciasav felso élét, E, pedig az akceptor nivo
tavolsaga a valenciasav élét6l. A pontosabb homérsékletfiiggést ebben az esetben is
(6.36) kifejezésnek megfelel Gsszefiiggés irja le, azzal a kiilonbséggel, hogy a kitevében
E, értéke szerepel.

A hémérséklet emelésével a kémiai potencidl novekszik, és a kifagydsi tartoméany vé-
gén eléri a tiszta félvezetoket jellemzo értéket. Ezutan a lyukak szama nem novekszik
tovabb, hiszen valamennyi akceptornivé betoltotté valt. A hémérséklet tovabbi eme-
1ésével a sajatvezetés tartoméanyaba jutunk, ahol a szennyezett félvezetok is a tiszta
félvezetokhoz hasonld viselkedést mutatnak, hiszen a vezetésben résztvevo elektronok
tilnyomé tobbsége a valenciasavbdl keriil a vezetési savba lyukakat hagyva maguk utan.

6.4.2. Az elektromos vezetés Drude-modellje

A kozel szabadnak tekinthet6 toltéshordozok elektromos tér hatasara bekovetkezo moz-
gasat a Drude-modellel irhatjuk le. Ez a fenomenolégikus modell az elektronok mozgasat
klasszikusan kezeli. A modell feltételezése szerint az E elektromos tér hatasara a g toltés-
sel és mgq tomeggel rendelkezé toltések gyorsulé mozgéast végeznek ¢E/m, gyorsuldssal.
A toltések a kristalyban talalhato akadalyokon atlagosan 7 idonként rugalmatlanul iit-
koznek. Az iitkozés soran teljes egészében elveszitik az elektromos térbol felvett energiat,
és litkozés utan ismét gyorsulnak. A 7 id6 alatt tehat a toltések maximalis sebessége:
— (6.40)

Mg

A sebességeloszlast is figyelembe vevd szigortibb modell szerint (6.40) kifejezéssel meg-
adott sebesség nem az iitkozések kozott elért maximalis sebesség, hanem az atlagos un.
drift-sebesség. A kifejezésben szereplo

fy = . (6.41)

mennyiség a toltések mozgékonysaga, amely definicié szerint mindig pozitiv, fiiggetleniil
attol, hogy lyuk vagy elektronvezetésrol van szo.

A modell alapjan kiszamolhatjuk az aramsiirtiséget is. A fenti atlagsebességgel sza-
molva dt id6 alatt a sebességre merdleges dF feliiletelemen

dQ = qngvg, dtdF

toltés halad at. Az aramstiriség tehat:

dQ

J
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Innen (6.40) felhasznalasaval azt kapjuk, hogy

2
UZU

| = E. A4
J e (6.44)

Az Ohm-torvény alakja:
j=0E (6.45)

ahol o az anyag vezetéképessége. (6.44) és (6.45) dsszehasonlitdsdbol megkapjuk a Drude-
modell szerinti vezetéképességet:

) 6.46
.- (6.6
(6.46)-ban a toltés négyzetesen szerepel, ezért a vezetéképesség mérésével a toltéshordo-

z0k el6jele nem allapithaté meg. A vezetSképesség kifejezhet a (6.41) mozgékonysdggal
is:

T = Ngqfle- (6.47)

A szigoribb kvantummechanikai targyalds szerint a vezetOképesség (6.47) alakja vél-
tozatlan, azonban (6.46) kifejezésben a rdcs hatdsat m, helyett az m; effektiv témeggel
vehetjiik figyelembe.

A kvantummechanikai targyalds azt is megmutatja, hogy elektromos térben a lyukak
mozgasa hasonléan kezelhet6, mint az elektronoké. A teljes vezetoképesség az elektronok
és a lyukak vezetoképességének Osszegeként adodik:

O = Nellle + Nyyelly. (6.48)
ahol n. az elektronok és ny, a lyukak koncentracidja, p. az elektronok és py, a lyukak

mozgékonysaga, e pedig az elemi toltés.

6.4.3. A Hall-effektus

A Hall-effektus méréshez a 6.6. abran lathato téglatest alaku félvezeto lapkat hasznal-
juk, amelynek vastagsaga d, az aramiranyra meroleges szélessége b. A lapkan keresztiil
x iranyban I aram folyik. Az dram v sebességgel mozogo ¢ toltési toltéshordozok moz-
gasat jelenti. A lapkat z irdnyd B magneses indukciétérbe helyezve, a toltéshordozokra
F=qv x B Lorentz-er6 hat. Az dramstirliség definici6 szerint:

J = nqo. (6.49)
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[gy a Lorentz-eré hatdsdra kialakuld transzverzalis elektromos tér

E = ij x B. (6.50)
ng
A térerdsség hatdsara megindul a toltéshordozok aramlasa, és ez az aramlas egyre
tobb toltést halmoz fel a lapka két oldalan. A toltések halmozodasa mindaddig tart,
ameddig a toltés-felhalmozodas hatasara létrejott E g ellenkezo iranyu elektromos Hall-
tér a toltéshordozokat mozgatd teret nem kompenzalja. A Hall-tér altal létrehozott
elektromos fesziiltség nagysaga:

1 1
Uy = Eyb=b—jBsina = —IBsina, (6.51)

ng nqd
ahol o a B és j vektorok altal bezart szog. A (6.51) kifejezésben szerepl6

1

RH =
ng

mennyiséget Hall-dllandénak nevezziik. Rpy dimenzidja: térfogat/toltés, azaz m3/C,
amely

3=

A7
Tz

alakban is kifejezhets, ami (6.51) kifejezésb6l konnyen beldthaté. Az utébbi alak a
Hall-allandé fizikai jelentését jol kifejezi: egységnyi méagneses tér, egységnyi aramsiriiség
esetében mekkora a keresztiranyu térerésség. A Hall-allandé negativ, ha az aramot
elektronok hozzak létre (¢ = —e), és pozitiv lyukvezetés esetén (¢ = +e).

Ha mind donor, mind akceptor centrumok vannak a mintaban, az Ry-ra egy bonyolul-
tabb kifejezést kapunk, mintsem az elektronok és lyukak szamanak egyszeri kiillonbségét.
Ilyenkor az elektronok és lyukak mozgékonysaga is szerepet jatszik. Intrinsic félvezetd
esetén a lyukak és az elektronok szama egyenld, és ha azonos lenne a mobilitasuk, akkor
Hall-effektust nem kapnénk. Az elektronok mozgékonysaga azonban mindig nagyobb,
mint a lyukaké, ezért ilyen esetben is mérheto effektust kapunk.

6.5. A mérések elve és kivitelezése

6.5.1. Az ellenallas mérése

A minta ellenédllasanak mérésére a kis ellenallasok mérése esetén szokasos un. négypontos
modszert alkalmazzuk. A 6.7. dbran lathatd, hogy a két széls6 kontaktus szolgal az aram
bevezetésére, mig a belsé kontaktusokon mérjiik a fesziiltséget.
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6.7. abra. A négypontos ellendllasmérés elvi kapcsoldsa

Egy aramgenerator biztositja, hogy a kontaktusok és hozzavezetések ellenallasatol
fiiggetleniil a mintan mindig az elére bedllitott aram haladjon keresztiill. A mddszer
lényege és elénye, hogy mig az R ~ 1000 € ellenallason I ~ 1 mA aram folyik at, a
fesziiltségméron atfolyd aram, a GS2 vagy annal nagyobb belsd ellenallasa miatt elhanya-
golhatéan kicsiny (pA vagy anndl kisebb). Igy a fesziiltségméréhoz csatlakozé vezetéke-
ken és a kontaktusokon eso fesziiltség gyakorlatilag elhanyagolhaté az R ellenalldson es6
UR fesziiltséghez viszonyitva.

Fesziiltségméréseknél gyakori hibaforras a termoelektromos fesziiltségtol szarmazo
tag, amely akkor jelentkezik, ha az aramkorben a nem azonos anyagok érintkezési pontjai
kozott homérsékletkiilonbség van. Esetiinkben a kélyhaba helyezett mintanal kiilondsen
iigyelni kell erre a hatasra, hiszen a kalyha homérsékletének kis inhomogenitdasai is hibéat
okozhatnak az ellendllas meghatarozasaban. A termofesziiltség kikiiszobolésére szolgal a
két ellentétes iranyu arammal torténé egymas utani mérés, az un. dram reverzdldsinak
modszere, amellyel az allandé elgjelii termofesziiltség kiejthetd, hiszen

Uni+ = Uyp + IR,

Uy~ = Uy — IR,

és a két mért érték kivonasaval kiejtheto a parazita fesziiltség:

_ Un+ — Uny-

Unm 5

= IR. (6.57)
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A szadmitoégépes programmal vezérelt mérésben az aramirany valtoztatasaval mért
fesziiltségek kiilonbségébol szamolt ellenallasértékek jelennek meg mérési adatként.

Félvezeto minta elektromos vezetoképességének mérésénél kiilonosen gondot kell for-
ditani a jé kontaktusok létrehozésara. A jo érintkezés azt jelenti, hogy az érintkezési
pont elhanyagolhaté ellenallast, az aram-fesziiltség karakterisztikaja pedig linearis. Ezt
értjiik ohmos kontaktus alatt.

A kontaktusok kialakitasandl két nehézséggel keriiliink szembe. Az egyik az, hogy a
félvezetok tobbsége (Si, Ge stb.) a levegdn gyorsan oxidélédik. A kialakulé oxidréteg
szigeteld. Ha vékony ez az oxidréteg, akkor a toltéshordozdk alaguteffektussal atjuthat-
nak rajta. Vastag oxidréteg azonban a négypontos ellenallasmérés esetén is nehézségeket
okozhat.

A masik nehézség, amire kiilonosen a szennyezett félvezetok esetén, az alacsonyhd-
mérsékletli mérés tervezésekor kellett figyelemmel lenni az, hogy a fém-félvezetd érint-
kezéseknél kialakul az tin. Schottky-gat (barrier) [1]. A Shottky-gét kialakuldsénak oka
az, hogy a fémben és a félvezetoben az érintkezés elott eltéro a kémiai potencial értéke.
Az érintkezés utan a kémiai potencidlnak azonos szintre kell keriilnie, ami ugy valdsul
meg, hogy toltés halmozddik fel az érintkezési feliillet mentén. Megfelel6 kontaktalo fém
(Si esetén pl. aluminium huzal) és hékezelés hatdsara létrejové difftizids szennyezés ered-
ményeként a Schottky-gat hatasa csokkenthetd, és ekkor a négypontos mddszer esetén
hatasa elhanyagolhato.

Az ellendllasmérés osszedllitdsa

Az ellendllasmérés osszeallitasanak blokkvazlata a 6.8 dbran lathat6. A mérendd minta
egy kalyha belsejében helyezkedik el. A mintegy 40 ¢m hosszi 10 ecm atméroji kettosfalu
hengeres test hiitokopenyében allandé hémérsékletii viz kering. A henger belsejében
halad egy acélcso, amelyet keramiagyongyokbe flizott flitoszal melegit. Ez a kalyha futi
a belsejében elhelyezett sargaréz mintatartot.

A mintatarté vazlatat a 6.9. dbra mutatja. A szilicium mintat egy lemez ugy szo-
ritja le, hogy az elektromos vezetékek mintaval vald jé érintkezése biztositva legyen. A
mintatarto a kalyhabol kihizhatd. A mintatarté és a minta kozotti elektromos szigete-
lésre csillamlemezeket hasznalunk. A minta sziirke szint, 1,5cm hosszu, szélessége és
magassaga (b — 5) mm. Az dram- és potencidlvezetékek vékony platinahuzalok, ame-
lyek kétlyukia 3mme-es keramiacsévekben futnak. A potencidlvezetékek tavolsiga lem.
A kalyha szobahdmérséklet és 250°C' kozotti linearis flitését hdmérsékletszabalyozé biz-
tositja, amelynek vezérld jelét a kalyha flitétestének kozelében elhelyezett NiCr — Ni
termoelem fesziiltsége adja. A flitoprogram altal eldallitott referenciafesziiltség és a ter-
mofesziiltség kiilonbségének megfeleléen né vagy csokken a kalyha flitészalara kapcsolt
futoteljesitmény. A mintanak egy T, referencia-homérséklethez, esetiinkben a  50°C
homérsékleti, elektronikusan szabélyozott un. ,,mijég”’-hez viszonyitott hémérsékletét a
vele j6 termikus kontaktusban 1év6 masik NiCr— Ni termopéar méri. A termofesziiltséget
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6.8. dbra. Az ellendllismérés blokkvazlata

digitalis multiméterrel mérjiik.

6.9. dbra. A mintatartd vdzlata

Az ellenallds méréséhez sziikséges 10 pA egyenaramot egy programozhaté aramgene-
rator adja. A mintan eso fesziiltséget multiméter méri. Az dramgenerator idobeli ve-
zérlését, és a multiméterek adatainak atvételét a szamitogépbe helyezett in. IEEE-488
interface feliigyeli. A kivant paraméterek beallitdsa, a mérési eredmények megjelenitése
és rogzitése a C': \ PRG\si.exe programmal végezheto.

6.5.2. A Hall-allandé mérése

A Hall-éllandé meghatarozasara a 6.10. dbran mutatott elrendezést hasznéljuk. Az ab-
ran lathaté koordinata rendszer iranya megegyezik a 6.6. &bran lathaté irannyal. A
milliméternél kisebb vastagsagu félvezeto lap egy forgathaté karon helyezkedik el. A
kar segitségével a minta sikjanak a magneses tér iranyaval bezart szoge 0-360 fok kozott
valtoztathato. Erre egy elkeriilhetetlen szisztematikus hiba kiejtése miatt van sziikség.
Altaldban nem oldhaté meg, hogy a keresztiranyu kontaktusok olyan pontossaggal le-
gyenek egymassal szembehelyezve, hogy az ohmos ellendllastol szarmazo fesziiltségesés
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pontosan nulla legyen. Ez a hibafesziiltség aranyos az arammal, viszont nem fiigg a
magneses tértél. Ezzel szemben a Hall-fesziiltséget a 3 és B vektori szorzata hatarozza
meg. A minta forgatasaval tehat kikiiszobolheté a kontaktdlas pontatlansagabol eredo
szisztematikus hiba, hiszen egyszertien szétvalaszthaté az ohmos tag és a Hall-allando
jaruléka. Ha az ohmos tagot is figyelembe vessziik, akkor (6.13) kifejezés az aldbbiak
szerint médosul:

R
Uy = 7HB[ sino + RI, (6.58)
Az
»
S S
y magnes
Aramgenerator I <
I . A
minta |
| / |
Fesziiltségmérd »
UH
magnes

6.10. dbra. A Hall-dllando mérésének osszedllitdsi rajza

6.6. A mérési feladatok és az eredmények értékelése

1. A szennyezetlen Si tiltott sav szélességének meghatarozasa. A 6.11. dbra a sajat-
vezetés tartomanyanak kozelében, szobahdmérséklettol 250 °C-ig mutatja a Si félvezetod
ellenallasanak valtozasat a homérséklet fiiggvényében. Felhasznélva az elméleti szami-
tdsokbol kapott (6.9) kifejezést, az In[T(K)/R(Q)] értékek az 1/T (K—') fiiggvényében
abrazolva, a sajatvezetés tartomanydban a mérési adatokra egyenes illeszthets. Egy ilyen
illesztés latszik a 6.12. dbran. Az egyenes meredeksége (6.7) kifejezés alapjan: —E, /2kp.
A Boltmann-allandé k = 8,613 - 1075 eV K1 értékét felhasznalva, a meredekséghdl ki-
szamolhaté a tiltott sav E, szélessége eV egységekben. A mérési adatok hibadja alapjan
becsiiljitk meg a szamitott érték hibajat.

2. A maradék szennyezés mértékének becslése a ,szennyezetlen” félvezetd esetén. Az
1. feladatban meghatarozott egyenes egyenletébdl kiszamolhatd, hogy mekkora lenne a
szobah6mérsékleti R, ellendllds (=~ 2 G(2), ha a félvezeté nem tartalmazna maradék
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6.11. dbra. A szennyezetlen félvezetd ellendlldsanak homérsékletfiiggése szobahdomérséklet
felett

szennyezést. Ezzel szemben T = 300 K fokon mért R,,.,; ellenallds a maradék szennyezés
vezetése miatt joval kisebb érték. A két ellenallds hanyadosa:

Relm(300) - Omert . Nmert€ <V>mert ~ Nmert
- - ~ )

Rmert (300> Oelm Neim€ <V> elm Nelm

ahol feltételeztiik, hogy a maradék szennyezés toltéshordozdinak mozgékonysaga nagy-
sagrendileg nem tér el az elméleti szamitasban feltételezett tiszta félvezeto toltéshordozo-
inak latszolagos mozgékonysagatol. Az elméleti toltéshordozo stirtiség értéke T'= 300 K
hémérsékleten: n, = 5,05 - 10 em =3, amelyet kordbban mar megadtunk. A fenti egyen-
letbol a maradék szennyezoktol szarmazo e toltéshordozo koncentracié kiszamolhato.

3. A toltéshordozdk (p) dtlagos mozgékonysaganak szamoldsa T' = 300 K hémérsékleten.
A szamolashoz a Drude-modell alapjan az aldbbi Osszefiiggést hasznaljuk:

l 11 L
_'OA_<7A—ne(,u>A7

z
W) = o (B00)e AR(300)°
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6.12. dabra. A tiltott sdv szélességének meghatdrozisa

ahol A = (0,250 4+ 0,005) cm? a minta keresztmetszete, [ = (1,00 & 0,05) c¢m a potenci-
dlpontok tavolsidga. A mozgékonysdg szokasos mértékegysége: cm?/Vs. Az elemi toltés
nagysaga: e = 1,602 - 10712 C.

4. A toltéshordozdk mozgékonysaga hémérsékletfiiggésének meghatarozasa a telitési tar-
toméanyban. A 6.11. abran a sajatvezetés tartomanya elott a maradék szennyezd atomok
toltéshordozdi vezetnek. Szamukra ez a telitési tartomany, tehat koncentracidjuk a hé-
mérséklettel nem valtozik, és ezért a homérsékletfiiggés a toltéshordozok mozgékonysdga-
nak hémérsékletfiiggésébdl szarmazik. A osszefiiggés alapjan az In(1/R) — In(T") egyenes
meredekségébdl a mobilitas homérsékletfiiggésének x hatvanykitevije meghatarozhato,
ahogyan az a 6.13. dbran lathato.

5. Az adalékolt félvezeto szennyezési nivéjanak meghatarozasa. A feladathoz egy zart-
kortt He-htitorendszerrel korabban mért adatsort hasznalunk. A 6.14. abran lathaté az
alacsony homérsékleten mért akceptor-szennyezett Si minta ellendllasanak valtozasa a
hémérséklet fiiggvényében. Az sikrio.dat adatfajl az C : \adatok\ ... konyvtarbdl mésol-
haté ki az egyéni értékelés céljabél. Az In(T%*/R) —1/T fiiggvény 50 K koriili tartoma-
nyéra illesztett egyenes meredekségébdl (6.5) kifejezés alapjan az akceptor szennyezési
nivé vegyérték sav tetejétol mért F, tavolsaga a kiszdmolhato.

6. A Hall-dllandé meghatarozasa. Szennyezett félvezet6 lapka sikjanak a B magneses in-

155



54
-6
—_
e~
= ]
= 7]
= ]
-8 : i
] ‘ szennyezési :
gt?héshordoz?K
94—

5,6 5,7 5,8 5,9 6,0 6,1 6,2 6,3
In(T)

6.13. dbra. A mobilitds homérsékletfiiggésének meghatdrozdsa

5000

4000 -

3000

R(ohm)

2000

1000

0 50 100 150 200 250 300
T(K)

6.14. dbra. Szennyezett Si minta ellendlldsdnak vdltozdsa alacsony homérsékleten

dukci6 vektortél mért o szogét 15 fokonként valtoztatva mérjiik meg a transzverzalis U,
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fesziiltség értékeket. A (6.58) kifejezés alapjan abrazoljuk az Uy, értékeket a sin o fiigg-
vényében. A kapott egyenes meredekségébdl (6.58) kifejezés alapjan az Ry Hall-dllandé
kiszamolhat6. A B méagneses indukciét vagy Hall-szonddval mérjiik, vagy mérdtekerccsel
és fluxmérével. A félvezet6 lapka vastagsdga: d = (0,38 £0,01) mm. A félvezet lapkan
atfoly6 aram legyen 1 mA.

7. A félvezetd minta toltéshordozo-koncentracidjanak meghatarozasa. A toltés-hordozé-
koncentraci6 (6.14) kifejezés alapjan a Hall-dllandébdl szamolhaté. Hatdrozzuk meg azt
is, hogy a toltéshordozok elektronok vagy lyukak, vagyis hatarozzuk meg a Hall-allando
eléjelét is!

8. A toltéshordozdk Hall-mozgékonysaganak szamolasa. A minta vezetOképessége a
Drude-modell szerint nem fiigg a magneses tértol, ezért ha a minta ellendllasat a szoka-
sos modon négypontos modszerrel megmeérjiik, akkor a geometriai adatok ismeretében
a vezetOképesség szdamolhatld. A vezetéképesség és a Hall-dllandé ismeretében (6.2) és
(6.14) kifejezések felhasznélasaval a Hall-mozgékonysdg a u = o/nqg = o Ry Osszefiiggés
szerint szamolhato.
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7. fejezet

MEISSNER-EFFEKTUS VIZSGALATA
(Dankhazi Zoltdan)

7.1. Bevezetés

Kamerlingh Onnes 1911-ben a higany ellenallasanak hémérsékletfiiggését vizsgalta ala-
csony homérsékleten, mikozben észrevette, hogy az ellendllds hirtelen 6t nagysagrenddel
csokken, amikor a mintat 4,2 K ald hiti (7.1. dbra) [I]. Kés6bb megallapitottak, hogy
elegendden alacsony homérsékleten mas fémek is hasonlé ellenallascsokkenést mutatnak,
és ezen az alacsony homérsékleten az elektromos ellendllds olyan kicsi, hogy gyakorlati
szempontbdl nullanak tekinthet6. Az anyagnak ezt az dllapotat nevezziik szupravezeto-
nek. A szupravezeték masik fontos tulajdonsagat, a tokéletes diamagnességet viszonylag
késén, 1933-ban, fedezte fel Walter Meissner és Robert Ochsenfeld [2]. A szupravezet
a magneses teret kizarja magabdl, vagyis a szupravezeto anyag belsejében az indukcio
vektor nulla (B = 0). A szupravezeté minta a magnest taszitja, ezért ha az elég erds,
lebeg felette. Ez lathato a 7.2. dbran. A szupravezetés jelensége mind az alapkutatas,
mind a lehetséges gyakorlati alkalmazasok szempontjabdl is nagyon érdekes teriilete a
szilardtestfizikanak.

Kisérletileg joval egyszertibb a Meissner-effektus kimutatasa, hiszen nem kell a mintan
kontaktusokat 1étrehozni, s6t ha a mintaban talalhatok olyan tartoményok, melyek nem
szupravezetok, a Meissner-effektus akkor is kimutathatd, mig ellenallasméréssel ebben az
esetben csak akkor lehet nulla értéket mérni, ha a szupravezetd tartomanyok osszefiiggéek
a kontaktusok kozott. Eppen ezért szuszceptibilitas méréssel kovetjiik nyomon az anyag
normal-szupravezetd fazisatalakuldsat ebben a laboratériumi mérésben.

A fejezet célja, hogy rovid attekintést nyujtson a szupravezetés kutatasa terén elért
eredményekrdl, ismertesse a mérés modszerét, a szuszceptibilitasmérd késziiléket, vala-
mint a mérésben hasznalt lock-in méréstechnikat.
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7.1. dbra. A higany ellendllasvdltozdsa 4,2 K koriil.

7.2. A szupravezetés jelensége

7.2.1. Attekintés

Az anyag ellenalldsa a vezetékben mozgo elektronok szorddasabdl szarmazik. Szorodast
okozhat a fém helyhez kotott pozitiv ionjainak homozgésa, de az is, hogy a hibahelyek
szorécentrumként viselkednek, mivel a kristdlyracs sohasem teljesen szabalyos. A szaba-
lyos, merev kristalyracsban elvileg az abszolut nulla hémérsékleten az ellenallas is nulla
lenne, valédi mintdban azonban még T = 0 K-nél is véges az ellenéllas. Eppen ezt a
maradékellenallast akarta meghatarozni Onnes, amikor felfedezte a szupravezetést.

A szupravezetés nem kiilonleges tulajdonsag, tobb elem és szamos 6tvozet is szupra-
vezetové valik megfeleléen alacsony hémérsékleten. Meglepé médon nem a legjobb fémek
valnak szupravezetové, hanem a kevésbé jok, sot nagy nyomason olyan anyagok is, me-
lyek egyébként nem is fémesek. Ezzel szemben a jé vezetok koziil csak az aluminium
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7.2. abra. Kocka alaki mdgnes lebeg cseppfolyds nitrogénnel hiitott magas homérsékleti
szupravezeto felett.

valik szupravezetévé, de az is csak igen alacsony homérsékleten. Az A15-0s szerkezetii
intermetallikus 6tvozetek csalddjaban taldltak meg 1973-ban az addigi legmagasabb kri-
tikus homérsékletet (Nb3Ge, T, ~ 23.2 K), de olyan szokatlan anyagok, mint az SN,
polimer is szupravezetd. Abban az id6ben sorra kudarcot vallottak azonban a kritikus
hémérséklet tovabbi emelésére irdnyuld kisérletek.

A szupravezeto tulajdonsagok csak a vizsgalt anyagra jellemz6 kritikus hémérsék-
let (T.) alatt jelentkeznek. Mivel ez a hémérséklet az elemek esetében 10 K alatt van,
a szupravezetés vizsgdlata alacsony homérsékleteket igényelt. A gyakorlati alkalmaza-
sok szamara a minél magasabb kritikus hémérsékletii anyagok hasznosak, igy a jelenség
vizsgalataval parhuzamosan az 1j anyagok keresése is megindult.

Az elméleti megfontolasok tobbsége is azt valdszintisitette, hogy a kritikus hémérsék-
let tovabbi emelése reménytelen. Teljesen varatlanul 40 K, aztan kozel 100 K, majd
130 K koriili atmeneti homérséklettel rendelkez6 anyagokat talaltak. Georg Bednorz és
Alexander Miiller 1986-0s eredménye [0] — a réz-oxid alapi (kuprat) szupravezetdk felfe-
dezése — nagy meglepetést okozott, annak ellenére, hogy a felfedezés el6tt is ismertek mar
oxid szupravezetéket (pl.: BaPby_xBixOs, T. ~ 13 K), de ezeknek a kritikus hdmérsék-
lete alacsonyabb volt, mint az intermetallikus 6tvozeteké, ezért kevesen gondoltak arra,
hogy a keramiak anyagcsaladjaban keressék a magashémérsékletii szupravezetoket. Ezt
bizonyitja, hogy a késobb szupravezetonek bizonyult kuprat anyagokat alaposan vizsgal-
tak, de nem elég alacsony hémérsékleten.

Felfedezésiik utan a magashémérsékletii szupravezeték mindmaig a szilardtestfiziku-
sok érdeklodésének kozéppontjaban dllnak, elsdsorban a nagy gazdasédgi elonnyel kecseg-
tetd alkalmazasok miatt. Ma is nagy az elméleti kihivas, mert mind a magnesség, mind
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a szupravezetés az erds elektron-elektron kolcsonhatassal irhato le, a magashémérsékletii
szupravezetOkben pedig mindkét jelenség — egymassal szoros kapcsolatban — megtalal-
haté. Kideriilt, hogy sok olyan jelenség figyelhet6 meg, melyek az eddigi elmélet keretébe
nem férnek bele, s 1Gj utak keresésére Gsztonoznek.

A jelenleg ismert legmagasabb dtmeneti homérséklet 1égkori nyoméason 138 K, ami
még mindig alacsony homérséklet, de mar joval a nitrogén forraspontja feletti. Ez azért
lehet fontos, mert viszonylag olcsén gyarthaté kereskedelmi célra cseppfolyds nitrogén
(ami az oxigén gyartas mellékterméke), akér a helyszinen is, elkeriilve néhény problémat
(példaul a levegd dugdt, amely akkor keletkezik, amikor csévezetéken folyékony héliumot
szallitanak). Szamos mas kuprat szupravezetot is felfedeztek azota, és ezen anyagok szup-
ravezetésének elmélete az egyik legnagyobb és midmmaig fennallé kihivésa a kondenzalt
anyagok elméleti fizikajanak.

7.2.2. A magas homérsékletii keramia szupravezetok

Az ABOjs 6sszetételil perovszkitokhoz, ahol A és B fémek (lasd 7.3. dbra) szorosan kap-
csolédik a magas homérsékletli szupravezetok leirasa, mert ezeket a vegyiileteket gy irjuk
le, mint eltorzult, oxigén hidnyos, tobbrétegii perovszkit szerkezet. Kristalyszerkezetiik
fontos jellemzdje a kiilonféle egyéb rétegekkel alternalé CuQOsy réteg, mert a szupraveze-
tés a réz-oxid rétegek kozott jon létre. Minél tobb CuO,y réteget tartalmaz a kerdmia,
annal magasabb a T,.. Ez a szerkezet felel6s a normal vezetés és a szupravezetés nagy

Oxigén anion

B kation

A kation

7.8. dbra. Az ABOs3 szerkezeti perovszkit térszerkezete.

/////

arra merodlegesen, mivel az elektromos aramot azok a lyukak vezetik, amelyek a CuOs
sik oxigén atomjain keletkeznek. A kritikus homérséklet altalaban fiigg a kémiai Osszeté-
teltdl, a kationok helyettesitésétol és az oxigén-tartalomtol. Itt kell megemliteni azokat

162



a szuperracs strukturakat, melyek tavtartod rétegek kozé dgyazott atomi rétegek, lancok
vagy pontok, és tobbsavos illetve tgynevezett multigap szupravezetést eredményeznek.

Az YBCO kristalyszerkezete

Az elsoként felfedezett szupravezetd, mely a folyékony nitrogén forraspontja folotti kriti-
kus hémérséklettel rendelkezik (7, > 77 K') az ittrium barium réz-oxid (Y BaaCu3O7_;)
volt. (Az x = 0-hoz tartozé tiszta fazis eléallitdsa csak specidlis koriilmények kozott
lehetséges. Legtobbszor az x = 0 és x = 1 fazisok keveréke jon létre, de csak az z = 0

CuO2

Planes .

L iouo
Chains

7.4. abra. Az Y BasCusOy elemi térszerkezete.

a szupravezet6 fazis. Ilyen keveréket vizsgalunk jelen mérés soran is.) Mivel az alkotd
harom fém moélaranya 1:2:3, igy ezt a kiilonleges anyagot gyakran nevezik 123 szuprave-
zetonek is, de YBCO a legelterjedtebb neve. Az Y BayCuszO7 elemi celldja harom elemi
pszeudokobds perovszkit cellat tartalmaz. Minden egyes perovszkit cella kozéppontjaban
vagy Y vagy Ba atom taldlhaté: Y a kozépso és Ba az alsé illetve felso alcelldban, igy a
c-tengely irdnyaban Ba és Y atomok sorakoznak [Ba — Y — Bal. Az elemi cella minden
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cstcspozicidjat egy-egy réz atom foglalja el, két kiillonb6z6 oxigén koordinacidval Cu(1)
és C'u(2). Az oxigén atomok négyféle kristalytani helyet foglalnak el: O(1), O(2), O(3)
és O(4). [7] Az Y és Ba atomok tekintetében a poliéderek oxigén koordindcidja kiilon-
b6z6. A harom perovszkit cella kilenc oxigén atomot tartalmaz, az YBCO-ban viszont
csak hét oxigén atom van, ezért oxigén-hidnyos perovszkit szerkezetnek nevezziik. Az
Y sikbdl hidnyoznak O atomok, csak 8 talalhaté itt az idealis perovszkit szerkezethez
tartozo 12 helyett. A szerkezet gy is el lehet képzelni, mint egymasra rakott kiilonb6z6
rétegek sorozata: (CuQ) (BaO) (CuOs) (Y) (CuOsq) (BaO) (CuO). A kristélyszerkezet
f6 jellemzdje, hogy az YBCO szupravezetében két réteg CuOy sik van jelen. Az Y sik
tavtartoként szolgdl a két CuOs sik kozott. Az YBCO-ban a Cu — O lancok jatsza-
nak fontos szerepet a szupravezetésben. 7T, maximélis (kozel 92 K), ha z ~ 0,15 és
a szerkezet rombos. z-et novelve x ~ 0,6-ndl a szupravezetés eltiinik, ami szerkezeti
atalakuldssal esik egybe, az YBCO ekkor rombos helyett tetragonélis szerkezetil lesz [3].

7.2.3. Szupravezetés és abszolit 0 ellenallas

A magneses térbeli szupravezeto allapotot kétféleképpen is elérhetjiik: az egyik médszer
az, hogy a normadl allapotu anyagot lehitjiik a kritikus homérséklet ala, majd bekapcsol-
juk a méagneses teret; a masik pedig az, hogy el6szor kapcsoljuk be a magneses teret, és
utana hiitjiik le az anyagot.

A kovetkezo gondolatkisérlet segitségével megvilagithatjuk a Meissner-effektus jelen-
t6ségét: vegyilink két mintat, az egyik legyen szupravezetd, a masik , szupervezetd” (olyan,
csak elméletben létez6 anyag, mely nem szupravezeto, de a kritikus homérséklet alatt az
ellenallasa nullava valik). Helyezziik mindkét mintat nulla mégneses térbe T, felett, majd
hiitsiik le azokat a kritikus homérséklet ala. Ha ezutdan mégneses teret kapcsolunk be,
indukélt aramok keletkeznek a mintakban, mert a klasszikus elektrodinamika torvénye
szerint az id6ében valtozé méagneses tér elektromos teret indukal. Az igy indukalt ara-
mok, Lenz térvénye értelmében, gyengitik az 6ket 1étrehozé hatast, ez azt jelenti, hogy
a minték feliiletén olyan koraramok keletkeznek, amelyek megakadalyozzak a méagneses
tér behatoldsat a mintdk belsejébe. (A magneses tér bekapcsoldasakor normél vezetd
anyagban is keletkeznek ilyen indukalt aramok, de akkor azok gyorsan meg is szlinnek
az anyag ohmikus ellenallasa miatt. Ezt a jelenséget megfigyelhetjiik a laborbeli mérési
osszedllitassal is.) Esetiinkben a minta szupra- vagy szupervezet, azaz ellenéllasa zérus,
igy az indukalt aramok sohasem szlinnek meg. Ennek az az eredménye, hogy a méagneses
tér nem tud behatolni a mintaba.

Ha a masik lehetséges modot véalasztjuk, és a mintdk normal allapotdaban kapcsoljuk
be a mégneses teret, akkor az indukalt aramok gyorsan megsziinnek, és a magneses tér
behatol a mintdkba. Ha ezutan hiitjiik le azokat T, ala, akkor szupra- vagy szuperveze-
tové valnak, a magneses térre vonatkozdan viszont a klasszikus elektrodinamika semmi
valtozast sem josol. Azaz mig az el6z6 esetben mindkét mintdbdl kiszorult a mégneses
tér, most a szupervezetoben lesz magneses tér, a szupravezet6bol viszont kiszorul az, a
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L.

B>0 B>0°
b)

T<T, T<T,
B>0 B=0

7.5. dbra. Specidlis magneses tér vdltozds a kritikus hémérséklet koril. a) szupravezetd;
b) 0 ellendllasi vezetd.

Meissner-effektusnak megfeleloen, pedig a mintak mindkét esetben ugyanolyan koriilmé-
nyek kozé keriiltek, ugyanakkora a kiils6 hémérséklet és a magneses tér is.

Ha ezutan mindkét minta koriil kikapcsoljuk a méagneses teret, akkor a szupravezeto
esetében mindenhol megszlinik a magneses tér, de a szupervezet6 esetében az indukalodd
aramok nem engedik, hogy a szupervezetd belsejében a magneses tér megvaltozzon, azaz
a magneses tér ,csapdiba” esik (7.5. b) dbra), a szupervezetd gy viselkedik, mintha
alland6é magnes lenne. A kétféle ut fazisai a 7.5. abran kovethetok.

A gondolatkisérletet Osszefoglalva megallapithatjuk, hogy a Meissner-effektus nem
kovetkezik a nulla ellenallasbdl.

A kisérletek tanusaga szerint a szupravezeto ugy viselkedik, hogy fiiggetleniil attdl,
hogy elobb hitjiik le és utana kapcsoljuk be a teret, vagy forditva, a belsejében az
indukcié mindig nulla. (Ez aldl csak az egész vékony mintdk kivételek. Ha ugyanis a
minta vékonyabb, mint az a feliileti réteg, amiben az arnyékolé aramok folynak, akkor a
mégneses tér nem szorul ki teljesen.)
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7.2.4. Fenomenolégikus leiras

Az elozoekben mar lattuk, hogy a diamagnesesség nem kovetkezik a zérus ellenallasa-
bol, forditva azonban igen. Ezekre a klasszikus elektrodinamika egyik torvénye sem tud
valaszt adni, igy teljesen nyilvanvald, hogy a Maxwell-egyenleteket ki kell egésziteni. A
London testvérek (Fritz és Heinz) 1935-ben alkottdk meg azt a két egyenletet [3], amelyek
koziil az elso a zérus ellendllast, a masodik pedig a zérus indukcidt irja le a szupravezetd
belsejében. Fontos megemliteni, a London testvérek alapveto felismerése az volt, hogy
az allandé magneses tér is elektromos aramot hoz létre. A Maxwell-egynletek szerint
az allandé aram magneses teret kelt, de az allandé magneses tér nem hoz létre aramot,
ehhez a magneses tér valtozasara van sziikség. Az allandé aramok és az allandé mag-
neses tér kozotti szimmetrikus kapcesolat azt sugallja, hogy a szupravezetd allapot az
anyag alapvetd allapota, és az ellendllasos normal vezetés a bonyolult, amely a magas
homérsékletnek tulajdonithaté.

A London testvérek gondolatmenetét kovetve tekintsiink egy nulla ellenallast vezetot!
A kovetkezd egyenlet fejezi ki azt, hogy ebben az anyagban az elektronok szabadon,
csillapitas nélkiil mozognak elektromos tér jelenlétében:

dv_
" T

ahol m az elektron tomege, e a toltése. Mivel j = env, ahol n a nulla ellenallassal vezetd
elektronok stirtisége, ezért

eE, (7.1)

0 ne?
—j=—E. 7.2
o' = m (72)
Erre az egyenletre alkalmazva a
0B
tE= —— 7.3
ro > (7.3)
Maxwell-egyenletet, a kivetkezo Osszefiiggést kapjuk:
0 ne?
— tj+—B ) =0. 4
5 <ro it ) 0 (7.4)

Ez az egyenlet meghatarozza az aram- és téreloszlast az idedlis vezetd belsejében. A
szamolashoz még a
rot B = 0] (7.5)

Maxwell-egyenletet kell felhasznalni, amelybdl kihagytuk az eltolasi aramot.

Vegyiik észre, hogy barmely idéfiiggetlen B- és j-eloszlas kielégiti a 7.4 egyenletet,
olyanok is, amelyekre a magneses tér az anyag belsejében nem nulla. Ez ellentmond a
megfigyelésnek, ha viszont a megoldasoktol nemcsak azt koveteljiik meg, hogy idofiig-
getlenek legyenek, hanem azt is, hogy

2
rotj+ B =0, (7.6)
m
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akkor mar leirjuk a Meissner-effektust is. A fenti egyenletet nevezziik London-egyenlet-
nek. Hangsilyozni kell, hogy ez az egyenlet tisztan fenomenolégikus, az id6 szerinti
derivélas intuici6 szerinti elhagyasat 7.4-bol nem tamasztja ald fizikai modell. A 7.5 és
7.6 egyenletekbdl szarmaztathatok a kovetkezo egyenletek:

ne’ o e o

B+ gy w4l
m

j=0. (7.7)
A 7.7 egyenletek egyszerti hatarfeltétel melletti megoldasai a kovetkezo alakuiak:

B=Byexp(—y)  §=joe V™ (7.8)

A megoldéasokbdl latszik, hogy a szupravezetében B és j A vastagsagu feliileti rétegre

korlatozédik, ahol:
m
A= : 7.
e (7.9)

A neve behatolasi mélység, nagysdga hagyomanyos szupravezetékben 10-100 um, vagyis
tényleg vékony feliileti réteg. A London-egyenlet jelentésége az, hogy a behatoldsi mély-
ségre kapott értékek jol egyeznek azokkal, amiket vékony mintdkon végzett mérésekbol
kaphatunk.

7.2.5. Kvantummechanikai magyarazat

A kvantummechanika szerint véges méretli dobozba zart, szabad részecskék gazédban
az egyes részecskék csak jol meghatarozott energiaju dllapotokban lehetnek. Termikus
egyenstlyban a részecskék a kiilonbozo allapotokat a hémérséklettol fliggd valdszintiséggel
toltik be. A részecskék megkiilonboztethetetlenek, igy az allapotok atlagos betoltottségét
a klasszikustdl (az atlagos energia ardnyos a homérséklettel) eltéré Bose-Einstein vagy
a Fermi-Dirac-statisztika adja meg.

Ha a részecskék spinje egész, akkor barmelyik energiaszinten tetszoleges szamu ré-
szecske lehet. Az ilyen rendszereket nevezziik Bose-tipusu rendszereknek, a részecskéket
pedig bozonoknak. Ahogy csokken a homérséklet egyre kevesebb és kevesebb részecske
rendelkezik nagy energiaval, az abszolit nulla fokot elérve minden részecske a legalacso-
nyabb energidju allapotba jut, de ha nagy szamu részecskérol van sz, mar kisérletileg
elérhet6 hémérsékleten is nagy szamban lesznek részecskék a legalacsonyabb nivén. Ezt
nevezziik Bose—Einstein-kondenzacionak.

Ha azonban a részecskék spinje % paratlan szamu tobbszorose, a Pauli-elv miatt
barmely allapotban legfeljebb csak egy részecske lehet. Ha az energiaszint energiaja
spinfiiggetlen, akkor minden nivén legfeljebb két részecske lehet. Véges homérsékleten
az energianivo atlagos betoltottségét ezeknél a részecskéknél a Fermi—Dirac-statisztika
adja meg. FEzeket a rendszereket Fermi-tipusi rendszereknek nevezziik, a részecskéket
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fermionoknak. Hidba csokkentjiik a hémérsékletet, az 6sszes részecske sohasem keriilhet a
legalacsonyabb szintre. A részecskék gy toltik be a legalacsonyabb energiaju allapotokat,
hogy mindegyikre pontosan ketto jusson, ellentétes spinnel. Emiatt T=0 K-nél is vannak
a rendszerben nagyenergiaju részecskék.

Tulajdonképpen minden fém Fermi-gaznak tekintheté. A fémes szilardtestekre ugy
tekinthetiink, hogy benniik az ionok altal alkotott racsban igen nagy szamu elektron
mozog majdnem szabadon, természetesen mindig eleget téve a Pauli-elvbol adédo kiza-
rasnak. Ezért a fémek szobahomérsékleti viselkedését is csak a kvantummechanikai elvek
figyelembevételével lehet megérteni.

A kvantummechanikai objektumokat hullamokkal irjuk le, a hulldimhoz fazis tartozik.
Ha egy hullam két része més uton haladva taldlkozik, interferencia jon létre. Vegyiink
egy gyurit, és a szemben 1évé pontjain keresztiil vezessiink bele aramot. Ha az elekt-
ronhullam kettévalik, majd djra talalkozik, interferencia jon létre. Ha a gytiri belsejé-
ben magneses erévonalak haladnak at, kiillonosen jél lathato ez az interferencia, mert a
magneses tér megvaltoztatja a két oldal kozotti faziskiilonbséget, még akkor is, ha az
elektron a gytrl belsejében nem érezné a magneses teret. A magneses teret novelve az
aram nagysaga szabdlyosan valtozik, ez az Aharonov-Bohm-effektus. A kisérletet azért
nehéz elvégezni, mert alacsony homérséklet és igen kicsi atméroji gytiri kell hozza, hogy
megfigyelhetd legyen.

Ugyanezt a kisérletet elvégezhetjiik szupravezetdvel is, gy, hogy a gyliri mindkét
szaraban egy-egy Josephson-dtmenetet alakitunk ki. (A Josephson-atmenet magyaraza-
tat lasd késobb.) Az effektus sokkal nagyobb méretii gytirtivel is miikodik! Ez azt jelenti,
hogy az egész szupravezetdé mintat egyetlen fazis jellemzi, nemcsak az egyes elektronok-
hoz tartoznak a fazisok. Az aram oszcillaciéjanak frekvencidjabol az is kiszamolhato,
hogy az aramot nem egyedi elektronok viszik, hanem az elektron toéltésének kétszeresével
rendelkez6 toltéshordozok. Ezzel megegyezo eredményt adnak a szupravezetén végzett
Hall-effektus mérések is.

Ezek szerint az elektronok parokba rendezédnek. Hogy megértésiik mi torténik az
elektronokkal a szupravezeto allapotban, tekintsiink a kristalyban mozgé elektront: moz-
gasa kozben az iontorzseket rezgésbe hozhatja, hullamot keltve. Ez a hulldim a kvan-
tummechanika szerint kvazirészecske, neve fonon. Az elektron ilyen részecskét, fonont
kelthet, s a fononkeltés miatt palyaja megvaltozik. Egy méasik elektron mar ezt a rezgo
racsot érzi, a fonont elnyeli, s emiatt palydja szintén megvaltozik. A récs kozvetitésével
tehdt a két elektron egymas pélydjat befolyasolja. Ha a kolcsonhatés elég erds, és a két
elektron ellentétes spinii (egyébként pedig azonos kvantumallapoti), bel6liik kotott péar
alakulhat ki. Ez a Cooper-par. Ez a par egész spinii részecske, azaz bozon, igy nincs
alavetve a Pauli-elvnek. Akar a rendszer Osszes elektronja is ugyanolyan, alapallapoti
parba kondenzalédhat. Ezt foltételezve dolgozta ki a szupravezetés elméletét John Bar-
deen, Leon Cooper és Richard Schrieffer [1]. A kondenzalédést legszemléletesebben az
alagut-effektusban figyelhetjiik meg: ha két fém kozott keskeny szigetel6 réteg talalhato,
az elektron akkor is atjuthat az egyik oldalrél a masikra, ha nincs elég energidja, hogy
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atjusson a potencialgaton. Mivel a hullamfiiggvény mindkét oldalrdl beldg a szigetelobe,
a potencialgaton keresztiil is atjuthat az elektron az egyik oldalrél a masikra. A Pauli-elv
miatt csak korlatozott szamban valésulhat ez meg, hiszen a masik oldalon is zommel mar
betoltott allapotok vannak. Ha kiils6 térrel a két oldal potencidljat eltoljuk egymashoz
képest, az elektronok egy része mar taldl maganak {ires allapotot a masik oldalon, ahova
atmehet, s igy mar aram folyhat. Ezzel szemben a Cooper-par, ami bozon, igy nem érvé-
nyes ra a Pauli-elv, akkor is atjuthat alagut-effektussal a mésik oldalra, ha a potencialok
nincsenek eltolva, vagyis a szupravezeté oldalakat tartalmazé alagutdtmenetben akkor
is folyhat aram, ha a két oldal kozott nincs fesziiltségkiilonbség. Ez a fentebb emlitett
Josephson-effektus. A szupravezetd allapotban kialakult parok sokasdga ugy viselkedik,
mint makroszkopikus kvantum-objektum. Azt a specialis rétegszerkezetet ami két szup-
ravezetO kozé helyezett vékony szigeteld rétegbol all Josephson-atmenetnek nevezziik.

A Meissner-effektus vizsgalata soran meggy6zodhetiink arrdl is, hogy a normal és a
szupravezeto allapot kozotti atmenet reverzibilis termodinamikai allapotvaltozas. Mar a
tokéletes diamagnesesség felfedezése elott sejtették, hogy a szupravezetés a termodina-
mika egyenleteivel leirhaté. A normal és a szupravezetd allapot kozotti energiakiilonbség
éppen a magneses tér kiszoritasaval mérhetd. A termodinamikaval tanulmanyozhatjuk a
normal-szupravezeto fazisatalakulast, és végiil a termodinamika segitségével jutottunk el
ahhoz a felismeréshez, hogy a szupravezeto és a normal elektronok energiaallapota kozott
gap-nek kell lennie.

7.2.6. A szupravezetOk felhasznalasa

Az el6ébb latott elrendezés, két parhuzamosan kapcsolt Josephson-atmenet segitségével
a magneses tér rendkiviil kicsi valtozasait lehet mérni. Ez tulajdonképpen a SQUID
(Superconducting Quantum Interference Device) miszer lelke. Ez a késziilék a Fold
magneses terénél 10%-szer kisebb mdgneses terek mérésére is alkalmas. A fizikai labora-
toriumokon tul, ahol a SQUID a modern méréstechnika fontos miszere, orvosi és katonai
alkalmazasok is lehetségesek.

Vannak olyan elképzelések és kisérleti eredmények Josephson-atmeneteket tartalmazo
mikrochipekkel, melyek szerint rendkiviil gyors (a mai szamitégépeknél tobb nagység-
renddel gyorsabb) szamitégépek lennének épithetdk.

A legalapvetébb alkalmazéas a szupravezeté drotban ellenallas nélkiil folyé aram Kki-
hasznalasa, mert nincs veszteség, ezért a drét nem is melegszik f6l. Tavvezetékként
azonban csak akkor célszerli szupravezetot hasznalni, ha a folyamatos hiitéshez sziiksé-
ges energia kisebb, mint a jelenleg hasznalt vezetékben bekovetkezo veszteség. Lehet-
séges azonban, hogy energiat taroljunk szupravezeto gytiriiben, és sziikség esetén onnan
juttassuk vissza az aramot a hélézatba.

Elképzelhetd, hogy a kozeljovoben elektromos dram termelésére szupravezeté gene-
ratorokat is hasznalnak majd. A mai leggyakoribb alkalmazas azt hasznalja ki, hogy
szupravezeto tekercsben jol szabdlyozhatd nagysagu, igen nagy intenzitdsi magneses te-
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ret lehet fenntartani. Ezt alkalmazzak a 10-20 T' nagysagi mégneses tereket alkalmazd
NMR berendezéskeben, de a kisérleti stadiumban 1év6, a magneses lebegtetés elvét ki-
hasznal6 nagysebességli vonatokban is. A kocsikon elhelyezett szupravezeté magnesek és
a palyaba épitett tekercsekben indukalt aram magneses tere kézotti taszitds olyan nagy,
hogy a vonat ,lebegve”, surlédas nélkiil suhan tova a palya folott.

Szupravezetd magneseket hasznalnak a nagy részecskegyorsitékban (pl.: Brookhaven
RHIC, CERN Large Hadron Collider) is.

Végiil itt soroljuk fel azt az 6t Nobel dijat, amelyet a szupravezet6 kutatasokban elért
kimagaslo eredményekért napjainkig adtak:

e 1913: Heike Kamerlingh Onnes (1853-1926): az anyagok fizikai tulajdonsigainak
alacsony homérsékleten végzett tanulmanyozasaért, a hélium cseppfolyodsitasaért,
a szupravezétés felfedezéséért;

e 1972: John Bardeen (1908-1991), Leon Neil Cooper (1930-) és John Robert Schri-
effer (1931-): a kozosen kifejlesztett mikroszkopikus elméletiikért, az tgynevezett
BCS-elmélet kidolgozasaért;

e 1973: Leo Esaki (1925-) és Ivar Giaever (1929-): az alagut-effektus kisérleti igazo-
lasaért; Brian David Josephson (1940-): az alagut-effektus elméleti megjoslasaért;

e 1987: Johannes Georg Bednorz (1950-) és Karl Alexander Miiller (1927-): jelentds
attorésiikért, melyet a keramiak szupravezetésének felfedezésével tettek;

e 2003: Alexei Alexeyevich Abrikosov (1928-), Vitaly Lazarevich Ginzburg (1916-
2009) és Anthony James Leggett (1938-): a szupravezet6 és szuperfolyadék elmélet
kidolgozasaban val6 uttoré munkassagukért.

7.3. A mérés modszere

A szupravezetot formélisan leirhatjuk, mint idedlis diamagnest. A minta fazisatalakula-
sat szuszceptibilitas-méréssel kovetjitkk nyomon a homérséklet fiiggvényében. A kisérleti
elrendezés vazlata a 7.6. abran lathaté. Ez olyan véaltéaramu-hid mérés, amellyel szusz-
ceptibilitast lehet mérni. A nagyobb érzékenység elérésére, és a hotagulasbol adédo
szisztematikus hiba kikiiszobolésére két tekercspart hasznalunk, az egyikben van a mé-
rend6 minta, a masikat iiresen hagyjuk. A primer tekercsek gerjesztéséhez és a lock-in
referenciajelének biztositasahoz egyetlen szinuszos kimeneti fiiggvénygenerator szolgdl.
A tekercsek kozott, nagyjabdl a teflon méréfej kozepén talalhaté az a platina ellenal-
las, mely a fej hémérsékletének meghatarozasara szolgdl. A mérést szamitogép végzi.
Ez vezérli a digitalis multimétert és a négy morze érintkezés (véaltékapcesold) reed-relét
(scanner). Innen felvéltva keriilnek a digitdlis multiméter bemeneteire a méréfejben el-
helyezett platina hémérd kivezetései, illetve a lock-in analég kimenete. Mivel a mérés
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id6ben zajlik, de a mérendé fiiggvény ( U(T') ) nem kozvetlen fiiggvénye az idének, a mé-
roprogram végtelen ciklusban olvassa be az Osszetartozé hémérséklet—fesziiltség parokat,
figyelve kozben a kiviteli feltételeket és a felhasznaléi beavatkozéasokat.

ac generator

referencia jel gerjeszto jel —
| I
A 10 kQ
fazistolod T
lock-in ,
minta
Y v v ]

v

B | 1

scanner :----—---_I-l--—-_u;
v l
DVM '
: R G G
I
I

7.6. dbra. A mérés vdzlata. M: mérdtekercs; R: referencia tekercs; G: gerjesztd tekercs;
H: platina hoémérd

7.3.1. A mérés elve

Gyenge terek esetén a magneses tér és a magnesezettség kapcsolata linearis:
M = xH, (7.10)

ahol M a mégnesezettség, H a mégneses tér és xy a minta szuszceptibilitdsa. A méagneses
indukcié (B), a magneses tér és a magnesezettség kozotti kapesolat:

B = po(H + M) = po(1+ x)H, (7.11)
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Az n menetemelkedésii (egységnyi hosszisdgra es6 menetszam [n] = 1/m) primer te-
kercsben folyo f frekvenciaju valtéaram I méagneses teret kelt, melynek nagysaga:

H = nlsin(27 ft). (7.12)

Ennek hatasara az A keresztmetszeti, [ hosszisagt, m menetemelkedésti szekunder te-
kercsben indukélt fesziiltség Faraday torvénye szerint:

o dB dH

= — = —mAl— = —mAlug—. 1
Uy o mAl o mAl g 7 (7.13)
Ha a tekercsben V,, térfogati, y szuszceptibilitasi minta van, akkor
dH dH dH
ahol V' a tekercs térfogata (V = Al). Vagyis:
dH

Ha elosztjuk a 7.15 egyenletet a 7.13 egyenlettel, akkor a kivetkezd egyszeri 6sszefiiggést

kapjuk:
au = —Xﬁ (7.16)
U Vv
Ebbodl az egyenletbdl y konnyen meghatarozhatd. Az egyenlet kiilon szépsége, hogy csak
egyszeriien mérheté mennyiségeket tartalmaz.

Mint az az abran is latszik, kétszer két tekercset hasznalunk. A két tekercspar egy-
forma, ezért mindkét mérotekercsben ugyanakkora fesziiltség indukalédik. A mérés soran
az egyikbe helyezziik a mintat, a masik iires marad, referencianak hasznaljuk. A két jel
kiilonbségét differencidlerdsitével kapjuk meg, ez lehetévé teszi a kiilonbségi jel (AU)
érzékeny detektalasat, mivel nulldhoz képest kell a valtozast nézni. A referenciatekercsre
azért is sziikség van, mert a tekercs térfogata a szobahdémérséklet és a nitrogén forras-
pontja kozott a hotdgulds miatt kb. 6%-ot valtozik, ami szisztematikus hibdt okozna.
Ez a hiba is kiejthet6 a referenciatekercs hasznalataval.

Az itt ismertetett szuszceptibilitasmérés minden vonatkozasban kiilonbozik a Klasszi-
kus Fizikai Laboratériumban megismert Guy-médszerti méréstol. Ez a mérésiink idében
valtozd, kicsi és homogén magneses térrel gerjeszti a mintat, mig a Guy-modszer idében
allandod, nagy és inhomogén mégneses tér hasznalatan alapszik.

7.3.2. A lock-in technika elvi ismertetése

Kis szinti, lassan véltozo jelek pontos mérését a kornyezeti zajok, a méréberendezésben
fellép6 torzuldsok, zavarok korlatozzak. A szokésos késziilékeknél (pl. digitalis voltmé-
rék) a zajos vagy halézati zavarral terhelt bemendjelet nem tudjuk elvélasztani a nem
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kivanatos hattértol, azzal egyiitt mérjiik. A probléma oka, hogy az er6sitével nemcsak
a mérendo jelet, hanem az azt terhel6 zajt is erdsitjiik. Figyelmet kell forditanunk arra,
hogy a mérderositok érzékenységét sajat bemendfokozatuk zaja korlatozza. Eltekintve
a kiils6 zajforrasoktdl és a kornyezeti zajoktol, az erGsitoben kiilonboz6 eredetti zajok-
kal kell szdmolni, melyek koziil legjelentésebb a termikus zaj (Johnson-zaj). Minden T
hémérsékletii ohmos vezetében az elektronok (vagy més toltéshordozdk) véletlenszert
mozgasa zajfesziiltséget hoz létre, amelynek értéke a Planck-féle sugarzasi torvénybol
levezethetd:

Uy = VAkTRB, (7.17)

ahol k£ a Bolzmann éllandé, T' az R ellenéallas homérséklete, B a sdvszélesség. A termikus
zaj mindig fellép, jellemzdje, hogy frekvenciafiiggetlen, azaz egyenfesziiltségtol kezdve a
szoba joheto legmagasabb frekvencidkig azonos amplitudéjiu. Mivel minden aramkorben
fellép, jelenléte ennélfogva behatarolja az elérheto érzékenységet.

A mi esetiinkben a mérendd jelet legalabb U; ~ 5 nV felbontéssal kell mérni. Ehhez
A=1000-szeres erSsitést hasznélva U,, = 10 nV/v/Hz bemeneti zajt és B = 100 kHz
erdsitd sdvszélességet feltételezve U,,; = UZOA\/E ~ 3 mV zajfesziiltség tartozik az
U;A = 5 mV-os hasznos jelhez. Ebb6l a szdmitdsbol jol lathatd, hogy lényegesen ja-
vithaté a jel/zaj viszony, ha az erésit6 savszélességét csokkentjiik. Ha azt a szélsOséges
esetet valasztjuk, hogy az erdsité csak egyetlen frekvencian erosit, akkor az adott frek-
vencian nagyon kicsiny, zajjal fedett jelek is kimutathatok. Az ilyen erdsitoket nevezziik
lock—in erésitéknek.

A lock-in erésitét gy hasznaljuk, hogy a vizsgalt rendszerre U,.f(t) referencia jelet
kapcsolunk, és mérjitk az U;(t) vélaszjelet. Az egyszerliség kedvéért tételezziik fel, hogy
a referencia jel tisztan harmonikus:

U.(t) = Uy sin(w, + 6,.), (7.18)

a valaszjel pedig:
Uj(t) = UjOSin(th + @]) (719)

A két fiiggvényt Osszeszorozva kapjuk:

UL (O)U;() = S0, Uy (c05 (6, —w;)t + (8, — ©,)) — cos((wr +w,)t + (O, +,))) (7.20)

2

Az eredmény két harmonikus fliggvény Osszege (w, — w;) és (w, + w;) frekvencidkkal.
Ezeknek hosszu iddre vett atlaga 0, kivéve azt az esetet, amikor w, = w;. Ekkor az elsd
fiiggvény id6tol fiiggetleniil konstans, és igy az atlaga is az, tehat a kimeno jel :

Uki(t) = %UTOUJOCOS(@T — 0)) (7.21)

Ebbdl az 6sszefiiggésbdl lathatd, hogy a kimend jel csak U, -tdl fiigg, mivel U, dllandd,
és mérés kozben sem O,, sem ©; nem véltozik. Tekintettel arra, hogy ©,-t tetszdlegesen
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valaszthatjuk meg, ezzel a fazisérzékeny demodulacios eljardassal gyorsan és pontosan
hatdrozhatjuk meg a véltéfesziiltség vektorkomponenseit (7.7. dabra). Mérni lehet a
referenciajellel fazisban 1évé (Ur), illetve az arra merdleges Gsszetevok (Ug) ardnyét, s6t
a fézisszogeket (©) is. E mddszer elénye, hogy a zaj nem hamisitja meg a mért értéket,
mérohidaknal fazishelyesen jelzi ki a kiegyenlitéstol valo eltérést és valodi nullszintet
ad, ellentétben a szokasos voltmérokkel, amelyeknél a zavarszinttol fiiggd alminimum

észlelhetd, mivel ebben az esetben a mért jel |Ur| = |Ua + Uz|. Ez a lock-in detektor az
A
A

> >
U U g

€

7.7. dbra. A fazisérzékeny demoduldcio elvi vdzlata a fesziltségek vektordbrdajan. Uy:
valodi jel; Ur: zagjal terhelt jel; Ug: referenciajel; U, : zavarjel; Ur: valodi jel referenci-
dval fazisban évé ill. Ug: arra merdleges komponense (quadratura); ©: jel fizisszige a
referenciahoz viszonyitva

un. ,szorzo tipus”, itt a jelet a referencia-jellel szorozzuk 6ssze és a szorzatot alulatereszto
szlird segitségével atlagoljuk, hogy az w, + w; frekvencidan megjelend zajt levigjuk. E
mabdszer elénye, hogy szinuszos jel és referencia esetében — kell6en hosszi idéallandéju
atlagolas utan — csak az w, = w; komponensnek lesz zérustdl eltéré kimendjele, és ez
torténik w; felharmonikusaival is. Amennyiben a bemendjel nem szinuszos, hanem

U(t) =Y U,sin(nwt + ©,,) (7.22)

alakt, ahol U, a bemendjel n-edik harmonikusanak amplitudéjat, ©, a referencidhoz
viszonyitott fazisszogét jeloli, a fazisdetektor fokozat kimenetén megjeleno fesziiltség al-
talaban az alapharmonikus értéke:

2
Ui = —Use cos(0, — 0;), (7.23)
T
ami lanyegében megegyezik a 7.21 Osszefiiggésben szamolttal.
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Az elé6z6ekben vazolt detektalasi mdédszer lényegében a korreldcids mérési eljards spe-
cialis esete. Minthogy a jelnek a frekvenciajan kiviil a fazishelyzete is ismert, a jel és a
vele azonos frekvenciaju és fazishelyzet referencia keresztkorrelaciéjat képezve az kons-
tans, az atlagolasi id6tol fiiggetleniil. Ugyanakkor az idében statisztikus eloszlasu zaj
keresztkorrelacidja a referenciajellel zérushoz tart az atlagolasi id6 novelésével.

A masik fazisdetektor tipus elvi megvaldsitasat a 7.8. abran tekinthetjiik at. Az
a pontra kapcsolt bemend jel a kdzépen csapolt transzformator kimeneteirol érkezik a
morzekapcsoldra. A b ponton 1évo referenciajel fiiggvényében a ¢ pontra az eredeti jellel
fazisban vagy azzal ellentétes fazisban érkezik a jel. A ¢ ponton megjelend jelet az RC
kor integrédlja, amit nagyimpedancidji voltmérével mérhetiink a d ponton.

Ez az un. kapuzé fazisdetektor”, amelynél a jellel azonos frekvenciaval miikodtetett
kapcsoloval félhullamnyi ideig a jelet, félhullamnyi ideig pedig az ellenfazisu jelet adjuk a
sziirékorre (vagy egyszeriibb, egyutas megoldasnél lekapcsoljdk a masodik félperiédusban
a jelet). Ez a kapuzds olyan referenciajellel torténd szorzasnak felel meg, amelynél a jellel
azonos periodusidejii +1 és —1 amplitudoju referencia négyszogjel szorzodik Gssze.

jel
“a [ S RC sziir6
P O
-0 A C R d

b referencia -

N
7

7.8. abra. A lock-in erdsitd elvi felépitése

A lock-in er6sit6 miikodésének megértéséhez két alapesetet kell megvizsgalnunk: ha
a jel és a referencia-jel frekvencidja kiillonboz6 (7.9/1. dbra) a pozitiv és negativ amp-
litudéju teriiletek parba allithatéak és igy nullat adnak atlagban racionalis frekvencia-
aranyok esetében, mint ahogy az az dbran is lathato. Egyszeriien belathatd, hogy a
kimené jel barmely frekvencia valtozdsanak fiiggvényében csak lassan valtozik, az irra-
ciondlis frekvencia-aranyok pedig mindig raciondlisak kozott helyezkednek el. Ezekbol
kovetkezoen a kimeno jel nulla a referencia-jel frekvencidjatol eltéro frekvencidju jelekre,
vagyis csak akkor lehet kimend jel, ha a két jel frekvencidja megegyezik. Ez a mésodik
alapeset. A 7.9/II-IV. dbrakon lathaté jelalakokbdl vilagossa vélik, hogy a lock-in de-
tektor kimend fesziiltsége a jel és a referencia-jel fazisszogétol fiigg: ha a két jel kozotti
faziskiilonbség nulla akkor a kimend jel maximélis. Novelve a fazisszoget a kimeno jel
nagysaga csokken (¢ = 45°), majd elérve a 90°-ot a kimenet nulla lesz. Tovéabb novelve
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a fazisszoget a kimend jel 180°-nal eléri a minimumat, majd 270°-nél ismét nullava valik.

I II. III. Iv.

N \ e ;
b / \\ FE / /\\\ \ \ /
1 ; \\\ \\ ’/ \ /f A /’

i

/
<

v 0N [ AN AN L ~ ; -

fi"ef:'t el QZOO (P:450 ¢=900

7.9. abra. Lock-in idddiagrammok. 1.: kilonbozo frekvencidji mérd és referencia jel;
II-1V.: azonos frekvencidju, de kilonbozo fdzisszogi jelek esetében

A méréshez hasznélt lock-in er6sito egyszertsitett vazlatat a 7.10. abra szemlélteti.
A mérendd jel nagy bemendellenallasu, kiszaju és nagy kozos modus elnyomésu erdsitéd

|

T.

—— Ref FT

7.10. dabra. Tipikus lock-in erdsité blokkvdzlata. KZ: kiszaju erdsitd; SZ: szélessavi
erositd; Ref: referencia erdsité; FT: fazistolo; Nsz: néqyszogesito; EF: eqyendesziiltség
erosito;

utan az oszté fokozatra, majd onnan az antiszimmetrikus kimenetii erdsitore jut. Innen
keriilnek a 0° -os illetve 180° -os jelek a szinkron egyeniranyitéba, melyet a referencia
jelbdl eléallitott négyszogjel vezérel. A fazisérzékenyen egyeniranyitott jelet RC sziiré
atlagolja, majd véltoztathaté erositési egyenfesziiltség erosito noveli a megfelel6 kimend
szintre.
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A detektorfokozat kapuzasa és a mérendo effektus modulalasa ugyanazon generatorbol
szarmazo jellel torténik, ezért a generator esetleges frekvencia- vagy fazisszog-ingadozasa
nem okoz mérési hibat. Az atlagolasi id6 megvalasztasat a mérendd jel valtozasi sebes-
sége, a rendszer idobeli stabilitdsa hatarozza meg. Az dtlagol6 a gyakorlatban egy- vagy
kétfokozati RC kor, melynek idoallanddja tetszolegesen nagyra, azaz az eredd savszéles-
ség tetszolegesen kicsire valaszthato.

7.3.3. A mérés menete

Miutan a jelterjedésnek megfelel6 sorrendben bekapcsoltuk a miiszereket, megkezdhet-
jiikk azok bedllitasat. Frekvencianak allitsunk 2 kHz koriili értéket maximélis kimeno
amplitudéval. (Pontos beéllitdas nem sziikséges, hiszen a lock-in referencia-csatorndja és
a mérétekercsek is ugyanabbdl a generatorbdl kapjak a jelet.) A sziir6kor integracids
idéallandgjat egyszerii szdmolassal kaphatjuk meg. A lock-in miszer beallitasanal a leg-
fontosabb a helyes fazisszog megvalasztdsa. A pontosabb és kényelmesebb munkahoz
célszerti a lock-in miszer differencial-erdsité bemeneti kapcsoldjat tigy allitani, hogy csak
az egyik tekercs jele keriiljon a lock-in detektorra, igy nagyobb jelet kapunk a kimeneten.
Ezek utan a fazisszog allitasaval valtoztathatjuk a lock-in kimenetének nagysagat. Nem
szabad elfelejtkezni arrdl, hogy a kimeneti jelszint az offszet allitéval is véaltoztathato.

A maximumbhely megtalaldsat neheziti, hogy ott a fazisszog fiiggvényében csak las-
san valtozik a kimené jel, és a méréshatart sem lehet tetszolegesen kicsire allitani. A
maximum keresése helyett célszertibb a nulla kimeno jel bedllitdsa ahonnan 90° -os fazis-
tolassal pontosan a maximum helyre kapcsolhatjuk at a miiszert. A beallitast konnyiti,
ha kihasznéljuk, hogy 180° -os fazisforgatassal, vagy a differencial erdsité + illetve —
bemeneteinek cseréjével a kimeno jel a —1-szeresére valtozik.

A fézisszog beallitdsa utdn mar csak a kiviteli feltételek — melyekkel a AU és T
szerinti felbontas szabalyozhato — megadasa marad hatra, amit a méréprogram megfelelo
meniijében lehet elvégezni.

Fontos, hogy mindig felirjuk a lock-in aktualis bedllitasat. A szamitogép altal mért jel
a mutato végkitéréséinél +1V | ezért tudni kell, hogy a végkitérésnek mekkora fesziiltség
felel meg valéjaban.

Toltsiink nitrogént a mérdedénybe, és amig hiil a kanna, helyezziik be a kiadott
mintakat az egyik majd a masik tekercsbe, és figyeljiik meg, hogyan reagal a miiszer.
Végiil helyezziik be a magashémérsékletii szupravezeté mintat a mar eddig is hasznalt
mérotekercsbe, tegyiik a mérofejet a helyére, és kezdjiik meg a mérést!

7.3.4. A mérési eredmények kiértékelése

A 7.11. &bra tipikus mérési eredményt mutat. JOl lathatd, hogy a gorbének hiszte-
rézise van, ami a mintatarté véges hévezetésébol adodik. A minta hémérsékletét nem
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kozvetleniil mérjiik, hanem a két tekercs kozott, a teflon mintatartoban elhelyezett pla-
tina homérovel. Erre azért van sziikség, mert a platina jo vezeto, igy a tekercsbe rakva
orvényaramok indukalédnanak benne, amely meghamisitand a mért szuszceptibilitas ér-
téket. A hiszterézist tehat ki kell kompenzédlni. A legegyszeriibb modszer az, ha a két
gbrbét azonos tavolsaggal eltolva kozépre csusztatjuk a homérséklet tengellyel parhuza-
mosan, ugy, hogy fedésbe keriiljenek (a két gorbe hémérséklet szerinti atlagét vessziik).
Ennek pontossagat ellenorizhetjiik is, az adatfajlban tarolt idoadatok segitségével: a
hémérséklet-mintavételi idépont adatparokbdl képezziik a hiilési/melegedési sebességet
(id6egységre vonatkoztatott hémérsékletvaltozas) és ellendrizziik, hogy a sebességadatok
alapjan a fenti mddszer szerinti eltolasokbdl szarmazé hiba milyen aranyban all a mérés
hibdjaval. Ha ez a hiba nagyobb, mint a mérési hiba, a gérbék eltolasandl a sebességeknek

megfeleld stlyozassal kell elvégezni a gorbék elmozgatasat.
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7.11. dbra. Tipikus hémérséklet — fesziltség gorbe (o hiilés; o melegedés)

A kiatlagolt gorbét ezutan szuszceptibilitas-homérséklet grafikonna konvertalhatjuk.
(Fontos, hogy ne feledkezziink meg arrél, hogy a lock-in késziilék kimeneti fesziiltség-
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szintjét az offszet &llité potenciéméterrel tetszblegesre allithatjuk!) Ezt az alapjan tud-
juk korrigdlni, hogy a mintanak a normal allapotban mérheté szuszceptibilitasa kicsi,
azaz a késziilékkel mérhetd értéknél joval kisebb. Ezen a tartomanyon a szuszceptibilitas
nullanak vehetd, igy a mért jelet is a nullaba kell eltolni.

A transzformalt gorbébdl meghatarozhatjuk a fazisatalakulds homérsékletét (7.) is
ugy, hogy az 50%-os szuszceptibilitds értékhez tartozé hémérsékletet tekintjiikk az &t-
alakulas homérsékletének. Az atalakulds szélességét pedig igy definiadljuk, mint annak a
két hémérsékletnek a kiilonbségét, ahol szuszceptibilitas értéke a maximélis érték 10%-at,
illetve 90%-4t éri el.

A 7.16 alapjan szamolt minimalis szuszceptibilitds nem —1. Ennek az az oka, hogy
a hiités soran nem a teljes minta vélik szupravezetové, tehat a képletben szereplo V,,
helyére a szupravezetd anyag térfogatat kell irni, nem a teljes minta térfogatat. Mivel
tudjuk, hogy szupravezetd fazisban xy = —1, ezért a szamitott szuszceptibilitasbol egy-
szeriien megadhatd az, hogy a minta hany szédzalékaban ment végbe a fazisatalakulas.

AU hib4jat abbdl allapithatjuk meg, hogy a gorbe aljan (a kritikus hémérséklet alatti
konstans rész) mennyire szérnak a mért értékek, itt ugyanis a minta szuszceptibilitdsa
mar nem valtozik. Uy-t és annak hibajat pedig kiilon méréssel hatéarozzuk meg. Ezekbdl
az adatokbdl a mérés hibaja mar megadhato.

Elofordulhat, hogy a felmelegedés utan a szuszceptibilitds nem arra az értékre all
vissza, amelyet a hiités soran tapasztaltunk. Ennek a mérofej felhiizasa soran a mérofej-
ben bekévetkez6 mintaelmozdulds (és igy a tekercs csatolasanak megvéltozasa) az oka.
Ebben az esetben a mérofejet fokozott figyelemmel toljuk vissza, és vegyiink fel még egy
lehiilési gorbét (7.11. dbra).

7.4. Balesetvédelem

A minta hiitéséhez folyékony nitrogént hasznalunk. Ennek az anyagnak kicsi a fajhoje,
és forraspontja a szobahomérséklettol tavol van. Szobahémérsékletii targgyal érintkezve
gozréteg keletkezik a folyékony nitrogén és a felszin kozott, de hosszabb ideg, vagy na-
gyobb mennyiséggel érintkezve a gézréteg mar nem elég hatdsos, igy a cseppfolyds nitro-
gén sulyos égési sebeket okozhat, ezért fokozott figyelemmel dolgozzunk vele.

7.5. Feladatok

A laboratériumi gyakorlat sordn a kovetkezo feladatokat oldjuk meg:

1. Szobahdmérsékleten allitsuk ossze a mérérendszert!

2. Mérjiikk meg az egy tekercsben indukélt fesziiltséget! Ehhez meg kell keresni a
maximalis jelet a fazistold és az offset allito segitségével.
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3. A kiilonbségi jelet mérve, mérjiik meg a zajt!

4. Vizsgaljuk meg, hogyan viselkedik a miiszer az elokészitett vas, réz és aluminium
mintakkal.

5. Mérjiikk meg a minta térfogatat, majd helyezziik el a mintat az egyik tekercsben!
Hiitsiik le a méréfejet és a szamitogép segitségével mérjiik meg a AU(T') gorbét!
A mérést célszeri ugy végezni, hogy el6szor viszonylag gyorsan lehiitjiik a mintat,
majd lassan felmelegitjitk. A lehiités utan ugyanis be lehet allitani a lock-in érzé-
kenységét gy, hogy a felbontdas jo legyen, de a miiszer a legnagyobb AU értéknél
se keriiljon tulvezérlésbe.

7.6. Koszonetnyilvanitas

A szerz6 koszonettel tartozik Tichy Géza egyetemi tanarnak és Havancsak Karoly egye-
temi docensnek, akik e fejezet elkésziiltét észrevételeikkel és javaslataikkal segitették.
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8. fejezet

ABSZOLUT AKTIVITAS MERESE
(Veres Gdbor)

8.1. Bevezetés

Modern vilagunk mindennapi élete szamtalan helyen felhasznalja azokat az ismereteket,
amelyekhez a fizika az atommagok tanulmanyozasa ttjan jutott. A radioaktiv izotépok
alkalmazésa széleskorti, és hosszan lehet sorolni azokat az ipari, egészségiigyi, vagy kor-
nyezetvédelmi helyzeteket, ahol vizsgalatokhoz, vagy el6irt hatésok eléréséhez radioaktiv
forrasok, preparatumok hasznalata elkeriilhetetleniil sziikséges.

A radioaktiv forrasokkal val6 munka el6feltétele, hogy tisztdban legyiink a prepara-
tumban 1évé bomlé atommagok tulajdonsagaival, ismerjiik azokat a sugarzasokat, ame-
lyek a maghdl és tdgabb értelemben véve a forrasbol kilépnek. Fontos, hogy tisztaban
legytink a forras aktivitasaval. Ezek nélkiil az ismeretek nélkiil nem lehet megtervezni
az alkalmazasi eljardsokat és azzal sem lehetiink tisztaban, hogy a radioaktiv forras fel-
hasznalasaval milyen veszélyeknek vagyunk mi magunk is kitéve.

A jelen laboratoriumi gyakorlat célja, hogy hallgatdinkat bevezessiik a leggyakrabban
alkalmazott, a °Co, 137Cs és 2Na sugdrforrasokkal valé munka alapjaiba, megismerked-
jiink az ezekben 1évo atommagok bomlasaival, megtargyaljuk a radioaktiv prepardtu-
mokbol kilép6 sugarzasok tulajdonsagait. A kivélasztott forrasok aktivitasanak kisérleti
meghatarozasa alkalmat nyujt arra, hogy taldlkozzunk a legalapvetobb nuklearis mé-
réstechnikai médszerekkel és betekintést nyerjiink a magfizikai mérések kiértékelésének
alapvet eljarasaiba.

A laboratoriumi gyakorlat leirasakor ismertnek fogunk feltételezni néhény olyan fo-
galmat, amelyek korabban, esetleg més Osszefiiggésben a tanulmanyok soran biztosan
elokeriiltek. Ezek a fogalmak: aktivitas, bomlasallando, felezési id6, annihilacié, detek-
talasi hatasfok, gamma-sugarzas, fotoeffektus, Compton-effektus, parkeltés, szcintillacios
mechanizmus, szcintillator, fotoelektron-sokszorozo, differencidl diszkriminator.
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8.2. Radioaktiv forrasok aktivitasanak meghataro-
zasa

8.2.1. Atommagok bomlasi sémai

Az aktivitds definiciéja mindenfajta bomlasi médra vonatkozik. A radioaktiv izotopok
bomlasai azonban igen sokfélék lehetnek. A radioaktiv bomlas harom alapveté moédon
(alfa- béta- és gamma-bomlds) kovetkezhet be. Az alfa bomlds esetén a mag tomeg-
szama néggyel, rendszama kettovel csokken, a béta bomlas esetében a tomegszam nem
véltozik, a rendszam pedig eggyel né (5~ bomlés), vagy eggyel csokken (57 bomlds és
K-befogés, mas néven elektronbefogas), mig gamma bomlas esetén mind a tomegszam,
mind a rendszam véltozatlan marad.

Az esetek tobbségében az atommagok atalakulasat koveto sugarzasok kevertek. A leg-
tobbszor ugyanis a radioaktiv bomldsnal (egyméds utan ugyan, de méréstechnikai szem-
pontbdl gyakorlatilag egyidében) tobb részecske is kibocsatddik. fgy egy alfa-, vagy
béta-bomlast altaldban egy vagy tobb gamma-foton kibocsatasa kisérhet. Pozitronbom-
las estén pedig a pozitron lelassulasa utan a pozitron egy elektronnal talalkozva szétsu-
garzodik, a két részecske nyugalmi energiaja sugarzasi energiava alakul, és nagy vald-
szintiséggel két, egyenként 511 keV energidju gamma-foton keletkezik (1d. annihildcid).
Kis — néhany ezrelék — valészintiséggel elofordul, hogy a felszabadulé 1022 keV ener-
gidan harom foton osztozik. El6fordul tovabba, hogy a bomlasok nem mindig ugyanugy
mennek végbe, hanem az esetek egyik részében az egyik, a masik részében pedig masik
fajta bomlas jatszdédik le. Ezek verseng6 folyamatoknak tekinthetok. Az el6zoek miatt
az aktivitas értéke onmagaban nem jellemzi egyértelmtien egy adott radioaktiv forrasbol
idGegység alatt kilépd részecskék szamat, sziikség van a bomlési séma ismeretére is.

Az 8.1. dbra hérom, a laboratériumi munkaban gyakran alkalmazott radioaktiv for-
rds, a 22Na, a %°Co és a *"Cs atommagok bomldsi séméjat mutatja be. Az dbrdn fel-
ismerhetok a bomlasi sémak legfontosabb jellegzetességei: egy-egy atommag gerjesztett
allapotainak rendszerét az alapallapotot jelképezd vizszintes vonal folé hizott tovabbi
vizszintes vonalak jelzik. Az egyes vonalak mellé fel szoktdk jegyezni az allapotoknak
az alapdllapothoz viszonyitott energidjat és egyéb adatait (spinjét, paritasat, élettarta-
mét, sth.). A ténylegesen végbemend gamma-bomlédsokat fiiggbleges nyilak jelzik. Ha a
bomldsok mas atommagra vezetnek (ilyen a gamma-bomlas kivételével az Gsszes tobbi
radioaktiv bomlds), a nivéséméan mind az "anya” mind a "lednyelem” azon allapotait
feltiintetik, amelyek a bomléasi sémaban szerepet kapnak. A béta- alfa- stb. bomlédsokat
az egyes elemek kozott ferde nyilak jelzik. A nem stabil atommagok felezési idejét a meg-
felel6 allapot vonala mellett szokas feltiintetni. Az egyes nyilakhoz irt szazalék értékek
azt jelzik, hogy az illeté bomlas az Gsszes eset hany szazalékaban fordul el6.

A pozitronbomldst is egy "ferde” nyil jelzi az 4bran a ?2Na izotép bomlési sémdjan. A
pozitronbomlast azonban egyéb jelenségek is kisérik, amelyek az dbrdan nincsenek, nem
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8.1. abra. A laboratoriumi gyakorlatban alkalmazott izotopok bomlasi sémai. Az ener-
giaszintek mellett az alapallapothoz viszonyitott gerjesztési energidkat, baloldalon az
allapotok perdiiletét (spinjét) és paritasat tiintettiik fel. A fiiggbleges nyilak a gamma-
bomlést, a ferde nyilak rendszamvaltozéassal jaré S-bomlést (pozitiv és negativ) jelzik.

lehetnek feltiintetve. A radioaktiv atommagbodl kilép6 pozitronok — nagy sebességii elekt-
romos toltésii részecskék 1évén — a magot koriilvevé anyagban (a preparatumban, vagy
a burkolat anyagaban) ionizalnak, és kozben elvesztik energidjukat, lefékez6dnek. Le-
fékezddésiik utan egy hasonl impulzusi elektronnal taldlkozva altaldban (és legaldbb)
két, egyenként 511 keV energidji, egymassal csaknem ellentétes irdnyba indulé gamma-
fotonnd alakulnak, szétsugarzédnak. A kisérletek azt mutatjék, hogy ez az annihildcionak
nevezett jelenség, amikor tehat mind az elektron, mind a pozitron megsemmisiil, csak
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akkor nagy valdszintiségli, ha az elektronnak és a pozitronnak kozel azonos az impul-
zusa. Tekintve, hogy az anyagban 1év6 elektronok kis impulzussal rendelkeznek, ez azt
is jelenti, hogy a pozitron el6zoleg gyakorlatilag teljes mozgasi energiajat el kellett, hogy
veszitse. Az annihildciéban is teljesiilé impulzus- és energiamegmaradds miatt ez azt
jelenti, hogy egymassal ellentétes iranyban kimeno és egyenként az elektron nyugalmi
tomegének megfelelé energidju gamma-kvantumok hagyjak el a preparatumot. A pozit-
ronbomlé izotépoknal a bomlési séma figyelembe vétele mellett gondolnunk kell tehéat a
pozitrononként kibocsatott két 511 keV energidji gamma fotonra is.

8.3. A magbomlasok statisztikus jellege

Az 8.1. 4bra szerint 1 kBq aktivitasi *7Cs forrdsban masodpercenként 944 darab, egyen-
ként 662 keV-es gerjesztett allapotban levd 13"Ba mag, a tobbi 56 esetben pedig alapélla-
potti ¥"Ba mag keletkezik. A 944 gerjesztett 1¥"Ba mag koziil tlagosan 851 egy 662 keV
energidju gammafoton kibocsatasaval megy alapallapotba, mig 93 esetben a gerjesztett
mag kolesonhat a mag helyén nagy valdszintiséggel tartézkodd valamelyik (K, vagy L)
elektronnal, és annak kilokésével vesziti el a gerjesztési energiajat. Ez utébbi jelenség a
belso konverzio. Az igy kilépo elektron tehat monoenergias, kinetikus energiaja megegye-
zik az elektron kotési energidjaval csokkentett a magnivé-energiaval. A kilokott elektron
esetiinkben nagy valoszinliséggel a K héjbeli, ennek kotési energidja kb. 32 keV.
Biztosak lehetiink-e abban, hogy minden masodperchen PONTOSAN 851 lesz a ki-
1ép6 gamma-fotonok szdma (itt most a hosszi - 30 év — felezési idé miatt az aktivitas
csokkenésétdl eltekintiink)? A radioaktiv bomlasok statisztikus jellege miatt csak azt
mondhatjuk, hogy ennyi lesz a gammak szadmdanak varhato értéke, de az aktudlis érték
ekoriil ingadozni fog. Belathatd, hogy ezt az ingadozést leird eloszlas a Poisson-eloszlas.
A szérés Poisson-eloszlds esetén a varhaté érték négyzetgyoke, esetiinkben /851 = 29, s
ezért a kilép6 gamma-részecskék szama 851 — 29 = 822 és 851 4 29 = 880 kozé kozé fog
esni 67% valdsziniiséggel. A relativ bizonytalansdg tehat (880 — 822)/851 = 6,9%.
Szamoljuk most Gssze a 100 s alatt a forrasbdl kilépo gamma fotonokat! Varhatéan
85100 1ép majd ki, s ezért azt mondhatjuk, hogy a kilépoé gamma fotonok szdma 85100 —
/85100 = 84808 és 85100 + /85100 = 85392 kozé esik 67% valdszinliséggel. Ebben az
esetben a relativ bizonytalansag: (85392 —84808)/85100 = 0, 69%, azaz az elézOnek csak
az egytizede. E gondolatmenetbol nyilvanvald, hogy ha a relativ szorast n-ed részére
szeretnénk csokkenteni, akkor n?-szer hosszabb ideig kell mérniink. Osszefoglaldsként
megjegyezziik, hogy az aktivitas csak a mintaban idéegység alatt bekovetkezd bomlasok
varhato értékét adja meg. A bomlés statisztikus folyamat, és ezért az, hogy egy adott
idotartam alatt ténylegesen hany bomlas kovetkezik be, a Poisson-eloszlas alapjan csak
bizonyos hatarok kozott adhaté meg. A relativ széras azonban annal kisebb, minél
nagyobb az adott idétartam alatt bekovetkez6 bomlasok szamanak varhaté értéke.
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8.4. Abszolut aktivitasmérés

A fentiekben megéllapitottuk, hogy az aktivitas és a bomlasséma alapjan meghataroz-
haté a mintabdl idoegység alatt kilépd részecskék tipusa, energidja és varhatd szama.
Az aktivitdas mérés feladata ennek forditottja: ha ismerjiik a bomldsi sémat, és mérjiik a
mintabdl idoegység alatt kilépd adott tipusu és energiaji részecskék szamat, az aktivitas
meghatarozhatd. FEz a mérés azonban tobb olyan problémaét is felvet, amelyet alaposan
at kell gondolni.

8.4.1. Detektalasi térszog és hatasfok

A radioaktiv forrasokbdl a részecskék altalaban véletlenszertien a tér minden irdnyaba
lépnek ki. Ha a mintabdl kijott valamennyi részecskét meg szeretnénk figyelni, a min-
tat hézag nélkiil, teljesen korbe kellene fogni detektorokkal. Ez igy lehetséges, hogy
olyan detektort alkalmazunk, amelynek belsejébe, a detektalasi térfogat kozepébe lehet
a mintat belehelyezni.

Ilyen, a teljes teret lefed6 detektorok lehetnek egyes gaztoltésti szamlalok (propor-
ciondlis kamra), vagy folyadék-szcintillaciés szamlélok. Professziondlis aktivitdsméro és
hitelesito berendezésekben részben ilyeneket hasznalnak. Ezekre a szakirodalom 47 szam-
laléként hivatkozik, azt jelezve, hogy azok a teljes térszoget lefedik.

Jelen mérésiinkben olyan natrium-jodid [Nal(T1)] szcintilldciés detektort hasznalunk,
amely teljes egészében a mérendd mintan kiviil helyezkedik el. Ezért a kibocsatott
gamma-fotonoknak természetesen csak egy hanyada éri el a detektort. fgy a kisebb
térszog hatasat korrekcioba kell venniink. Egy F feliiletii, és a — pontszertinek feltétele-
zett — mintatol R tavolsdgban 1évo detektort a minta altal 6sszesen kibocsatott gamma
fotonoknak csak F/(4mR?)-ed része éri el. A térszog faktor tehat:

g = F/(47R?). (8.1)

Figyelembe kell venniink tovabba a radioaktiv bomlasok természetérdl korabban em-
litetteket, azaz, hogy a legtobb izotopnal nem minden bomlas vezet egy meghatarozott
tipusu részecske kibocsatasara. fgy példaul lattuk, hogy a 3"Cs atommag bomldsakor
1000 bomlésbdl csak 851 esetben jon ki a 662 keV energidju gammafoton. Ezt az inten-
zitasaranyt egy e, részaranyt kifejezd tényezd bevezetésével vehetjiik figyelembe. Erre
altalaban igaz, hogy ¢ < 1. Azonban pozitron-bomlasok esetén az 511 keV energidju
fotonok részaranya lehet 1-nél nagyobb, hiszen egy pozitron-bomlasakor két 511 keV
energiaju gammafoton keletkezik.

Tovabbi probléma, hogy még a detektort elért gamma fotonok sem adnak mind-
annyian a detektorban jelet, rdadasul a detektorbdl szarmazo jeleknek is csak egy részét
tudjuk megszamolni. Ennek elvi és technikai okai vannak: tudjuk, hogy a gammafoto-
nok és a detektor anyaga kolcsonhatasaban harom folyamat jatszik szerepet: a Compton-
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effektus, a fotoeffektus és a parkeltés. Mindharom folyamat a kisérletekbdl meghatarozott
valészintisége kicsinek bizonyult, ezért a gamma-sugarak athatoloképessége nagy. Mas
szavakkal: a detektort elért gamma fotonok jelentds része kolcsonhatas nélkiil athatol a
detektor anyagan, és igy nem is tudjuk érzékelni. A detektalasnak tehat okvetleniil 1-nél
kisebb a hatésfoka (n < 1).

A detektalasi hatasfokkal kapcsolatos megfontolasainkat még tovabb kell pontositani
egy kicsit. Amiatt ugyanis, hogy egyetlen F energidju gamma-foton harom kiilénb6zo
médon tud kolesonhatni az anyaggal, més és mas detektalasi hatasfokot kapunk, ha
azt kérdezziik, hogy a detektort ért gamma-fotonok hanyadrésze hozott 1étre Compton-
effektust, fotoeffektust, ill. parkeltést. Mindharom folyamatnél a detektorban nagyener-
gidju, egy elemi toltéssel rendelkezd, elektron-tomegi részecske indul el. A részecske
részben lathato fény kibocsatasara készteti az itja mentén az egyes atomokat, molekula-
kat. Ennek hatdsara tobb ezer, akar tobb szazezer lathato foton keletkezhet az altalunk
haszndlt Nal(T1) kristdlyban. A keletkezett lathat6 fotonok szdma ardnyos a kristalyban
maradt energidval. Tekintve, hogy a keletkezo lathaté fotonokat néhéany mikromasoperc
ideig gytjtjiik, a teljes energia nemcsak fotoeffektussal maradhat a kristalyban, hanem
tObbszoros szérasi folyamatok utjan is.

Méréberendezésiinkben a detektorbdl jovo kiilonbozo amplitudéju jelek egy differen-
cidl diszkrimindtorra (DD) keriilnek. Ez egy olyan berendezés, amely csak egy bizonyos
intervallumba es6 amplitiddja jeleket enged tovabb a szamlalora. Ezért a DD konkrét
beallitasatol fiigg az, hogy a szcintillacids kristalybdl szarmazoé (valamilyen folyamatsor
altal keltett) jelek koziil melyeket szamldlunk meg, és melyeket nem. Mérésiinkben azo-
kat az eseményeket szamlaljuk, amikor a gamma-fotonok teljes energidja a detektorban
marad. Ez tovabb csokkenti a detektalasi hatdsfokot () a berendezés beallitasatdl figgd
médon. A szadmldlds egyesitett hatdsfoka (e) magdban foglalja mind a térszog-faktort,
mind a beesd részecske intenzitds-faktorat (€), mind pedig a berendezés tényleges bedlli-
tasatol fiiggd szamlalasi hatasfokot:

e=g-€-n. (8.2)

Ez a fentiek alapjan nem adhaté meg elére egyszer és mindenkorra, ezért minden
tényleges esetben ki kell értékelni. Ha egy forras bomldasonként csak egyetlen, egyféle
energidju gamma fotont bocsat ki, és a forrds aktivitasa A, akkor szamlalénk ¢ id6 alatt

N=c-A-t (8.3)

eseményt érzékel. Itt e a szamlalas egyesitett hatasfoka, N pedig a jelek szdma, amit a
differencidl diszkriminator kimenetére kotott szamlalo ¢ idé alatt megszamldl. A diffe-
rencial diszkrimindtor optimalis bedllitasat az adott feladatnak megfeleléen a spektrum
tényleges paraméterei alapjan végezhetjiik el. Megjegyezziik, hogy a magsugarzasok
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spektrumainak szcintillaciés detektorral torténd felvételével részletesen foglalkozik egy
mésik laboratériumi gyakorlatunk (Gamma spektroszképia).

8.4.2. Az aktivitasmérés koincidencia moddszere: a hatasfok-
tényezo kikiiszobolése

A 8.3. kifejezésben N-et és a t id6t mérjiik, ezzel az e - A szorzat meghatarozhaté.
Az egyenletben két ismeretleniink van: az e egyesitett szamldlasi hatasfok, és maga a
meghatarozandé A aktivitas.

Olyan médszert keresiink, amely ezeknek a meghatdrozasat lehetové teszi. Az egyik
ilyen lehetdség a koincidencia modszer. Ezt azonban csak olyan mintak aktivitdsanak
meghatédrozasara hasznalhatjuk, amelyekbdl egymds utédn rovid idén beliil (méréstech-
nikailag egyszerre) legalabb két részecske tdvozik. Mi egy ®°Co sugarforras aktivitdsat
fogjuk ezzel a médszerrel megmérni. Itt két foton gamma-kaszkad folyamatban jon létre
(8.1. 4bra); a két foton ~ 107'% s-on beliil kéveti egymadst.

Koincidencidn két vagy tobb jel idébeli egybeesését értjiik. Jelek (altaldban elektro-
mos impulzusok) idébeli egybeesését érzékeld késziilék a koincidencia-berendezés. Ennek
két vagy tobb bemenete van, és egy kimenete. A kimenetén csak akkor jelenik meg im-
pulzus, ha a bemeneteire egyidében érkeznek jelek. Természetesen azt is meg kell monda-
nunk, hogy milyen pontosan kivanjuk meg a jelek idébeli egybeesését. Az a T id6tartam,
amelynél kozelebb érkezo jelet a koincidencia berendezés még egyidoben érkezének ész-
lel, a berendezés felbontasi ideje. Nyilvanvald, hogy minél kisebb a felbontési id6, annal
pontosabban meg tudjuk mondani, hogy a két jel ténylegesen egyszerre érkezett-e.

A felbontasi id6 csokkentésének azonban technikai akadalyai vannak. A 0,5 ps-nél
rovidebb felbontasi idejii berendezéseket gyorskoincidenciaknak, a nagyobb felbontasi
idejtieket pedig lassu koincidencianak nevezziik. Méréseinkben mi kb. 1 us felbontasi
id6vel dolgozunk. A legegyszeriibb koincidencia aramkor egy logikai ES kapu. Ha az
aramkor bemeneteire T, hosszusagu impulzusok keriilnek, akkor a felbontasi id6 T =
T.+ T, = 2T,. (Prébaljuk meg ezt belatni!)

A 99Co aktivitids mérésének elve

Figyeljiik a °Co izot6pbdl kijové gamma sugarakat két szcintilldcids szamlalévall A
forras ¢ id6 alatt (2- A-t) gamma fotont bocsét ki gyakorlatilag egyidében. A mérés sordn
latni fogjuk, hogy a DD-ket célszerii tigy beallitani, hogy mindegyik detektor mindkét
gamma fotont detektalhassa.

Legyen az 1-es és 2-es szammal jelolt detektorban az elsé és a masodik gamma szam-
lalasanak egyesitett hatasfoka rendre eqq ill. e, valamint esq ill. egs. Ekkor az 1. ill. 2.
detektor altal ¢ id6 alatt detektalt beiitésszamok:

188



N1 = (611 + 612) At (84)

illetve

Ny = (621 + 622) -A-t. (8.5)

Ezeket "oldalagi beiitésszamoknak” hivjuk. Mennyi lesz a két detektor altal egyszerre
(koincidencidban) detektalt beiités? Ha mindkét detektor detektélhatja a kaszkdd mind-
két tagjat, akkor két esetben tapasztalhatunk koincidenciat: ha az elso detektor érzékelte
az l-es gammat és a masodik detektor a 2-es gammat, vagy ha a masodik detektor ér-
zékelte az 1-es gammat, és az elsé detektor a 2-es gammat. Ebbdl kévetkezik, hogy az
egyszerre detektaldsok (koincidencidk) szama:

Nk = (611 - €99 + €19 - 621) At (86)

Ez akkor igaz, ha a detektalasok egymastol fiiggetlenek, mert ekkor az egyiittes de-
tektalas valoszintisége a valdszintiségek szorzata. Benniinket pedig nem érdekel az, hogy
az egyes kijelolt detektorban melyik gamma fotont fogtuk meg, hiszen valédi koincidencia
csak akkor lehet, ha a masik detektor a mésik gamma fotont detektalja. A 8.4. és 8.5.
kifejezések szorzata osztva a 8.6. egyenlettel kis atrendezés utan a kovetkezo egyenletre
vezet:

€11+ €21 + €22 €12 Ny - Ny
A-t-(1+ = . 8.7
( €11 - €2 + e12 - 621) N, (8.7)

A %Co izotépbdl (pontosabban annak lednyelemébél, a ®“Ni-bdl) kiléps gamma-
fotonok energidja 1,173 MeV és 1,333 MeV — egymashoz nagyon kozeliek — igy e1; =~ e1o
és eg) & e99. Ha, — amint azt korabban jeleztiik — mindkét teljes energidji csucsot be-
fogjuk a differencial diszkriminatorral, akkor az A -t szorzat melletti tényezo értéke jo
kozelitéssel 2. Ekkor a keresett aktivitasra egy egyszeri képlet adodik:

NN
A = 2fV2

~ 2LN, (8:8)

E formula hasznalatakor azonban fel kell azt is tételezniink, hogy a két gamma fo-
ton kozott nincs irdanykorrelaciéd. Ez azt jelenti, hogy az egyik gamma foton iranyahoz
képest a masik a tér barmilyen irdnyaba egyenlo valdszintiséggel 1ép ki. E feltételezés
jogossdgahoz gondoljuk meg, hogy pl. a **Na esetén megfogva a két 511 keV energidji
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fotont 180°-ban sok koincidenciat kapunk, mig 90°-ban keveset — mikézben Ny és N,
(amennyiben a forrds kozépen van) nem valtozik. Kovetkezésképpen a formula alapjin
szamitott aktivitas fiigg a sz6gtol — és ez nyilvanvaléan helytelen eredményt jelent.

Egymast koveté gamma-bomldsoknal a kilépé fotonok iranya kozott altalaban van
némi korrelacio, és ezért a koincidencidk szama is fiigg a detektorok helyzetétél. A mérni
kivant ®°Co izotépndl ez az irdnyfiiggés kicsi és nem fiigg erésen a szdgtél. Azonban itt
is mas aktivitast kapunk, ha detektorainkat 180°-ba allitjuk, mintha 90°-ban mérnénk.
Ez a szogfiiggés a bomlasban szereplé magallapotok perdiiletétél (spinjétél) és parita-
satdl fiigg, és koincidencia mddszerrel pontosan kimérve e szogfiiggést fontos magfizikai
informéaciokat szerezhetiink.

A fenti meggondolas természetesen alkalmazhaté mas bomlasoknal is, példaul béta-
bomlést koveté gamma-bomlas esetére, amikor egyik detektorunk az elektront, a masik a
gamma-részecskét detektalja. Természetesen ilyenkor fenti levezetésiink kissé més 6ssze-
fiiggésre vezet, mint a 8.8. formula!

Véletlen koincidenciak

Emlitettiik, hogy a koincidencia-berendezés a T idokoézon beliil jovo jeleket egyidében
érkezonek fogadja el. Ha olyan radioaktiv forrdast hasznalunk, amelynél egy fizikai folya-
matbdl csak egyetlen gamma foton 1ép ki (pl. ¥7Cs — 8.1. 4bra), akkor is el6fordulhat
az, hogy két atommag egymastdl fiiggetleniil, T idén beliil bomlik és ezért az is el6-
fordulhat, hogy ezeket az eseményeket detektoraink jelzik, a koincidencia-berendezés is
"megszolal”. Mivel ennek a koincidencidnak nincs fizikai oka, ezért az ilyen eseményeket
véletlen koincidencidanak nevezziik.

Hatérozzuk meg a véletlen koincidencidk szamat! Tegyiik fel, hogy ¢ ideig mériink
és ez alatt az id6 alatt az egyik detektorunk Ny, a masik Ny oldaldgi beiitést szamlal.
Mindegyik impulzusnal a koincidencia-berendezés T' ideig, azaz Osszesen Np - T ideig
"figyel”, hogy a masik aghdl jon-e ez alatt az id6 alatt impulzus. Annak a valdszintisége,
hogy a masik oldalrdl jové egyetlen jel véletleniil éppen ebbe az id6be essen, T - Ny /t.
Az Nj beiitésbdl jovo véletlen koincidencidk szama t id6 alatt Nay-szor ennyi:

_ NIN,T

Ny
¢

(8.9)

Emlékezziink arra, hogy az altalunk hasznalt aramkor esetén T = 2 - T,, ahol T,
a koincidencia-berendezés bemeneteire adott jelek hossza. Véletlen események termé-
szetesen az igazi koincidenciak mellett is vannak. A mért valédi koincidencidk szama
tehat:

N,, = Ny — N, (8.10)



A valédi koincidencidk meghatarozasahoz tehat a mért N, koincidenciak szamabol le
kell vonni a véletlen koincidencidk N, szamét.

A véletlen koincidenciak meghatarozasara tobb modszert is hasznalhatunk:

a) A felbontdsi id6 (T') ismeretében az oldaldgi beiitésszamok mérésével N, a 8.9. kép-
let alapjan kiszamithaté. A felbontési id6 pedig a koincidencia-berendezés bemenetére
adott jelek (oszcilloszk6pon megmért) hossza alapjan hatarozhaté meg.

b) Olyan radioaktiv preparatumot haszndlunk, amelynél egy bomldsi eseményhez
csak egyetlen gamma foton kibocsatdsa tartozik (pl. !37Cs). Ilyenkor csak véletlen
koincidencidk lehetnek. Ekkor a 8.9. egyenletb6l mind N,, mind pedig az oldalagi
beiitésszamok mérhetoek, és ezért T meghatarozhatd. T ismeretében pedig a valédi
koincidencidkat is ad6 preparatumnal kiszamithaté a véletlen koincidenciak széma.

¢) Nem okvetleniil sziikséges masik izotéppal mérni. Ha elektronikusan “elrontjuk” a
valodi koincidencidkat, akkor ugyananndl a mérési beallitasnal kozvetleniil megmérhet-
jiik a véletlen koincidencidkat is. Az "elrontast” a legegyszeriibben ugy végezhetjiik, hogy
az egyik detektor jelét a koincidenciaba vald bevezetés elott meghatarozott idovel késlel-
tetjiik. Az eddig egyszerre jott "valodi” jelek most biztosan nem esnek egybe, igy csak
véletleniil adhatnak koincidenciat valamilyen mas bomlasbol szarmazo jellel. — Ennek a
modszernek az az elonye, hogy a mérés minden egyéb beallitott paramétere valtozatlanul
marad, ezért a fellépo szisztematikus hibak a legkisebbek.

Mi a mérésiinkben a legutolsd, ¢) médszert fogjuk hasznélni.

8.4.3. Relativ aktivitasmérés

Relativ aktivitasméréskor a mérendd mintat egy ismert aktivitasd, in. etalon sugarfor-
rassal hasonlitjuk 6ssze. A mérés feltétele, hogy az etalon sugarforras ugyanolyan tipusu,
és (lehetéleg) ugyanolyan geometrigji legyen, mint a mérni kivant minta. Detektorunk-
kal mérjiik az etalonbdl, ill. a mintabdl jovo beiitésszamokat. Ha a két mérési bedllitas
minden paramétere megegyezik, a két beilitésszam aranya megegyezik a két aktivitas
aranyaval. Ennek alapjan a keresett aktivitas egyszertien meghatarozhato.

8.4.4. A mérés pontossagat befolyasold egyéb tényezok
A hattér

Kornyezetiinkben mindig van természetes eredetii radioaktiv sugarzas. Detektoraink ezt
a sugarzast is érzékelik. Ha az ebbdl szarmazé beiitéseket is a mintanak tulajdonitjuk,
tulbecsiiljiik a minta tényleges aktivitasat. Ezért a mérés elott mindig mérjiikk meg a
hattértdl szarmazo beiitésszamokat a mérésnél hasznalt beallitasok mellett. Gondosan
iigyeljiink arra, hogy a hattér mérése alatt az izotopok messze legyenek detektorainktol.
A tovabbiakban az igy megmért hattér értékét mindig le kell vonni a forrassal mért
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beiitésszambdl. A hattér nagyon kis aktivitasok mérésénél valtoztathatja meg jelentésen
a szamitott aktivitdsokat. (A mi esetiinkben ez jelentéktelen valtozashoz vezet.)

A holtid6

Nyilvanval6, hogy mikoézben méroberendezésiink egy jel feldolgozasaval foglalkozik, ez
id6 alatt nem képes egy masik jelet fogadni. Ezt az idétartamot hivjuk holtidonek. Ha
a holtid6 alatt egy djabb jel érkezik a detektorba, azt a méréberendezésiink nem veheti
észre. Kovetkezésképpen egy t ideig tarté mérés esetén berendezésiink ennél rovidebb
ideig mér. t holtido és N valoban megszamolt impulzus esetén a valédi mérésido ¢t - N
idovel révidebb a t mérésidonél, tehat a tényleges mérési ido:

tw=1—N, (8.11)

A holtid6 figyelembevételekor természetesen az Osszes eddigi Osszefiiggésbe t helyett
tm-et kell irni. Megjegyezziik, hogy pontos méréshez még a relativ aktivitdsmérésnél is
figyelembe kell venni a holtid6 korrekciét, hiszen azaltal, hogy az etalon és a mérendd
minta aktivitasai kiilonboznek, més és mas lesz a beiitésszam, s igy a holtidé korrekcid
is.

8.5. A méroberendezés

A méréberendezés blokksémaja a 2. abran lathato.

Méréseinkhez olyan szcintillacios méréfejeket hasznalunk, amelyekben a fotoelektron-
sokszorozora Nal(T1) szcintillator kristdly illeszkedik. Az egyik detektort a mérés alatt
nem fogjuk mozgatni (all6 detektor), a mésik helyzete ehhez képest 180°-t6l kb. 20°-ig
allithaté (mozg6 detektor). A detektorok fesziiltségét egyetlen kozos tapegység adja,
fesziiltségének értéke kb. 820 V. Az egyes agak ertsitése nagyjabdl azonosra van allitva.

A két energia-analizalé g erésit6i és differencidl diszkriminédtorai (DD) két hasonlé
egységben foglalnak helyet. A DD-kkel valaszthatjuk ki a mérés soran a mérni kivant
teljes energiaju csucsot. A DD differencial iizemmddban akkor ad ki jelet, ha a beme-
netére adott elektromos impulzus amplitidéja egy (V,V + dV) tartoményba esik. V-t
alapszintnek nevezziik, és értéke egy potenciométerrel finoman szabdalyozhaté a 0,10 -
10 V intervallumban. A dV értéke a csatornaszélesség. Ennek értéket egy, az el6zo-
hoz hasonld potenciométerrel szabalyozhatjuk a 0,01 - 1 V intervallumban, azaz ennél a
tizszer korbetekerhetd potenciométernél az el6zohoz képest egy 10-es osztds van! Oszcil-
loszképon megvizsgalhatjuk az erdsitett jeleket, tovabba a DD kimenetérdl jovo uniform
impulzusokat.

A DD-kbol kijovo jeleket kettéosztjuk, és az egyik dgon szamoljuk az oldalagi beiité-
seket (V7 és Ny). A maésik dgban az 4ll6 detektor jelei kozvetleniil, a mozgé detektor jelei
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8.2. dbra. A mér6berendezés blokksémaja. (F — gamma forras, Nal — szcintillator; FS —
fotoelektron-sokszorozé; KK — illeszté aramkor; E — erdsito; DD differencial diszkrimi-
nator; KJ — késleltetd jelformalé; K — koincidencia egység; Sz — szdmlalé.)

késleltetés utan a koincidencia egységbe jutnak, és a koincidencia egység kimené jeleit
is szamlaljuk (N ill. késleltetéssel N, —1d. a 8.8., 8.9. és 8.10. formuldkat). A mérési
berendezésbe bedllitott negyedik szamlalon a mérési idot allitjuk be.

A bedllitdsok utan egy gombnyoméssal indithatjuk a mérorendszert, mely igy egy-
szerre méri az idot, Ni-et, No-t és Nj-t vagy N,-t, aszerint, hogy nincs vagy van késlelte-
tés. A mérés végrehajtasat segiti egy kétcsatornas oszcilloszkép, amellyel szitkség szerint
a méroberendezés egyes pontjain a jelek alakja, nagysaga és idébeli viszonya tanulma-
nyozhaté.

Megjegyzés a méréssel kapcsolatban

A mérés soran hasznalt radioaktiv forrdsok aktivitasa kicsi. Ezektol négy ora alatt még
fél méter kozelségben is csak a megengedhetd dézis elenyészo toredékét kapjuk. Mégis
szigorian tartsuk be a sugdrvédelmi rendszabélyokat! Ne fogjuk meg puszta kézzel a
forrasokat, mert a tavolsag lecsokkenése miatt rovid ido alatt is jelentos ddzist kaphat a
keziink. A forrasokat mindig csipesszel fogjuk meg!
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8.6. Meérési feladatok

8.6.1. Ellenorzo kérdések

Az alabbi kérdések segitségével ellenorizhetjiik tudasunkat:

1. Hatarozzuk meg, hogy mennyi és milyen energiaju gamma foton kilépése varhaté
masodpercenként az 8.1. abran szerepl6 forrasokbdl, ha mindegyikiik aktivitasa 5 kBq!

2. Probamérést végeztiink. 10 s alatt a hattérbol 100 beiitést detektaltunk, és amikor
a vizsgalni kivant forrds is ott volt, akkor pedig 120 beiitést. Mennyi ideig kellene
mérniink ahhoz, hogy 1% pontossdggal meg tudjuk hatdrozni a forrasbdl idéegység alatt
érkez6 beiitések szamat? Adjuk meg a becsiilt idotartam hibajat is!

3. Milyen egységekbdl épiil fel egy szcintillacios detektort hasznalé gamma merd6lanc?
Mire szolgdl a differencial diszkriminator?

8.6.2. Meérési feladatok az abszolut aktivitas méréshez

A laboratériumi gyakorlat soran az alabbi feladatokat kell elvégezniink:

1. A 22Na spektruménak kimérése egycsatornés differencidl diszkrimindtorok segitsé-
gével.

e A két differencial diszkrimindtor csatornaszélességét allitsuk 0,1 V-ral

e A mérési idét allitsuk 0,2 percre (12 s)!

e A differencial diszkriminatorok alapszintjét 0,1 V-t6l 0,1 voltonként valtoztatva
mérjiik ki a ?2Na spektrumat mindkét detektorban. (N; és Ny, ekkor a koincidencidk
szama nem kell.) Figyelem: Azonos potenciométer allasnal a csatornaszélesség csak az
alapszint tizedrésze!

2. A spektrum felvétele utan az alapszint és a csatornaszélesség bedllitdsaval fogjuk
be a 22Na 511 keV energidji annihildciés gamma vonalat. A 0,2 perces idével a mozgd
detektor szogallasat 180°-rél 10 fokonként 90°-ig valtoztatva mérjik meg a szog fiigg-
vényében az oldalagi beiitések és a koincidencidk szamat. Abrézoljuk a koincidencidk
szamat a szog fiiggvényében!

3. A méréberendezést a 90°-os szogben hagyva allitsuk a mérési idot 10 percre.
Mérjiik ki az oldalagi beiitések és a koincidencidk szamét késleltetés nélkiil és 10 ms
késleltetéssel (N7, Ny és Ny ill. késleltetéssel N,). Magyardzzuk meg az eredményt! Mi
lehet az oka annak, hogy 90°-ban késleltetéssel més eredményt kapunk, mint késleltetés
nélkiil?

4. Allitsuk vissza a mérési id6t 0,2 percre, és mérjitk ki a ©Co spektrumét a két
detektorban.

5. Allitsuk be az alapszinteket és csatornaszélességeket a mért °Co spektrumnak
megfelel6 médon a jegyzetben leirtak alapjan. Allitsuk a mérési idét 15 percre. Végez-
ziink Osszesen két-két mérést 90° és 180° szogekben késleltetés nélkiil és 10 ms késlelte-
téssel (N1, Ny és Ny ill. késleltetéssel N,). Adjuk meg a két helyzetben mért aktivitast,
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azok hibajat, valamint a mért aktivitasok atlagat és szorasukat!

6. Az atlag aktivitasbol hatarozzuk meg a laborid6 alatt kapott dozist, feltételezve,
hogy 4tlagosan 1 m tavolsdgban voltunk a forrastél. A °Co esetén a ddzisdllandé értéke
305.

7. Szédmitsuk ki, hogy mikor volt a ®*Co forrds aktivitdsa 1 MBq? A ?2Na ugyanakkor
szintén 1 MBq aktivitasid volt. Most mennyi az aktivitdsa?

8. Az eddigi mérések alapjan hatdrozzuk meg a rendszer felbontasi idejét!

9. Meérjiik meg a detektorok (valésziniileg kiilonbozd) holtidejét. Ehhez allitsuk a
diszkriminatorok alapszintjét 0,2 V-ra, kapcsoljuk a diszkriminatorokat integral diszkri-
minator tizemmodba, allitsuk a mérési idot legalabb 5 percre. Mérve a beiitésszamokat
ugy, hogy

e mérjitk az idéegység alatti beiitésszamot az elsé forrds esetén (Ny),

e mérjitk az idéegység alatti beiitésszamot az elsé + masodik forrds esetén(Vys),

o clvessziik az els6 forrast és mérjitkk az idOegységre es6 beiitésszamot a masodik
forrasra (Ny),

e clvesziink minden forrast és mérjiik a beiitésszamokat idoegységre vonatkoztatva
(Nhastér)-

E négy mérésbél (esetleg az els6 harombdl) hatarozzuk meg a detektorok holtidejét.
Megjegyezziik, hogy a holtidé miatt Nio < N7 + Na. Amennyiben N; + Ny — Ny értéke
osszemérhetd Nypge-rel, akkor jelentés kiilonbség lesz a holtidok koézott, ha a hattér
nélkiili, vagy a hattérrel mért értékekbdl szamolunk. Jelolések:

ny az elso forrasbdl az idoegység alatt a detektort ér6 részecskeszam

no a masodik forrasbdl az idéegység alatt a detektort éré részecskeszam

h a hattérbdl adodo a detektort iddegység alatt éro részecskeszam

t a detektor holtideje (idéegységre vonatkoztatva)

Ekkor a mért beiitésszamokra a kévetkezo egyenletek vonatkoznak:

Ny = (n1 + B)(1 — Nyr) (8.12)
Ny = (np + h)(1 — Nyr) (8.13)
Nig = (ny +ng + h)(1 — Nyao7) (8.14)
Nugsier = M1 — NugrearT)- (8.15)

Ezen egyenletekbol a t holtidére — ha Ny + Ny — Nig < Nysper — masodfoki polinom
zérushelyét kell megtalalnunk, ha pedig N; + Ny — Nig Osszemérhetd Nypgier €rtékével,
akkor egy harmadfoki polinom egyik zérushelyét kell megkeresniink.
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9. fejezet

AZ ATOMMAG MAGNESES MOMENTUMANAK MERESE
(Csorba Otto)

9.1. A paramagneses rezonancia elméletének alapjai

A mag mégneses rezonancia (NMR), illetve az elektron spin rezonancia (ESR vagy EPR)
elméleti lefrasa, kisérleti médszertana szamos kozos vonast mutat. A kovetkezdkben
ezért a magneses momentum rezonancia elnyelése elméletének kozos alapjait fektetjiik
le. Tekintsiink egy részecskét (atommag, elektron, atom, molekula, ... ), melynek teljes
impulzusmomentuma (i ) és mégneses momentuma (j1) kozott a kovetkezd Gsszefiiggés
all fenn:

fi=7-J

Itt v az ugynevezett giromagneses viszony, melynek értéke esetenként mas és mas. Fel-
tehetjiik, hogy a kornyezet hatésat elhanyagolva, a J sajatértékei szerinti nivok degene-
raltak. Ez a degenerdcié egy kiilsé (H,) sztatikus magneses tér hatasara megszinik, a
nivok felhasadnak. A magneses térrel valo kolcsonhatdasi energia operdtora:

K=—f-Hy=—H,- J.

amennyiben H, a z tengely irdnyaba mutat. Ennek sajatértékeire és sajatallapotaira a
kovetkezo teljesiil:
Klm) = Ep|m)

ahol
E,, = —yhHym

A szomszédos nivok kozotti kiillonbség: AE = |y|hH, (Osszetett rendszer esetén v értéke

és elGjele fiigghet attol, hogy melyik energianivé felhasaddsat nézziik.) J = 5/2 esetén
az energiaszintek magneses tértdl valo fliggése az 1. abran lathaté.
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9.1. abra. Egy magneses tér nélkiil hatszorosan degeneralt energiaszint felhasaddsa még-
neses térben.

Ha H, mellett egy H,(t) idében valtozé magneses térrel is hatunk a rendszerre, akkor
bizonyos nivok kézott atmeneteket hozhatunk létre. Tisztan szinuszos perturbacio esetén
a Hamilton-operator id6 szerinti megvaltozasa:

H'(t) = —[iH | (t) coswt

Mint ismeretes, ilyenkor az idéegységre es6 dtmeneti valészintiség (a perturbécidsza-
mitas els6 rendjében):

Py = —(m|V|m)*6(Epy — Epy — hw)

2m
|

Ismerve a jx, jy, J, operatorok hatasat a J, sajatallapotaira, adédik, hogy H,-nek
csak a H -ra meréleges komponense idéz el6 atmenetet és csak a szomszédos m magneses
kvantumszamu allapotok kozott: m — m’ = m + 1 vagy m — m’ = m — 1 (mindez csak
a perturbédcidszamités elsé rendjében igaz). Az energia megmaradasabdl (Dirac-delta az
atmeneti valdszintiség képletében) a kovetkezd rezonancia-feltétel adddik:

hw = AE = |3|hH, (9.1)

azaz w = |y|Hp. (A kifejezésbdl kiesett a Planck-allandé. Ez jellemzéen olyan kvan-
tummechanikai 6sszefiiggéseknél torténik, amelyeket klasszikus megfontolasokkal is meg
lehet kapni — ez esetben is gy lesz.)

A ~ nagysagrendjét klasszikus becsléssel meg lehet hatarozni. Egy ¢ toltésti, m to-
megl, v sebességgel r sugari korén mozgd részecske impulzusmomentuma és méagneses
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momentuma parhuzamos, az impulzusmomentum nagysaga: J = muor, a magneses mo-
mentum pedig:

1 1
pw=-1A=- I P L
c c2rm/v 2¢
amibdl
N
2me

Mivel az atommagok tomege harom nagysagrenddel nagyobb az elektron tomegénél,
ezért azonos H , kiilsé tér esetén az elektron rezonancia-frekvenciaja kb. ezerszer nagyobb
a magokéndl. Szamszeriileg, 1 Tesla tér mellett magokra nagyjaboél 107 Hz, avagy 10 MHz
(rddi6frekvencia), elektronokra pedig 101 Hz (néhdny cm-es mikrohullimok tartomédnya)
adédik A magneses momentumot szokas a dimenziétlan impulzusmomentum operator,

~

j== segltsegevel is kifejezni:

Atommagokra = Glmag) 7 és elektronokra: u= g/LBj, ahol fiymeg = = 0.50504 -

10726 Joule/Tesla a mag-magneton, illetve pp 2m = 0.92731 - 10~ 2 Joule/Tesla a
Bohr-magneton (mindkét mennyiség természeti allandokbol képezett, magneses momen-
tum dimenzidji mennyiség), a g pedig egy egységnyi nagysdgrendii szam, az tn. g-faktor.
A g-faktor kiszamithaté a Dirac-egyenletbol: értéke minden 1/2-es spinti részecskére 2-
nek adodik. Valdjaban, a g-faktor mért értéke vakuumban, mas toltésektol, részecskéktol
elegendGen messze 1évo, azokkal nem kolecsonhaté elektronra g.=2.002322, protonra pe-
dig g,=5.585486. Az els6 az elektron és a kornyezd vakuum kolcsonhatasa miatt tér el
egy kicsit a 2-t6l, a proton esetében a nagy eltérés azért van, mert a proton nem elemi
részecske, hanem szerkezete van.

A rezonancia kisérleti megfigyelése kétféleképpen torténhet: vagy a perturbald tér
frekvenciaja allando és a Hy magneses tér értékének valtoztatasaval érjiik el a rezonanciat,
vagy forditva. Magrezonancia esetén mindkét mddszer hasznalhatd, elektronrezonancia
esetén gyakorlatilag csak az elsd, mivel a mikrohullamok frekvencidjat sokkal nehezebb
meghizhatdéan valtoztatni, mint a magneses teret.

A rezonancia észlelésére tobb mddszer kinalkozik:

- Szabad részecskék esetén, ha azok haladé mozgast végeznek inhomogén magneses
térben, a magneses momentum megvaltozasa a palya megvaltozasat idézi el (Rabi-féle
molekulanyaldb-mddszer).

- Kondenzalt anyagokban a rezonancia sordn a kiilsé térbol elnyelt energiat lehet
észlelni. A tovabbiakban ezzel foglalkozunk.

- Detektalhato a koherensen precesszalé magneses momentumok altal 1étrehozott val-
tozd magneses tér. Fzen az elven alapulnak a spin-echo kisérletek.
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9.2. Energia-abszorpcid, spin-relaxaciék

Az egyszeriiség kedvéért j = 1/2-es spinii részecskék (tovabbiakban magok) rendszerét
vizsgaljuk. Hj sztatikus magneses térben a magoknak két lehetséges allapota van: |m =
+1/2) = | 1), amelynek B} = —1gfimae,Ho energidja van, illetve a |m = —1/2) = ),
melynek E| = —l—%gumagHo energidja van, a magneses tér nélkiili esethez képest. Ezek
betoltottsége egy adott pillanatban legyen Ny(t) illetve N|(t). Az Osszes részecskék N
szama allandé. A betoltottségek kiilonbségét jeloljik n(t)-vel:

n(t) = Ny(t) = N,(1)

Energia-abszorpcié csak akkor van, ha n > 0. Homérsékleti egyensulyban ez teljesiil:
a Boltzmann-eloszlasnak megfeleléen az alacsonyabb energiaju allapotban tobb részecske
tartézkodik. T hémérsékleten (Hy mégneses tér mellett) a kiilonbség:

n(t) = Ni(t) — Ny(t) = N, (% - 1) — N, (emiTH - 1)
N,

Mivel a kKT egy szabadsagi fokra juto energia szobahémérsékleten, homérsékleti egyen-
silyban 4 - 107! J, azaz 0.024 eV, a gimq,Ho mégneses energia Hy = 1 T esetén atom-
magokra tipikusan 2 - 10726 J (1.3 - 1077 eV), elektronokra 2 - 10723 J (0.13 meV), ezért
a betoltottségek kiilonbsége kicsi lesz az Osszes magok szamahoz (V) képest.

Ehhez az eredményhez eljuthatunk a szamértékek konkrét ismerete nélkiil is. A ho-
mérsékleti sugarzasnak ismert az a tulajdonsaga, hogy jellemzdéen olyan frekvencidkon
torténik, amikor a foton energiaja megegyezik az egy részecskére juté homérsékleti ener-
gidaval. Tudjuk azt is, hogy szobahOmérsékleten a testek az infravoros tartomanyban
sugaroznak, azaz, ez az energia sokkal nagyobb, mint a mag-mégneses rezonancia radio-
frekvencias vagy az elektronrezonancia mikrohullamu tartoménya.

Eddig nem vettiik figyelembe, hogy rezonancia esetén a kiilsé perturbacié felboritja
a homérsékleti egyensulyt. Mivel a H; altal indukalt dtmenetek egyenl6 valdszintiséggel
zajlanak le mindkét irdnyban (a kvantummechanika id6ébeli megfordithat6sdga miatt),
ezért a kiilsé perturbacié a betoltottséget kiegyenliteni igyekszik. A magoknak egymas-
sal illetve a kornyezetiikkel valé kolecsonhatasa ugyanakkor igyekszik fenntartani a T
homérsékletnek megfelel6 Boltzmann-eloszlast. A hémérsékleti egyensilybdl kitéritett
rendszernek az egyensilyhoz vald tartdsat relaxaciés idékkel lehet leirni. Ha a spin-
rendszer nem koveti a termikus eloszlast, akkor a spinek a kornyezettdl energiat vesznek
fel vagy adnak le, ezt jellemzi a T} spin-racs relaxaciés ido.

Ha a spineknek a kornyezethez vald csatoldsa olyan erds a kiils6 perturbaciohoz ké-
pest, hogy a spin-racs relaxéaciés id6 sokkal rovidebb, mint amennyi id6 alatt a betoltott-
ségek kiegyenlitédnének (kb. 1/W, ahol W a kiilsé elektromégneses tér altal indukalt
atmenetek idGegységre esé valészintisége), akkor a spinrendszer kozel termikus egyen-
silyban lesz a kornyezettel: ennek feltélele tehat, hogy W17 < 1. Ha azonban H;
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novelésével W-t annyira megnoveljiik, hogy ez mar nem teljesiil, akkor spinrendszer nem
lesz egyensulyban a kornyezettel. Ekkor a betoltottségek kiilonbsége és ezaltal az energia
abszorpcio lecsokken. Ezt a jelenséget hivjuk telitésnek. Magrezonancia esetén T akar
méasodperc nagysagrendi is lehet, igy a telités konnyen el6fordulhat. Ilyenkor, annak
érdekében, hogy a rezonanciat kisérletileg konnyen megfigyelhessiik, vagy a Hi-et kell
csokkenteni, vagy paramdagneses sok hozzaadasaval — melynek az a szerepe, hogy noveli
a spineknek a kornyezethez vald csatolasat — a Ti-et kell csokkenteni. Elektronspin rezo-
nancia esetén a telités ritkabban fordul el6, mivel az elektronok csatoldsa a kornyezethez
sokkal erésebb, mint a magoké. A T} relaxdcids id6 itt tébbnyire 107 s nagysdgrendii.

9.3. A rezonancia-jel alakja

Az abszorpcids gorbe Dirac-delta lenne. A valdsdgban ezzel szemben mindig van vala-
milyen vonalszélessége. Ennek kétféle oka van. Az egyik, hogy a gerjesztett allapotok-
nak véges 0t az élettartama, igy a Heisenberg-féle hatarozatlansagi relacié értelmében
0FE =~ h/dt energiabizonytalansidga van. Ezért adott Hy mégneses térben az wqy koriili
dw ~ 0E/h ~ 1/t frekvenciatartomanyban van szamottevéen abszorpcié. Az allapot
élettartama szoros kapcsolatban van a relaxacios idokkel, durvan szélva dw = %2 . Ez
az un. homogén vonalszélesedés. A rezonancia-gorbe kiszélesedésének masik oka, hogy
az egyes spinek altal észlelt magneses tér nem egyforma. Ez legegyszeriibben abbdl szar-
mazhat, hogy a kiilsé sztatikus Hy tér inhomogén. Ennél jelentésebb azonban, hogy
még homogén kiilso tér esetén is az anyagminta belsejében pontrdl pontra valtozé lokalis
bels6 magneses tér van, mely dw = vdH,, kiszélesedést okoz. FEz az un. inhomogén
vonalszélesedés. Példaul dipol-dipdl kolesonhatas esetén egy p momentumu spin a téle r
tavolsdgra levé szomszédos spin helyén 6 H = p1/r® nagysdgu térgradienst 1étesit. Elekt-
ronokra 4 = upg , és r = 1Aesetén kb. 6H = 0,002 T adédik. Mivel Hy néhény tized
Tesla, ezért a vonal mérhetéen kiszélesedik: a rezonanciagdrbe strukturajanak észlelésé-
hez a spinek tavolsdgat meg kell novelni — folyadékok esetén az oldat koncentracidéjanak
csOkkentésével, szilard anyag esetén a paraméagneses ionoknak valamilyen diamégneses
hordozéba valé beagyazasaval. Egy AH félértékszélességti inhomogén kiszélesedett vo-
nal gy képzelhetd el, mint ami sok 6H < AH homogén kiszélesedett n. spin-csomag
burkologorbéje. Szokas tetszoleges gorbe esetén bevezetni a Tp = ﬁ relaxacios idot a
megfigyelt szélesség lefrasara, amit szemléletesen 9.2 abra mutat.

A gorbék alakja homogén kiszélesedés esetén tipikusan Lorentz-gorbe (a rezgéstanban
tanult rezonancia-gorbe, egy meglokott és lecseng6 rugdzo test kitérés-ido fiiggvényének
Fourier-transzforméltja), inhomogén kiszélesedés esetén pedig jellemzdéen Gauss-gorbe
(ami a véletlenszerii zajt jellemzi).
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absz.

9.2. dbra. Homogén (0H) és inhomogén (AH) kiszélesedés: az egymashoz képest eltolo-
dott vonalak széles burkolégorbéje adja a teljes, inhomogén modon kiszélesedett vonal-
alakot.

9.4. Izolalt spin klasszikus és kvantummechanikai moz-
gasegyenlete

A spinek dinamikdjanak (jelalak, relaxéciés idék, stb.) kvantummechanikai szamolédsa
tobbnyire elég nehéz feladat. Azonban gyakran az a helyzet, hogy mindez — j6 kozelitéssel
— klasszikusan is szamolhaté. Ennek feltételét roviden meg is fogjuk vizsgalni. A klasszi-
kus mechanika szerint H mégneses térben egy p mégneses momentumra M = p x H
forgatényomaték hat, ami a magnest a H tér irdnyaba igyekszik bedllitani. Més a helyzet
azonban, ha a rendszernek a p magneses momentum mellett J impulzusmomentuma is
van és a kettd kozott a p = ~vJ Ssszefiiggés 4ll fenn — ami atomi részecskék esetén mindig
{gy van. Ekkor a részecske mozgdsegyenlete:

dJ dp

U xH=-£= H 2
7 S AXH=— X (vH) (9.2)

Megjegyzendd, hogy ez tetszéleges id6fiiggd H (t) esetén is érvényes. A fenti egyenlet
megoldasara gyakran jo modszer egy forgd koordinatarendszerre vald attérés. Mint az
mechanikdbdl ismert, egy A(t) id6tél fliggd vektornak a laboratériumi (4ll6) rendszerbeli

% és az () szogsebességgel forgd rendszerbeli % derivéltjai kozott a:
dA A
—=—=—4+0xA 9.3
a ot A (9:3)
Osszefiiggés all fenn. Ezért a forgd rendszerben a mozgasegyenlet:
op
3¢~ ux (HH+Q) (9.4)
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lesz, ami ugyanolyan alaki, mint a nyugvéban, csak a H helyébe a H,;p = H + %

effektiv teret kell helyettesiteni, amely az alkalmazott H tér és egy latszolagos Q/v

tér osszege. Az adott fizikai folyamatot tetszoleges koordinatarendszerben leirhatjuk, a

vélasztast kényelmi szempontok vezérlik. Sztatikus H, tér esetén példaul -t _7(;& o -nak
uw

érdemes valasztani, mert ekkor az effektiv mégneses tér H,;; zérus lesz, tehat 7 =0 .

Ez a forg6 rendszerben all6 magneses momentum tehat a laboratériumi rendszerben
lw| = wr =~vH, (9.5)

szogsebességgel precesszal a H, tér koriil. Ezt az wy-et hivjak a spin Larmor-korfrekven-
cidjanak a H, térben. Megjegyzendd, hogy a precesszi6 kozben a p-nek a H-lal bezart
szoge, igy a magneses momentum energidja idében véltozatlan marad.

9.5. Szinuszos magneses tér hatasa

A korabbi kvantummechanikai targyaldsban a rezonanciat egy, a H, irdnyara meréle-
ges, linedrisan polarizélt, szinuszos H, térrel hoztuk létre (a tovabbi gondolatmenetben
tegyiik fel, hogy H, a z tengely iranyaba mutat). Nézziik meg, hogy a klasszikus kép
szerint mi lesz egy ilyen tér hatdsa. Mivel ebben a képben egy forgd térrel konnyebb
szamolni, ezért az x tengely mentén rezgd teret bontsuk fel két, az xy sikban ellenkezd
iranyban forgd tér eredgjeként. A szamitasokbdl ki fog deriilni, hogy a két komponens
koziil csak annak van lényeges szerepe, amely a precesszalé méagneses momentummal
egyiranyban forog, az ellenkezo iranyban forgd tér hatasa elhanyagolhato. Ezért a to-
vabbiakban cirkuldrisan polarizalt:

H,, = Hycoswt, Hy, = Hysinwt, Hy, =0 (9.6)

tér hatasat fogjuk vizsgalni, kiilonb6zo w értékek esetén.

Hasznéljunk egy olyan koordinatarendszert, ahol H, idéfiiggése (forgasa) megsziinik.
Ez egy z tengely koriil w szogsebességgel forgé rendszer (K') lesz, ahol mind H, , mind H,
sztatikus, viszont a fentieknek megfelelden fellép egy z irdny1, w/y nagysdgu latszélagos
magneses tér. Az effektiv tér forgd koordinatarendszerbeli abrdja a 3. abran lathato.

A forgé rendszerben a mdgneses momentum mozgdsa egy, a H,,, koriili precesszio
lesz, a 4. abranak megfelelGen.

Termikus egyensuly esetén kezdetben a magnesezettség a magneses tér iranyaba mu-
tat: p || Hy. A H, tér bekapcsoldsa utén, a precesszié miatt a mégnesezettség H ,-lal
bezért szoge periédikusan valtozik 0° és 20 kozott, ahol

H
tan ) = ! (9.7)
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H, X

9.3. abra. Az effektiv magneses tér osszetevéi a forgd koordinatarendszerben.

Mivel H, < H,, ezért ez a valtozas mindig kicsi lesz, kivéve az w;, = —yH, Larmor-
frekvencia kérnyékét. Pontosan a Larmor-frekvencian H, ., = H, lesz és a mdgnesezett-
ség a forgo rendszerben a H, koriil precesszal igy, hogy irdnya minden félperiédus alatt
a H térrel parhuzamos allastol azzal ellentétesre véltozik és vissza. A H,; < H, miatt
ennek a precesszionak sokkal kisebb a szogsebessége, mint a H, forgasanak, ezért a labo-
ratériumi (nyugvd) rendszerben a mégneses momentum mozgasiat gy lehet elképzelni,
mint egy H, koriili gyors forgdst, melynek soran az j és a H, kozotti szog lassan valtozik
0° és 180° kozott, az 5. abranak megfelelGen. B

Ez a klasszikus lefras a rezonancia-frekvenciara ugyanazt az eredményt adja, mint
ami az egyszeri kvantummechanikai képb6l adodott. A kolesonhatasmentes spinek ese-
tén azonban nem kapunk eredo energiaabszorpciét. A spinek energidja a H, magneses
térben periédikusan csokken illetve no. A helyzet hasonlit az 1.2 fejezetben targyalt
kvantummechanikai képhez, ahol szintén csak akkor kaptunk tartés energiaelnyelést (ami
mérés kivitelezéséhez sziikséges), ha figyelembe vettiik a spineknek egymaéssal és a kor-
nyezettel val6 kolesonhatasat is, mely a homérsékleti egyensulyt bedllitotta.
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9.4. dbra. A magneses momentum precesszidja az effektiv tér koriil a forgd rendszerben.

9.6. Spin-echo kisérletek

A fentiekben targyaltak soran, kisérleti szempontbdl, feltételeztiik, hogy folyamatosan
gerjesztjiik a mintat. Ebben a fejezetben a gyakorlatban fontos spin-echo technikat mu-
tatjuk be, ami lényegénél fogva impulzusiizemii. Kezdetben az anyagminta H, sztatikus,
z iranyd térben van. A mérés soran z iranyd, H, amplitidéjid, w, = vHy Larmor-
frekvenciajui, adott ¢ hosszisagu gerjesztést adunk a mintdra (természetesen a fentiekben
hasznalt kozelitésekben, azaz H, < H és t > % ). Adjunk a mintéara elGszor egy:

/2

i (9.8)

toge =
ideig tartd, in. 90°-os impulzust. Ennek hatasara a 3. abranak megfeleléen a magne-
sezettség (minden egyes spin) az xy sikba fordul és wy, frekvencidval precesszalni kezd.
A jelenséget detektalhatjuk egy y irdanyu tekerccsel, melyben a precesszié fesziiltséget
indukal (lasd 9.4 abra.)

Az egyes spinek Larmor frekvencidja kicsit kiilonboz6 az 777 fejezetben targyaltaknak
megfelel6en (karakterisztikusan Aw = yAH,,; a magneses tér lokalis térbeli fluktuacioi
miatt). Ez azt okozza, hogy egyes spinek lemaradnak, masok eléresietnek (9.7 dbra): az
ered6 magnesezettség a kiatlagolodas miatt 75 idoallanddval lecsokken, ennek megfelel6en
csokken az y iranyu tekercsben mért indukalt fesziiltség.
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9.5. dbra. A p végpontjanak palydja rezonancia esetén a laboratériumi rendszerben.

Egy tetszélegesen vélasztott 7 idétartam utan (ami a T, nagysagrendjébe esik, esetleg

hosszabb) a mintéra egy:
7T

vH,

ideig tart6, un. 180°-os impulzust adva (technikailag ez sokkal révidebb, mint 7), a
spinek az x tengely koriil 180°-kal dtfordulnak (a gerjeszté H, tér az x tengely irdnydban
all). Ennek hatésara az xy sikban forgd spinek koziil azok keriilnek elére, amelyek eddig
lemaradtak, és azok hétra, amelyek el6resiettek (ldsd 9.8 dbra.)

Az eddig széttarté spinek tehat 1jbol dsszetartanak, mivel a lokdlis mégneses tér id6-
ben nem, csak térben fluktual. A 7 idétartam eltelte utan jbél koherensen precesszalnak
a spinek: a 9.7 abranak megfelel6 folyamat idében visszafele zajlik le, a mérotekercsben
ismét nagy ered0 magnesezettséget kapunk. A gerjeszté impulzusok és a mért jelek
idodiagramja 9.10 abran lathaté.

A spin-echo elnevezés onnan addédik, hogy a mintara t=0 id6ben adott gerjesztés a 7-
val késobbi jelen mintegy ,,visszaverodve”, 2 T-kor ujra megfigyelheto jelet, ,,visszhangot”
ad. A folyamat ismételhet6: tjabb 180°-os impulzust kiadva a 37 illetve 57 idopontokban,
visszhangjeleket lathatunk 47 illetve 67 pillanatokban is. Ez utébbi jelek amplitudéja a
relaxdcids folyamatok miatt (77) egyre kisebb lesz. Ezen kisérleti médszerrel kozvetleniil
kimérhet6 a 15 relaxacios ido.

(9.9)

t1goe =
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9.7. dbra. A mdagneses momentumok zy sikba esé vetiiletének szétteriilése (a z tengely
az abra sikjara meréleges, azaz a spinek az dbra sikjaban forognak.)

9.7. Nagyfelbontasi impulzus-iizemii berendezések
elvi felépitése

A labormérés sordn egy egyszert, folyamatos miikodésti berendezést haszndlunk, ami
azon alapszik, hogy a rezonancia soran a minta energiat nyel el a gerjeszté térbol. Ennek
tobb problémaja is van:

- A gerjesztofrekvencidt nagyon nagy stabilitassal, lassan kell valtoztatni, ami tech-
nikailag nehézkes. Elonydsebb egy allandé frekvencia hasznalata.

- Csak kis gerjeszto teljesitmény hasznédlhaté, mert a minta konnyen telitésbe megy:.

- Nincs egyszerti lehet6ség a jel / zaj viszony javitasara.

Az utébbi két ok miatt a ritkan eléforduld, vagy nehezen gerjesztheté atommagok
mérése szinte lehetetlenné valik, mert a mérendo6 jel egyszertien nem emelkedik ki a

206



p. 7

Pl v

9.8. abra. A szétteriilt magneses momentumok a 180°-os impulzus el6tt és utan. A 180°-
os impulzus az x tengely koriil forgatta el a spineket, tiikkrozve az addigi elrendezést.

i=1
Yo g utEn) ¥

f

’,

9.9. dbra. A szétteriilt spinek a tiikrozés (180 fokos impulzus) utédn ijbdl osszetartanak,
és 9.7 dbra széttartdsa idoben visszafele jatszédik le.

zajbol.

A modern méréberendezések impulzusiizemiiek: ezzel mindhdarom fenti problémét
kikiiszobolik. Az ipari, orvosi, illetve magas szinti kutatasi alkalmazasokban ezek méra
teljesen kiszoritottak a folyamatos iizemi berendezéseket.

Az impulzusiizem(i mérés sordn eldszor egy nagy teljesitményii (néhéany kW), ro-
vid ideig tarté (néhany tiz us), a Larmor-frekvencia kézelében levé impulzust adunk a
mintara. Rezgéstanbdl ismert, hogy egy ilyen impulzus frekvenciaspektruma széles (szé-
lessége az impulzus id6tartaménak reciproka), azaz tekinthetjiik tgy, hogy a teljes mérni
kivant frekvenciatartomanyt, a minta Gsszes, egyméshoz kozeli rezonancia-frekvenciajat
egyszerre gerjesztjiik. A detektalds sordan a mintaban keletkezett magnesezettség idofiig-
gését mérjiik, ami természetesen 17 idéallandoval lecseng. A magnesezettség idofiiggése a
minta rezonanciaspektrum-szerkezetének Fourier-transzformaltja (mivel koherensen ger-
jesztettiik a teljes vonalrendszert), azaz a mért magnesezettséget Foruier-transzformalva
megkapjuk a rezonanciaspektrumot. A mérés teljes ideje legfeljebb masodperc nagysag-
rendii: sok jelet dsszeadva, a jel / zaj viszony jelentdsen javithato.
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9.10. dbra. A kiadott gerjeszto impulzusok és a , visszavert” jelek.

9.8. A magmagneses rezonancia vegyeészeti és orvosi
alkalmazasai

Egy hidrogént tartalmazé molekula szerkezetérdl sok informaciét nyerhetiink a proton
magmagneses rezonancia-spektrumanak meghatérozasdbol. A kiilonbozé kotésekben,
molekulacsoportokban illetve atomok kozelében talalhatoé protonok kiilonbozo lokalis
magneses teret éreznek, ennek megfeleléen kiilonbozo frekvencidkon rezondlnak. Ez
jellemzo6 helyen taldlhatd vonalak 1étrejottét okozza. Emellett a protonok — a vegy-
értékelektronokon keresztiil — egymassal is kolcsonhatnak. Attoél fiiggéen, hogy ez a
kolesonhatas noveli vagy csokkenti a lokélis mégneses teret (ez utébbit pedig a spinek
bedlldsa hatérozza meg), a vonalak tovabb hasadnak, multipletteket hozva létre. A
spektrum egyszeri mérésén kiviil finomithaté az eljaras azzal, hogy egyszerre tobbféle
gerjesztofrekvenciat haszndlunk, egy-egy vonalat telitésbe vive. fgy az ezen csoport altal
felhasitott mas vonalak felhasadasa megsziinik, és az dsszetartozé multiplettek megkeres-
hetok. A spektrum teljes kiértékelésével legtobbszor még bonyolult molekuldk szerkezete
is feltérképezhetd, altalaban komplex vizsgalatok részeként.

A proton mellett néhany tovabbi atommag is jol hasznalhaté molekulaszerkezet-
meghatdrozasra: ilyen a deuteron, a fluor, a foszfor és a 13C . Ez utébbi kiilondsen
fontos a szerves molekuldk vizsgalatanal.

A mérési mddszerek és a szamitdgépes adatfeldolgozas fejlodésének eredményekép-
pen a mag-magneses rezonancia az orvosi diagnosztika egyik leghatékonyabb eszkozévé
valt. A ,mérés” soran a paciens egy szolenoid altal létrehozott koézel homogén mag-
neses térben foglal helyet. A tér inhomogenitasanak nagyon pontosan meghatarozott
véltoztatasaval a test belsejének kiilonbozé sikfeliiletein hoznak létre rezonanciat (az a
tartomany, ahol a méagneses tér nagysiga, és ennek megfeleléen a rezonanciafrekvencia
megegyezik a gerjesztéssel, mindig egy sikfeliilet). A mérést nagyon sokszor, kiilonbozo
allasu sikokra elvégezve, a test harom dimenziés elnyelési térképe meghatarozhaté, igy,
akarcsak egy rontgen-képnél, lathatéva valnak az egyes szervek illetve azok esetleges el-
valtozasai. A vizsgalati médszer nagy elénye, hogy nagyon pontos képet ad mindenféle
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roncsolas (sugarzasi karosodas) nélkiil.

9.9. A proton-rezonancia mérése a laboratoriumi mu-
szerrel

A labormérés célja a mag-magneses rezonancia jelenségének demonstracidja, az ehhez
kapcsolddd alapjelenségek vizsgalata és mérések elvégzése. A berendezés felépitése ko-
veti a "demonstracio” filozéfidjat: a gyari, nagy felbontasi miiszerekkel ellentétben a
rendszer egyszerl alapelemekbodl all, melyek igy részleteiben attekinthetéek és a rendszer
miikodése ennek révén megértheto.

9.9.1. A méromuszer rovid leirasa

A rezonancia homogén magneses teret igényel, amit egy tobbezer menetes, nagy mé-
retli vasmagos tekerccsel hozunk létre, 0,5 - 2 amperes egyenaramot atfolyatva rajta.
Azért, hogy a rezonancia konnyebben észreveheto legyen, ezt az egyenaramot, és ezaltal
a magneses teret, moduldljuk: 25 Hz-es frekvenciaval a magneses teret értékenek egy-
két szazalékaval, szinuszos idofiiggéssel valtoztatjuk. A rezonanciajelenség miatt fellépd
abszorbcié mérésére ugyanazt a tekercset hasznaljuk, mint amivel magat a radiéfrekven-
cids gerjesztést létrehozzuk. A tekercs oszcillatorkapcsolasba van kotve, ezen oszcillator
amplituddjanak csokkenése jelzi az abszorbciot. A rezonanciat oszcilloszképon jelenitjiik
meg: a vizszintes tengelyen a homogén magneses tér modulaciojat, a fiiggdleges tengelyen
pedig az oszcillator altal mért abszorbciot hasznéljuk az elektronsugar eltéritésére. Ami-
kor a homogén mégneses tér éppen eléri a rezonanciat (ezt az oszillator idében &llandé
frekvencidja hatdrozza meg), az abszorbcids cstcs megjelenik az oszcilloszk6pon. A mé-
résnél kétféle mintat hasznalunk: protonrezonancidhoz rézgaliccal, mint paramégneses
soval kevert vizet, illetve fluor-rezonancia bemutatasahoz teflon mintat.

9.9.2. A berendezés bekapcsolasa

e Kapcsoljuk be a radiofrekvencias oszcillatort — a hozzatartozé hélézati adapter
bedugdsdval. Néhany mésodperc mulva a miiszer elején levé (egyetlen) mutatd
kilendiil, a jelzett normal értékre. Ezen a miiszeren tovabbiakban csak a gerjesztési
frekvenciat kell valtoztatni, a doboz oldalan talalhat6 koronggal.

o Kovetkezd 1épés az elektromagnes bekapcsolasa. Bekapcsolds el6tt gy6zodjiink
meg, hogy az dramszabdlyz6 (a tapegység elején taldlhaté csavarégomb) a leg-
kisebb aramhoz tartozo allasban van. Ezutan kapcsoljuk be az aramméré multi-
métert (kozel nullat kell mutasson, természetesen), majd kapcsoljuk be az elekt-
romagnes tapegységét, a doboz hatuljan taldlhato kapcsoléval! Ellenérizziik, hogy
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az aramszabalyzé forgatégomb eltekerésével aram kezd folyni a tekercsen, amit az
arammérd mutat!

e Kapcsoljuk be a homogén magneses tér modulacidjara szolgalé generatort, a doboz
hatuljan taldlhaté kapcsolégombbal. Bekapcsolds utan nyomjuk meg a "Reset”
gombot, ami utén stabilan kialakult rezgést a frekvencia (bal, 25 Hz) és fesziiltség
(jobb, 12-15 V) kijelz6k mutatnak.

e Kapcsoljuk be az oszcilloszkopot, a piros bekapcsolé gombbal! Ha eddig minden
rendben van, akkor az oszcilloszkéopon bemelegedés utan egy vizszintes, enyhén
zajos jelnek kell megjelennie.

e Helyezziik be a viz mintdt (enyhén kékes drnyalati iivegampulla) az oszcillator
tekercsébe! A tekercsnek pontosan az elektromagnes pofai kozott kozépen kell
lennie, a mintanak pedig a gerjeszto tekercsben, teljesen betolva.

e Keressiik meg a rezonanciat! Allftsunk be az oszcilldtoron a frekveciagllité gombbal
kortilbeliil 6 MHz frekvenciat (a gombon levé skalarél nagyjabdl leolvashaté az
érték)! Noveljitk az dramot lassan koriilbeliil 1.5 Amperig az elektromagnesen! Az
abszorbciods cstcsnak 1.3 A kornyékén at kell vonulnia az oszcilloszkép képernyojén.

e Kapcsoljuk be az oszcillator (radid)frekvencidgjanak mérésére szolgélo jelgenerdtort
a muszer hatuljan taldlhaté gombbal!

e A mégneses tér mérésére szolgald ballisztikus galvanométert csatlakoztassuk a ha-
l6zati fesziiltségbe. FEz utdbbi kijelzése tiikkros rendszerii, amit fénycsikként kell
latnunk a miiszer szamlapjan. (A fénycsik kozepén van egy sotét vonal, az jelzi
majd a mért értéket.)

9.9.3. A mérés elve, elemei

A mérés soran ellendrizni szeretnénk a rezonanciajelenséggel kapcsolatos néhany alap-
veté varakozast (mondhatni, egyszeriibb elméleti jéslatot). A rezonancia a gerjesztd
frekvencidhoz, illetve a magneses térhez kapcsolddik, ezeket a mennyiségeket tehdt meg
kell mérniink.

Az oszcillator frekvenciajanak mérését ugy végezziik, hogy Osszehasonlitjuk a jelge-
nerator altal keltett jel ismert frekvencidjaval: kolesonvessziik a radidtechnikanak azt az
igen hatékony otletét, hogy két kozeli radiofrekvecias jel 0sszege jol mérheto, kisfrekven-
cids lebegést kelt. A jelgenerator jele egy "antennan”, egy roévid szabad dréton keresztiil
csatolodik az oszcillator jeléhez.

A jelgenerator frekveciajat a kijelzon olvashatjuk le, MHz egységben. Ertékét az
"up” illetve "down” gombokkal allithatjuk durva lépésekben, illetve a “fine” gombbal fi-
noman. Frekvenciamérés kezdésekor allitsuk a rezgésamplitidot a legnagyobb értékre!
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Valtoztassuk durva lépésekkel a frekvenciat, és keressiik meg azt a pillanatot, mikor az
oszcilloszképon (villandsszeriien) megjelenik a lebegés. A finomallitéval keressiik meg a
lebegést pontosabban - ekkor a nagy intenzitds miatt a jelgenerator amplitudojat csok-
kentsiik (a miivelet egy kis gyakorlatot igényel — probléma esetén a laborvezetd segitséget
nyujt. )

A magneses teret a ballisztikus galvanométerrel mérjiik, egy apré mérotekercsben
indukélédott fesziiltségen keresztiil. A Maxwell-torvények alapjan egy tekercsben indu-
kalodott fesziiltség idében vett integralja megegyezik a tekercs altal koriilvett mégneses
fluxussal; ha a tekercsnek ohmikus ellenallasa van, akkor az ardnyossag az aram ido-
beli integraljara is igaz. A galvanométer, nevének megfeleléen, ez utébbit, az ataramlott
elektromos toltést méri, az értéket pedig a fénycsik kilendiilésével mutatja. A mérést ugy
végezziik, hogy a probatekercset behelyezziik az elektromagnes pofai kozé, majd mikor a
kijelz6 lengése lecsillapodott, kirantjuk. A maximalis kilendiilés értékébol meghataroz-
haté a magneses tér nagysaga, a 3,025 mT /osztas (kordbban meghatérozott kalibréacids
konstans) figyelembevételével.

9.9.4. Meérési feladatok

1. feladat. Protonrezonancia mérése. 12-14 pontban mérjiikk meg a protonminta rezonan-
ciafrekvencidjat és az ehhez tartozé magneses teret, nagyjabol egyenletesen szétosztva az
oszcillator altal atfogott teljes frekvenciatartomanyban (3.5 MHz — 8 MHz). Igazoljuk a
linearis Osszefiiggést! Hatarozzuk meg a proton g-faktorat!

2. feladat. Fluor-rezonancia Osszehasonlité mérése. 3-4 mérési pontban hataroz-
zuk meg a fluor és proton g faktoranak aranyat! A mérést tehat ugy végezziik, hogy
a magneses teret allandénak tartva, mérjiik a proton és a fluor rezonancidjahoz tartozd
frekvencidkat, ami altal az aranybol kiesik a magneses tér hibaja. A fluor g-faktora 5-10
%-kal kisebb a protonénél, ez segit ez utébbi anyag gyengébb rezonancidjdnak megtald-
lasaban.

3. feladat. Részletezziik a mérés soran eléforduld szisztematikus mérési hibak forra-
sait, azok becsiilt értékét és a becslés (vagy meghatarozas) mddszerét! Cél természetesen
a fobb hibaforrasok felkutatasa és meghatdrozasa, ezért ha valamelyik hibaforras elha-
nyagolhatd, akkor ennek rovid indoklasa elegend6. Fontos viszont, hogy az esetlegesen
lényeges hibaforrdsokat (magneses tér-, frekvenciamérés, oszcillator frekvenciastabilitédsa,
leolvasdsi hibak, stb.) pontosan, esetleg tobb mddszerrel becsiiljiik, és meghatérozzuk
hatdsukat a mérési eredményekre (példaul a g faktorokra). Ez a kérdéskor azért szere-
pel kiilon feladatként, mert a mérési Osszeallitas atlathatosaga és egyszertisége miatt az
Osszes hibaforras a mérés ideje alatt megkeresheto.

4. feladat. A rezonanciajelenség akkor figyelheté6 meg jél, ha a magneses tér ho-
mogén: az inhomogenités kiszélesiti a csicsot, csokkenti amplituddjat (és ezzel rontja a
jel/zaj viszonyt). Mérjiik meg, vagy adjunk felsé becslést arra, hogy a berendezésben
hasznalt méagneses tér mennyire inhomogén, példaul mekkora a magneses tér eltérése a
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minta szélén az dtlagtdl, vagy 1 cm-re a magnes kozepétél (a kényelmes definicié sza-
badon vélaszthatd, lényegesebb a reprodukélhatdésag és a pontosan leirt/végrehajtott
mérési eljards). Haszndljunk két médszert: a becslést kozvetleniil, a minta kozéptél vald
elmozdulasaval, illetve a cstcs lathatd szélességébdl is meghatdrozhatjuk! frjuk le pon-
tosan, hogy az oszcilloszképon megjelend jelhez hogyan viszonyitunk, azaz példaul az
oszcilloszkép ernydjének egy osztasahoz tartozo frekvenciakiilonbséget hogy hatarozzuk
meg!

9.9.5. Jellemz6 problémak, hibalehetoségek

Néhéany tipikus probléma gyakran el6fordul a mérés soran. Ezekre, illetve néhany, eset-
legesen veszélyforrast rejto hibaforrasra tériink ki az aldbbiakban.

e Az elektromdgnes dramkérét SEMMILYEN KORULMENYEK KOZOTT ne sza-
kitsuk meg, illetve tigyeljiink arra, hogy ez figyelmetlenségbdl se torténjen meg!
Az elektromdagnesnek nagyon nagy induktivitdsa van, az aramkor megszakitasdaval
keletkezo fesziiltséglokés dramiitést vagy a tapegység tonkremenetelét eredményez-
heti!

e A minta néha kicstszik az oszcillator gerjesztotekercsébdl. Ezt ellendrizziik idén-
ként.

e Frekvenciaméréskor a jelgenerdtor amplitudéjat csavarjuk fel! Bosszanté lehet, ha
a frekvenciamérés lebegését azért nem talaljuk, mert nem ad jelet a jelgenerator. A
rezonanciajel mérésekor az amplituddét csokkentsiik le, hogy ne okozzon felesleges
zajt!

e Kisebb frekvencidkon, 4.5 MHz alatt a jel gyengiilni kezd, aminek oka a gerjeszto-
tekercs hatasfokanak csokkenése. Ebben a tartomanyban csak a proton rezonan-
cidja latszik. A cstics megtalalhat6 az egész tartomanyban, a legkisebb (3.5 MHz)
frekvencidkig, itt kell¢ figyelemmel végezziik a mérést. A frekvenciamérés is ké-
nyelmetlenné valik ebben a tartomanyban (az "antenna” egyre gyengébb hatédsfoka
a biinds). Tény, hogy a mérés elvégezhets itt is, ne adjuk fel a keresgélést. Segit,
ha kézzel valaki megfogja a jelgenerator kimenetét, az "antenna” szerepét eljatszva.

e A gerjesztétekercs mindig pontosan kdzépen legyen a magnespofak kozott, elsdsor-
ban a homogén magneses tér iranydban. Ez fontos a mérés reprodukalhatosagé-
hoz; a mégnesvas fém anyaganak és a tekercsnek a kapacitiv csatolasa frekvencia-
eltolodast, ezzel a csics elmozduldsat okozhatja (ez utébbi probléma felmeriil a
homogenitasmérésnél is).

212



9.9.6. A felkésziiltséget ellenorz6 kérdések

1. Mi a mag-mégneses rezonancia-frekvencia mérési médszere?

2. Mi a magneses tér meghatarozasanak mérési elve és mddszere?

3. Mi a proton ill. mag rezonancia-frekvencidja és a magneses tér kozotti dsszefiiggés?

4. Mik a homogén magneses tér létrehozasanak feltételei, modszerei, technikai nehéz-
ségei és veszélyei?

5. Milyen feltételek kellenek ahhoz, hogy a rezonancia-jelenség 1étrejojjon, és azt
megfigyelhessiik?

6. Hogyan torténik a g-faktor meghatdrozéasa, és az a magok milyen tulajdonsigat
jellemzi?

7. Mi az atommag és az elektron rezonanciafrekvenciaja kozotti osszefiiggés az allandé
magneses térben?

8. A frekvencia és a mégneses tér milyen tartomanyba esik a rezonancia jelenség
létrejotte?

9. Hogyan becsiilhetjitk meg a kiilonb6zé hibak nagysagat (mérési, leolvasasi, statisz-
tikai, mérémiivi...)? Melyek a fontos és a lényegtelen hibaforrasok a g-faktor mérésénél?

10. Melyek a g-faktorok aranyanak mérésénél lényeges mérési hibaforrasok?

11. Melyek azok a kabelcsatlakozasok a mérésben, amelyeket semmiképp sem szabad
megbontani?
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10. fejezet

MAGSPEKTROSZKOPIAI VIZSGALATOK
(Dedk Ferenc)

10.1. Bevezetés

A magfizikai kutatasok, az alkalmazott magfizika és izotéptechnika egyik leggyakrabban
el6fordulé feladata radioaktiv sugarzasok, elsésorban gamma és béta részecskék energia
eloszldsanak kisérleti meghatarozasa. Igen sok esetben ugyanis az aktiv magokbdl ki-
bocsétott részecskék energidja, illetve energia eloszldsa (energiaspektruma) hordozza a
kisérletez6 szamara fontos informaciot.

Radioaktiv sugarzasok energia eloszlasanak mérésére tobb kiilonbozé elven miik6do
detektortipust dolgoztak ki, melyek tényleges felépitésiikben természetesen figyelembe
veszik, hogy a vizsgalni kivant sugarzas milyen tulajdonsagu részecskékbol All. fgy a
sugarzas és a detektor anyaga kozotti eltéré kolecsonhatasnak megfeleloen més és mas
detektorokat kell alkalmazni az alfa, béta vagy gamma sugarzasok mérése esetén. Azon-
ban még egy sugarzasfajta esetén lényeges kiilonbség lehet az alkalmazhaté detektorok
kozott aszerint, hogy alacsony, vagy nagyenergiaju sugarzast vizsgalunk.

Ebben a mérésben a gamma- és béta-spektroszképia gyakorlatdanak alapjaival ismer-
kediink meg. Mind a gamma, mind a béta-spektroszkopiai méréseknél energia szelektiv
szamlalétipust, szcintillacios szamlalot és félvezetd detektort alkalmazunk. A mérési
feladatok a szcintillacios detektorokkal torténd energia-eloszlas mérés gyakorlatanak be-
mutatasat, és a felvett gamma és béta spektrumok kiértékelésének terén vald tapaszta-
latszerzést tlizik ki célul.

A detektorok miikodésének és az egyes tipusok felépitésének targyalasanal a ,,Magfi-
zikai Laboratériumot” megel6z6 ,,Magtechnika” el6adés részleteiben foglalkozik.
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10.2. A szcintillacios szamlalok

Ismételjiik at roviden a szcintillacidés mérofejekre vonatkozo legalapvetébb ismereteket!
A szcintillacios detektorok f6 részei a szcintillator, a fotoelektron sokszorozé, az ero-
sité és a jelfeldolgozd (analizator) rendszer. A szcintilldtorbdl (més néven foszforbdl)
a vizsgalandé sugarzas fénykvantumokat valt ki. A fotonok atlagos energidja 3 eV ko-
riili, tehat a lathaté fénytartomanyban van. A fotonok szama, azaz a fényfelvillanas
erossége pedig a detektorban leadott energiaval ardanyos. A szcintillalé anyagot reflek-
talo feliiletekkel veszik koriil, hogy a keletkez6 fotonok lehetéleg minél nagyobb része a
szcintillatorhoz fényillesztéssel csatlakozo fotoelektron sokszorozé fotokatodjara jusson.
A fotokatédon a fotonok kb. 10% hatéasfokkal fotoelektronokat keltenek. A fotoelektron
sokszorozo cs6ben elhelyezett elektrédarendszer (dindéddk) masodlagos elektronok kibo-
csatasaval tobb lépésben megsokszorozza a fotoelektronok szamat. A fotoelektron- sok-
szorozd anddjara aramimpulzus a sokszorozoé elektrodakra kapcsolt gyorsitéd fesziiltségek
meghatarozott tartomanyaban aranyos a fotokatédon keltett fotoelektronok szamaval. A
szokasos szcintillacids detektorokban 1-2 V-os fesziiltség impulzusok kényelmesen el6al-
lithatéak a detektor kimenetén. Ez &ltaldban 10° - 108-szoros erdsitésnek felel meg. A
jelek legtobbszor tovabbi erdsités és jelformélas utan keriilnek a jelfeldolgozo rendszerbe,
mely a jelek nagysaga szerinti valogatast végzi.

A kiilonboz6 célokra kifejlesztett szcintillacios detektorok egymastol altalaban az al-
kalmazott szcintillator anyagdban és méreteiben térnak el. A kis athatold képességi
toltott részecske sugarakhoz (alfa, béta sugarzas stb.) vékony, kis rendszamu elemek-
bél allo szcintillatorokat hasznalunk, mig a nagy athatold képességii gamma-kvantumok
detektdldsdra (a hatdsfok novelése érdekében) lehetdleg nagyméretli nagy rendszami
elemekbol all6 szcintillatorokat alkalmazunk.

10.3. Gamma spektroszkopiai mérések

A gamma kvantumok kozvetleniil nem hoznak létre felvillandsokat a szcintillatorban. A
szcintillalo anyag és a gamma sugarzas kolesonhatasa soran eloszor nagyenergiaju elektro-
nok keletkeznek, melyek lefékezodése kivaltja azt a jelenségsort, mely a szcintillizaciohoz
vezet. A szcintillizacio soran keletkezett fotonok szama a gamma fotonok kolcsonhatasi
modjaval vannak kapcsolatban, ugyanis a (semleges) gamma fotonok tébb médon dtad-
hatjdk energidjukat (vagy annak egy részét) elektronoknak. fgy a detektor jeleibdl is
csak attételesen kovetkeztethetiink az eredeti sugarzas energia eloszldsara. A gamma fo-
tonok és az anyag (igy a szcintillacids kristaly) kolesonhatdsanak harom médja lehetséges:

- a fotoeffektus, melynek soran a gamma kvantum energidjat egy 1épésben atadja egy

erésen kotott (altaldban K héjon levd) elektronnak.
- a Compton-effektus az atomok kiilsé héjaban levé elektronok és a gamma kvantumok
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itkozési kolesonhatdsa. A szordodasi esemény soran a gamma kvantum energidjanak és
impulzusanak egy részét atadja a vele kolcsonhatasba 1ép6 elektronnak. Fz az iitkozés
hasonlé két kiilonb6z6 nyugalmi témegil részecske rugalmas iitkozéséhez, de az eseményt
relativisztikusan kell targyalni.

- a parkeltés. 1.022 MeV feletti gamma energidk esetén az gamma fotonok az atom-
magok elektromagneses terével valo kolcsonhatasakor megsemmisiilhetnek. A folyamat
soran két toltott részecske, egy elektron-pozitron par keletkezik az energia és impul-
zus megmaradasnak megfelelo kinetikus energidkkal. A két toltott részecske koleson-
hatva a szcintillitor anyagaval 3 eV energiaji lathaté fotonokat hoz létre. Ez megfelel
Egamma — 1.022 MeV energianak. Miutan azonban a pozitron anti-részecske, egy elekt-
ronnal talalkozva a két részecske megsemmisiil, és két (nagyon kis valdszintiséggel tobb)
gamma foton forméjaban szétsugarzodik. Nagy szcintillator esetében e gamma fotonok
koziil mindketto vagy egyik fotoeffektust szeved — igy, ha E a teljes energia, akkor F,
(E—511) keV vagy a (E—1022) keV a sztintillatorban marad. Ez az effektus 1.4 MeV/-
nél magasabb energidknal valik dominanssa.

A fotoeffektus soran keltett elektron kinetikus energidja a kilokott elektron kotési
energigjaval kisebb, mint a gamma kvantumé. Nagyméretii szcintillalo kristalyban az
elektron kilokését kovetd rontgensugarzas nagy valdszintiséggel még a kristalyon beliil
ujabb fotoeffektussal atadja energidjat egy masik elektronnak. Ez az els6 elektronnal
gyakorlatilag egyidejlileg szintén felvillanast kelt. A felvillanasok szdma a gamma foton
teljes energidjaval aranyos fotoeffektus esetén, valamint nagy valdszintiséggel parkeltés
esetén is. A fotoeffektus valészinlisége a rendszam 6todik hatvanyaval ardanyos. Ez oka
annak, hogy a gamma sugéarzas detektalasahoz a kivald szcintillacids tulajdonsagokkal
rendelkezd, ugyanakkor nagyrendszamu elemeket is tartalmazé Nal(T1) kristdlyokat al-
kalmazzak. A Nal(T1) kristdly abszorpcids egyiitthatéit a kiilonbozé kolesonhatésokra
és ezek ereddjére a gamma energia fiiggvényében az 10.1. dbran mutatjuk be.

A 10.2. &bréan egy monoenergetikus gamma sugéarzas Nal(Tl) detektorral felvett
tipikus jelspektrumat dbrazoljuk. A sugarzast cézium-137 izotép bocsatotta ki (bom-
lasséméjat lasd a 10.3. dbran). A prepardtum 662 keV energidji gamma kvantumai a
kolesonhatas Compton szérés és fotoeffektus jellegének megfelelden hoztak 1étre az dbran
lathat6 spektrumot.

A legnagyobb amplituddju jelek feldl a legkisebb felé haladva el6szor a fotocstcsot
(helyesebben a teljes energidjui csicsot) lathatjuk. A fotonok tényleges energidja jél meg-
hatarozott, de a statisztikus folyamatok miatt a mért félérték szélesség (a félérték széles-
ség a csics maximum felénél mért cstcsszélesség) mar 12% koriili. Bal felé a kovetkezd
szaggatott vonal a 180 fokos Compton szérashoz tartozé maximalis kinetikus energidju
elektronok altal keltett jelek helyét mutatja. A 180 foknal kisebb Compton szoérasi szog-
hoz tartozoé események egy téglalap szerii részen vannak a 0.5 — 32.2V amplituddju
részen. A kisebb energidkon még két csicsszerii szerkezet jelentkezhet a spektrumban.
A nagyobb amplitudéju az tgynevezett visszaszorasi csics. Ezt a cstcsot azok a gamma
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10.2. abra. A Cs-137 spektruma

fotonok keltik fotoeffektussal, melyek kolcsonhatas nélkiil dthaladtak a szcintillatoron,
majd a kornyez6 anyagokon Compton szorast szenvedve visszajutnak a detektorba, ott
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fotoeffektussal detektalédnak. Konnyen belathatd, hogy a visszaszérasi csucshoz és a
Compton élhez tartozé energiak tsszege nagyjabdl a fotocsucs energiajat adja ki. Végiil
a visszaszdrasi csucs alatt esetleg megjeleno cstcs a Cs-137 izotép belso konverzidja miatt
fellépd karakterisztikus rontgensugarzasnak felel meg.

10.4. Meérési feladatok a gamma spektroszképiahoz

10.4.1. Ellenorzés

A méréseket egy Nal(T1) mérofejjel ellatott szamitégéphez csatolt analizatorral végezziik.
Az analizator feladata a bejovo impulzusok nagysag szerinti osztalyozasa. Esetiinkben
lehetSség van 28, 27,... 213 csatorna szerinti osztélyozdsra. Az 1024 ... 8192 csator-
nat inkabb a sokkal jobb felbontéasu félvezeté detektorokndl alkalmazzuk, szcintillacios
detektorokndl altaldban elegendd a 256 — 512 csatorna is. El0szor a méréberendezés
ellendrzését végezziik el. Az energia spektrumok felvételénél fontos annak eldontése,
hogy a berendezés megfelelden stabil-e. Kiilonosen zavard hibakat okozhat példaul az
elektronsokszorozéra adott nagyfesziiltség ingadozasa, ami a jelek nagysagat akar nagy-
mértékben is megvaltoztathatja. Ugyanakkor a berendezés hibas voltanak eldéntése nem
mindig egyszerl feladat, hiszen lehetséges, hogy latszélag minden rendben van, csak a
betitésszamok a statisztikus hibdkon tilmenéen ingadoznak. (Nem tul nagy terhelés ese-
tén az egyes csatorndkba es6 beiitésszamok Poisson eloszldst kovetnek.) Ha ugyanazt
sokszor megmérjiik egyforma idckig, akkor az egyes mérések a statisztikus szérason beliil
ugyanarra az eredményre kell vezessenek. Esetiinkben az alkalmazott izotopok felezési
ideje tobb év, azaz a labormérés ideje alatt konstansnak tekinthet6. A bedllitott szam-
ldl6val p = 15 — 20 darab azonos idejii (10-20 masodperces) mérést végziink (n;). Ezek
atlaga:

p
Z L%
_ =1

n (10.1)
p
ahol p a mérések szama. A mérések relativ szorasnégyzete.
< =2
> (n; — )
2 _ i=1
== 10.2
TS (10.2)
Csak statisztikus okokbdl fellépd ingadozas van, ha
2-nm 2
S (10.3)
n p—1
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Képezziik a

(10.4)

mennyiséget! Jé késziiléknél nagyon valészintitlen, hogy K nagyobb legyen 3-ndl, s6t a
késziilék akkor is gyanus, tobb mérési sorozatbol képzett K értékek koziil tobb, mint 10
koziil egy nagyobb, mint 2.

10.4.2. Kalibracio és mérés

Vegyiik fel Co-60, Na22 és Cs137 spektrumait.
Energiak (ezt ellenérizhetjitk a 1.1, 1.2 és 1.3 dbrédkon a bomlassémék alapjan):
Cs-137: 662 keV
Na-22 : 511 keV és 1275 keV
Co-60 : 1173 keV és 1333 keV
Hatarozzuk meg a cstcsok helyét. Feltételezve. hogy a rendszer linearis, illessziink
egyenest a Energia(Csatornaszam) diagram mért 6t pontjara. Ezutdn egy ismeretlennek
tekintheté mintat odatéve egy 10 perces méréssel hatarozzuk meg az energia kalibracié
segitségével a mintabol kijovo gamma fotonok energiajat.
A mért spektrumok &brait és az Energia(Csatornaszam) osszefiiggést a mért pontok-
kal egyiitt abrazoljuk a jegyzokonyvben!
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10.5. Béta spektroszkopiai mérések

10.5.1. Elméleti targyalas

A gyenge kolcsonhatéssal alacsonyabb energiaju allapotba juté atommagok bomlasanak
harom tipusat kiilonboztetjiikk meg: a negativ béta bomlast, a pozitiv béta bomléast és
az elektronbefogast. Az els6 esetben az atommagbodl egy elektron és egy antineutriné, a
masodik esetben egy pozitron és egy neutriné 1ép ki. Az elektronbefogasnal a gerjesztett
atommag a K héjrél befog egy elektront, mikdzben egy neutrinét bocsat ki.

A pozitiv és negativ bétabomlas soran az atommagot elhagyé pozitronok illetve elekt-
ronok energiaeloszlasa folytonos, mivel a kvantumatmenet energidja koztiik és az oket
kisér6é netrindk (antineutrindk) kozott oszlik meg. Az energiaeloszlast a kovetkezd for-
mulaval adhatjuk meg:

N*(E) = Kp(E +moc®)(E,, — E)*F*(Z, E)S,(E) (10.5)

Itt az N*(E) a mért energiaeloszlds pozitronok (+), illetve elktronok (-) esetében, p a
részecske impulzusa, F a kinetikus energia, £, a kvantumatmenet teljes energidja, moc?
pedig az elektron nyugalmi energidja. A formuldban szereplé F'*(Z, E') Fermi-fiiggvény a
Ze t0ltésli atommag Coulomb hatdsét irja le az E energidval kirepiil6 részecskére. S, (E)
a béta atmenet tiltottsagat figyelembe vevo korrekcids fiiggvény, ahol n a tiltottsag fokara
utal. Megengedett atmenetre (n = 0) Sy(E) = 1.

Jelentse W a detektalt részecske teljes energidjat az elektron nyugalmi témegének
(moc® = 0.511MeV') megfelels egységekben, W, pediga maximélis kinetikus energidju
részecske energidjat ugyanilyen egységekben:

E
W= 1 10.
— (10.6)
E,
W,, = 1 10.7
ot (10.7)

Viélasszunk olyan mértékrendszert, melyben az elektron nyugalmi tomege és a fény-
sebesség egységnyi! Ekkor a részecske impulzusa:

pPP=w>-1 (10.8)

Vezessiik még be a G = # F(Z, E) médositott Fermi-fiiggvényt. Felhasznalva a 10.6,
10.7 és 10.8 osszefiiggéseket a 10.5 Osszetiiggés a kovetkezo alakban irhato:
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N /
’/W = K'(Wy, — W)\/S, (10.9)

Itt K’ konstans. A kovetkezd tabldazat a G modositott Fermi-fiiggvény értékeit tiinteti
fel az impulzus (p) fiiggvényében a 5357 , a '3C's és 29T izotépokra. (10.6 4bra.)

A baloldalon all6 szamitott mennyiséget a W fiiggvényében dbrazolva megengedett
bomlés esetében (S, = 1) egy egyenest kapunk. Ez a Fermi-Kurie egyenes a vizszin-
tes tengelyt a W, értéknél metszi. Innen az elektron (pozitron) energiaja leolvashatd.
Mérésiinkben csak elektron bomlas van, csak ezek energidjat kell leolvasni.

T6bbszoros béta bomlas detektdlasakor a Fermi-Kurie gérbén torések jelentkeznek.
Ekkor a kiértékelést a legnagyobb energidji bomlassal kezdve (miutén itt tiszta a helyzet)
annak Fermi-Kurie egyenesét levonhatjuk a spektrumbol. A levonaskor visszatranszfor-
maljuk az egyenest a beiitésszamra, majd a mért beiitésszamokbdl vonjuk le a vissza-
transzformalt értékeket. Megjegyezziik, hogy az eredeti beiitésszamok Poisson statiszti-
kat kovetnek, a transzformalaskor a szérasokat is transzformalni kell.

A mérések soran elektronokat kibocsaté béta instabil izotépokkal foglalkozunk — 137C's
és Sr. Mindkét dtmenet elsé rendben tiltott, de mindkét esetben igaz, hogy az S, (F)
fiiggvény jo kozelitésben konstans, igy befoglalhaté a K’ konstansba. Az izotépok bom-
lassémaja az 10.3. és 10.7 dbran lathaté.

A béta bomlds nagy valdszinliséggel egyiitt jar gamma bomlassal. Miutan a fotoef-
fektus Z°-el, a Compton szérds Z-vel, a parkeltés Z>2-tel ardnyos, célszerii kis rendszdmu
detektort hasznalni. Ezért a mérésekhez szerves szcintillacidés vékony detektort hasz-
nalunk, hogy a gamma fotonokat joval kisebb valdszintiséggel detektdljuk. A vékony
szcintillalo kristalyt vékony aluminium félia védi meg a kiilsé fénytol, mely a feldolgozo
elektronsokszorozét iizem kozben tonkre tenné. A félidnak a béta részek kis hatdtéavol-
sdga miatt természetesen igen vékonynak kell lennie.
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Tablazat
(Modositott Fermi fiiggvény)

P 385T '35Cs “51T1
0,0 2,848 6,591 26,65
0.1 2.845 6.582 26.59
0.2 2.835 6.552 26.40
0.3 2.825 6.506 26.11
0,4 2,822 6,448 25,72
0,5 2,830 6,387 2527
0.6 2.844 6.329 24.77
0.7 2.862 6.275 24.25
0.8 2.881 6.224 23.72
0.9 2,898 6,177 23,20
1.0 2,913 6,132 22,70
1.2 2.937 6.046 21.75
14 2,951 5.964 20,88
1.6 2.958 5.886 20.10
1,8 2,960 5,812 19,40
2,0 2,958 5,742 18,75
2,2 2.954 5.675 18.19
24 2.948 5.612 17.67
2.6 2.941 5.533 17.19
2,8 2,933 5,496 16,65
3,0 2,925 5,443 16,35
35 2,904 5,323 15,47
4.0 .2.884 5.217 14.74
4.5 2.864 5.123 14.11
5,0 2,845 5,039 13.57
6,0 2.811 4,895 12,67
7.0 2.781 4.774 11.95
8.0 2.754 4.671 11.36
9.0 2.731 4.582 10.86
13.0 2.656 4.311 9.426
15,0 2.625 4,209 8,920

10.6. dbra. Moédositott Fermi-fiiggvény
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10.7. abra. Az Sr90 bomlassémaja

10.5.2. Meérési feladatok a béta spektrumok kiértékeléséhez

1. Béta sugarz6 Cs-137 preparatum segitségével kalibraljuk a béta spektroszképot. A
kalibraciohoz a Ba-137 662 keV gerjesztett allapotabol kibocsatott konverzios elektrono-
kat hasznéljuk. Miutas nincs két kalibracids pontunk, tételezziik fel, hogy berendezésiink
kiiszobéhez tartozo energia 0.0 keV. A Cs-137 bomlasséméjat megnézve lathatjuk, hogy
a konverziés elektronokon kiviil két béta bomlas is van. A nagyobb energiaju csupan
5.6%-a a bomldsoknak, tovabbd jé részét zavarja a monoenergids konverzids-elektronok
spektruma. A kisebb energidju azonban meghatarozhato.

2. Vegyiik fel a Sr-90 béta spektrumat, és értékeljiik ki. A 10.7. abran levé bom-
lassémabol lathatd, hogy itt két kiilonbozo energiajui béta bomlas van jelen. Hatarozzuk
meg a bomlasi energidkat!

Miutan az energia kalibracié sokkal rosszabb, mint a gamma sugdrzas esetében,
azonkiviil a béta szcintillator rosszabb felbontdsi mint a gamma sugarzéshoz hasznalt
Nal(Tl), a kapott eredmény kb 15-20%-ra is eltérhet a ténylegestél.
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10.6. Kérdések

01- Hany természetes bomlasi sor 1étezik és melyek?

02- Mit neveziink szekularis egyensulynak?

03- Nevezzen meg a természetbe kikeriilt mesterséges radioaktiv elemet!

04- Mi a Compton-szoras?

05- Mi a félértékszélesség és az mire utal?

06- A bomlasi sorokban mely a leanyelemeknek van szerepe a szekularis
egyensuly kialakuldsaban?

07- Mi a szcintillacié?

08- Hogyan miikodik a foto-elektronsokszorozé?

09- Mit jelent a kalibraci6? Hogyan kalibraljuk a mérérendszert?

10- Mi a fotoeffektus?

11- Milyen bomlas jellemz6 a bomlasi sorok anyaelemére?

12- Milyen bomlasok vezetnek 1j elem kialakuldsoz?

13- Milyen bomlasok nem vezetnek 1j elem kialakulasoz?

14- A gamma sugarzas milyen kolcsonhatéasait ismeri?

15- Béta bomlas milyen fajtait ismeri?

16- Mi a ,konverzios elektron”?

17- Miért folytonos az mért spektrum a béta bomlés esetén?

18- Mit vesz figyelembe a Fermi-Kurie fiiggvény?

19- Mit jelent a Coulomb kolcsonhatas a béta sugarzasban?

10.7. Irodalom

1. http://oktatas.ch.bme.hu/oktatas/konyvek/fizkem /gamma/sokesat /szcidet.html
2. http://itirex.wordpress.com/2011/07 /18 /szcintillacios-detekor-1/

3. http://www.zmne.hu/tanszekek /vegyi/personal /Detektalas.pdf

4. Dr Gyorgyi Géza: Elméleti magfizika

5. K. N. Muhin: Kisérleti magfizika
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11. fejezet

SUGARVEDELEM
(Bornemisza Gyorgyné, Pavé Gyula)

11.1. Bevezetés

Ez a jegyzet fizikus- és kornyezettudos hallgatok sugarvédelmi gyakorlatahoz késziilt.
Attekinti az emberiséget éro - tulnyomdan természtes - sugarterhelés forrasait, azok bio-
logiai hatdsat.

Bemutatja a sugarhatas kockézatat, Osszeveti més tevékenységek kovetkezményei-
vel. Ramutat a sugarvédelem fontossagara és konkrét lehetéségeire és ismertet tobb
dézis(teljesitmény)t mér6 eljarast.

A gyakorlat soran az ELTE Lagyméanyosi Kampuszan, az Eszaki Témbon beliil és
kiviill GM-csével mériink dézisteljesitményt; termolumioneszcens dézismérével (TLD)
ellendrizziik az Atomfizikai Tanszék legnagyobb aktivitasu izotopjanak sugarvédelmét.
A hallgatok elsajatitjak - amig a 2013-ra tervezett, TLD-re val6 atéllas be nem fejezddik
- a filmdoziméter (FDO) legegyszertibb kiértékelését.

A harom moddszer 6sszehasonlitasa

A gyakorlaton hasznélt GM-csoves dézisteljesitmény-méré (MiniRay) ,csak” mutatja a
pillanatnyi dézisteljesitmény-értéket, ezért nem soroljuk a dokumentalhatéan méré esz-
kozok kozé.

Az ionizal6 sugarzast dokumentalhatéoan mérd eszkozok a film- és a szilardest-dozimé-
terek. Az utdbbiak csoportjabdl kiemelkednek a termolumineszcens kristalyok, kis mé-
retiikkel, energia-fiiggetlenségiikkel és nagy érzékenységiikkel.

A termolumineszcens doziméterek barmikor kiértékelhetok, idealisak a valtozé do-
zisteljesitményi helyenken (pl.: kamionvizsgdlé-rontgen, nagy magassdgban hosszi utat
megtevo repiilégépek). Itt rogton kell tudni, mekkora dézist kapott az illetd, a besugar-
zas energiajarol nem tudunk meg semmit. A kiolvasas egyuttal torli a dozismérét; ha itt
hiba torténik, elvész az adat.
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A filmdozimétert kéthavonta szokas kicserélni és elohivni. A feketedés alapjan tobb-
szor is ki lehet értékelni, jol archivalhatd, meghatarozhaté a besugarzast végzo foton
energiaja, a sugarnyalab - ha van - irdnya, de széls6séges esetben harmadévet kell varni
a kiértékelés eredményére.

11.2. Miért van sziikség a sugarvédelemre?

Az a tény, hogy ionizalé sugarzasok (rontgensugarak, magsugarzésok) biolégiai artalma-
kat okozhatnak, mar nem sokkal 1895-ben tortént felfedezésiik utan nyilvanvaléva valt.
A sugarvédelem teriiletén az elsé jelentds 1épést méar 1928-ban megtették. Ekkor defi-
nialtak a besugarzasi dozis fogalmat, megadtak meghatarozasanak modjat és megtették
az elso javaslatot a gyakorlati sugarvédelem megszervezésére. A megengedhetd dézis fo-
galmat ugy értelmezték, mint azt a besugarzast, "melyet az emberi szervezet utélagos
sériilések nélkiil tolerdlni képes”.

Azéta az egységek definicigjat tobb izben helyesbitették, a "megengedett sugarzasi
szinteket” is tobb izben valtoztattak - minden esetben lefelé. Napjainkban a még a
masodik vilaghabor el6tt 1étrehozott Nemzetkozi Sugarvédelmi Bizottsdg (International
Commission on Radiological Protection - ICRP) foglalkozik a sugédrvédelem alapvetd
problémaival. Az ionizal6 sugarzasok felhaszndlasi teriilete az elmult évszazadban éridsi
iitemben és mindvégig toretleniil nétt.

Példaként emlitjiik, hogy csak az elmult évtizedben is tanti lehettiink nagy haté-
konyséagi, modern diagnosztikai mdédszerek meglepd gyorsasagu elterjedésének. Ilyenek
példdul a computer-tomografok (CT), vagy a pozitron-annihilacié jelenségét alkalmazd
PET (Positron Emission Tomography) eljaras. [gy a hivatésszerfien ionizalé sugdrzdssal
foglalkozok szama is allandéan nott. Magyarorszagon kb. 15 ezer embert ellenériznek
hatésagilag film-doziméterrel.

A ma él6 ember folyamatosan ki van téve tobb forrasbdl szarmazoé ionizald sugarzas-
nak. Ezek eloszlasat a 11.1. abran mutatjuk be.

A természetes sugarterhelés fele-kétharmada abbdl addodik, hogy a zart helyiségekben
az épitéanyaghdl és a talajbdl radon keriil a levegébe. Az innen szarmazé sugarterhelés
a szabad levegohoz képest tobb nagysagrenddel is megnévekedhet. Ezért a radon okozza
az egyetlen természetes sugarterhelést, ami ellen védekeziink a Foldon. (A radonkon-
centracié mérését jelen jegyzetben nem targyaljuk.)

A mesterséges eredetii sugarterhelés 95%-a az orvosi diagnosztikai- és terapias elja-
rasok kovetkezménye. A maradék 5%-ot elsdsorban a légkori kisérleti atomrobbantdsok
maig haté kovetkezményei okozzak. Ezutan kovetkezik csak a nukledris technolégiakbol
addédo sugarterhelés.

A tarsadalom nuklearis technolégidkkal kapcsolatos hozzaéllasa ellentmondésos. Min-
denki szivesen veszi az orvosi-diagnosztikai mddszerek elterjedését, a nuklearis energia-
termelésb6l adédd aramot (Magyarorszéagon ez a teljes elektromos energia ~40%-a).
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Termész etes Mesterseges
eredetd eredeti

11.1. dbra. A sugarterhelés eredete.

Az a tény, hogy ezekben az esetekben az elényokért a tarsadalom tudatos kockéazat-
vallalasara van sziikség, amelyet az elényok és a hatranyok szakszerti mérlegelésével lehet
felvallalni, még csak kevesekben tudatosodott. Nyilvanvald, hogy a tarsadalom egésze a
tudoményos technikai fejlodés soran semmiképpen sem, vagy csak nagy aldozatok aran
mondhat le azokrdl az eredményekrol és elényokrol, amelyekhez a sugarforrasok, sugarzé
anyagok és az atomenergia felhasznalasaval jut.

Ugyanakkor az élovildg, igy az emberiség sugarmentesitése elérhetetlen illuzié is: a
kozmikus tér és a természetes radioaktiv anyagok hattérsugarzasanak a Fold lakéi mindig
ki voltak és ki lesznek téve. Az élet igy alakult ki és maradt fenn rajta.

A radioaktivitastol valo félelem bizonyos mértékig értheto, hiszen az ionizalé sugar-
zést érzékszerveinkkel nem vagyunk képesek felfogni. (A gamma- és rontgen-sugarzds
ugyanugy elektromégneses sugarzas mint a fény, de a kvantumainak energidja tobb nagy-
sagrenddel nagyobb, mint a lathaté fényé.) A haldlos dézis dltal dtadott energia még egy
fokkal sem emeli az emberi test hdmérsékletét, és klasszikus moddszerekkel (homérével)
nem is lehetne kimutatni.

A ionizal6 sugdrzast megfelel6 eszkozokkel nagyon pontosan lehet detektalni. A leg-
olecsébb és legegyszeriibb GM-csoves detektorral a természetes sugarzasi szint néhany
szazalék pontossaggal kovethetd. A természetes sugarzasi szintet folyamatosan mérik
(Orszégos Sugarzasfigyel6 Jelzo- és Ellenérz6 Rendszer - OSJER ). Az adatok az Inter-
neten barki szamara hozzaférhet6k ( http://omosjer.reak.bme.hu , illetve a Orszdgos
Meteorolégiai Szolgalat honlapjanak megfelel6 oldalan:
http://met.hu/levegokornyezet/gammadozis_teljesitmeny/magyar/). A mér em-
litett film-doziméteres ellendrzésnél a természetes hattérsugarzastol vald 25%-os eltérést
mar naplézzak, bar ez a dolgozdkra megengedett érték kb. szézada.

A jelen laboratoriumi gyakorlat célja az, hogy betekintést adjon a sugarvédelem cél-
jaiba, megalapozasaba, mddszereibe és gyakorlataba. A mai energiapolitikai helyzetben
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kiilonosen fontosnak tartjuk, hogy az atomenergia és a hagyoményos energiaforrasok
sugarveszélyességérol, a természetes sugarterhelésrol, a sugardézisok mérésének maodsze-
reir6l a hallgatéink pontos és szakmailag megalapozott ismereteket szerezzenek.

11.3. Az ionizalé sugarak hatasai

11.3.1. Dézisfogalmak
Fizikai dézisfogalmak

Ahhoz, hogy a kiilonb6z6 sugarzasok veszélyeirodl, az azokkal kapcsolatos kockazatokrdl
beszélni tudjunk, meg kell ismerni a ma hasznédlatos dézisfogalmakat. Az (elsédlegesen és
masodlagosan) ionizalé sugarzasok dézisan valamely anyagban elnyelt sugdrzasi energiat
értjik.
Az elnyelt dézis (D) az anyagban tomegegységenként elnyelt energia:

AW 1dW

Cdm pdV’
ahol dW az elnyelt energia, m az elnyel6 anyag tomege V' térfogatban, és p az anyag
stirtisége. Az elnyelt dézis egysége a gray:

(D] =1J/kg=1 Gy (gray).

Elnyelt dézisteljesitmény (D) az idSegység alatt elnyert dézis (az elnyelt dézis idé
szerinti derivaltja).
- dD
D=—.
dt

Egysége a [D] J/kgs = Gy/s, a gyakorlatban hasznalt egysége a 1 Gy/h.

Pontszerli y-forrastél meghatarozott tavolsagra az elnyelt dozis a kdvetkezo Gsszefiig-
gés alapjan szamithatd. Az A aktivitasu forrastél r tavolsdgra t id6 alatt a levegében
tomegegységenként elnyelt doézis:

ahol K a forrdsra jellemz6 érték, az izotép doézisdllanddja. (A levegd dtlagrend-
szama nagyon kozel esik az emberi test atlagos rendszaméhoz.) Néhany, gyakorlati szem-
pontbdl fontos izotdép dozisdllanddjat a 11.1. tablazat tartalmazza:

A Bequerel (Bq) az aktivitdsnak, az (idGegységenként bekovetkezd bomldsok szama-
nak) mértékegysége: [Bq] = 1/s.
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Izotop | Ky[mGy-m?/GBq-h]
MNa | 0444

2Na | 0,282

225Ra 0,200

®0Co 0,200

B7Co | 0,0799

T31] 0,054

192y 0,0998

11.1. tablazat. Néhény gyakrabban hasznalt izotop dézisallandéja.

Biologiai dézisfogalmak

Az ionizal6 sugarzasok biolégiai hatasai bonyolult folyamatok eredményeként alakulnak
ki. A testszovetet alkoté anyag és a sugarzas kozott el6szor fizikai kolesonhatasok jon-
nek létre, amelyeket azutdn kémiai, biokémiai elvaltozasok kovetnek. A végeredmény a
besugarzott él6 szervezet biologiai elvaltozasa lehet.

Egyenérték-dozis (Hr) a sugarzés biologiai hatdsat leiré szamitott dézismennyi-
ség. Az R tipusi sugarzastol, T szévetben vagy szervben elnyelt dodzis:

HT,R = DT,R * WR,

ahol Dy a T szdvetben vagy szervben elnyelt dézis atlagértéke és wr az R sugarzas
karosité hatasanak sulyozotényezdje, az egyes sugarzasokra jellemzo dimenzié nélkiili
szam. (Ma is tobbszor taldlkozhatunk a @-val jelolt mindségfaktorral (quality factor),
ami megegyezik wg-rel, ha a T szévet helyett az egész testrol beszéliink. A mindségfaktort
a korszerii sugarvédelem mar nem alkalmazza.)

Ha a sugérzasi teret kiilonb6zo tipust, illetve eltérd sulyzotényezoji sugarzasok al-
kotjak, akkor a teljes egyenérték-dozis:

HT = ZDT’R *WR-
R

A teljes egyenérték-dozis egysége a Sievert (Sv): [H| = J/kg = Sv(sievert).
Néhany ionizal6 sugarfajta stulyozotényezoje a 11.2. tablazatban talalhato:

Az effektiv dézis (E) a kiilonbozé szovetek eltérd kockazatnovel hatdsat figye-
lembe vevd, egész testre vonatkozd, szamitott bioldgiai dézisfogalom. A egyenértékddzis
szamitasakor ugyanis nem vettiik figyelembe, hogy a kiilonb6z6 szervek, szovetek mas-
hogy reagalnak ugyanarra a sugarzasra. Az effektiv dozis:

E:ZwT'HT>
T
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Sugarzas WR
Fotonok 1
Elektronok és miionok 1
Protonok )
Neutronok, energiatol fiiggéen 5-20
alfa-sugarzas, hasadvanyok, nehéz magok | 20

11.2. tdblazat. A sugdrzési silyozé tényezék kiilonbozé fajtaju sugdrzasokra [4].

ahol wr a silyozo tényezo, amely a T' testszovetbol szarmazé hatasokbol ered6 karosodas
és a test egyenletes besugarzasa esetén fellépé hatasokbdl eredo teljes karosodés aranya,
H 7 a szervekre szamitott egyenérték-dézis. Az effektiv dézis egysége is a sievert, [E] =
Sv = J/kg. A testszoveti silyozé tényezék a 11.3. tabldzatban taldlhatdk:

Ivarmirigyek | 0,2
Vastagbél 0,12
Gyomor 0,12
Tido 0,12
Voros csontvel6 | 0,12
Hoélyag 0,05
Eml6 0,05
MAj 0,05
Nyel6es6 0,05
Pajzsmirigy 0,05
Csontfeliiletek | 0,01
Bor 0,01
Maradék 0,05
Osszesen 1,00

11.3. tablazat. A testszoveti silyozd tényezok [4].

Az sugérzas keltette ionok megzavarhatjak a sejtosztodést; amelyik szervben jelent6s
az osztodas, az érzékenyebb.

11.3.2. Az embert ér6 sugarterhelések okai

Miutan értelmeztiik a kiillonboz6 sugarzasok mennyiségét és bioldgiai hatasat, megvizs-
galjuk, hogy honnan szarmaznak ezek a sugdrzasok.

232



A természetes sugarterhelés

A bioszférat kialakulasa ota érik kiillonbozo eredetii ionizald sugarzasok. Az emberi te-
vékenységtol fiiggetlen sugarterhelést természetes sugarterhelésnek nevezziik.

Az els6dleges kozmikus sugarak részben a Galaktikabdl, részben a Napbdl szarmaz-
nak. Jelentds résziik nagy energiaju proton, de alfa-részecskék és rontgen-fotonok is
el6fordulnak kozottiik. A Fold 1égkorének felso rétegeiben az elsodleges kozmikus suga-
rak magreakcidkat és masodlagos részecskéket (neutronokat, mezonokat, stb.) hoznak
létre. A masodlagos részecskék tovabbi reakcidkat okoznak, és ez uton végeredményben
egy sor radioaktiv elem keletkezik (*H, "Be, °Be, ?Na, 2*Na, 4C, stb.).

A Fold magneses tere jelentés védelmet nyujt a vilagirbol érkezo elektromos toltést
részecskék ellen, azokat a magneses polusok felé terelve. Emiatt a kozmikus sugéarzas
altal okozott dozisterhelés fiigg a foldrajzi helytdl.

A kozmikus sugarzés altal létrehozott radioizotopok a légkor keveredése révén leke-
riillnek a Fold felszinére, vagy az es6é bemossa Oket a Fold belsejébe. fgy keriil pl. a
tricium a vizekbe.

Magyarorszagon a lakossag évente atlagosan 0,3-0,35 mSv egyenérték-ddzisu sugar-
terhelést kap a kozmikus sugarzastol.

A Foldben vannak olyan radioizotopok is, amelyek még korabbi szupernéva robba-
nasbol szarmaznak és amelyek felezési ideje a Fold életkordval osszemérhets. Ezekbol
adddik a foldi eredetli természetes sugarterhelés. Ezeket a 11.4. tablazat foglalja 6ssze:

Izotép felezési id6 [év]
0K 1,28-10°
8"Rb 47,0-107
2387 és bomlasi sora (*?Rn) | 4,49-10°
235U és bomlasi sora 7,04-10%
232Th és bomlési sora (*“Rn) | 14,1-10°

11.4. tablazat. A foldi természetes sugarterhelést létrehozé izotépok.

A fentiekbél a radon okozza (az egész Foldre vonatkoztatva) a természetes sugar-
terhelés felét gy, hogy a (lakd)helyiségekben - kell§ légesere hidnyaban - feldisul [1].
A radon nemesgdz, az urdn és a torium leanyeleme. A természetes sugarterhelés hazai
megoszldsdnak részletes ismertetése a [2] irodalom 23. oldaldn taldlhato.

A teljes természetes eredetii sugarterhelés Magyarorszagon 2 és 4 mSv/év kozott van.
Természetes sugarterhelést novel6 tevékenységek: a repiilés, a dohanyzas és a szén-
tiizelésii erémiivek kozelsége.

Repiil6gépen 10 km magasan 30 ora alatt 0,15 mSv jarulékos doézisterhelést kapunk.
Dohéanyzé emberek tiidejében mintegy 300%-al magasabb a 21°Pb és kb. 200%-al ma-
gasabb a 2'°Po tartalom, mint a nemdohanyzdékéban. Ennek megfeleléen az ezektdl az
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izotépoktol szarmazd, tiid6t ért sugdrterhelés is ilyen ardnyban né. A csontok 2!°Pb tar-
talmdban mintegy 75%-0s novekedést idéz elé a dohdnyzas, ezért a vérképzo rendszert is
karositja.
A ko6szén a talajjal kb. azonos koncentracidoban tartalmaz radioaktiv izotépokat. A per-
nyében azonban az uran és az 6lom lényegesen feldisul, s igy a kéményen at tavozd pernye
a kornyezet radioaktiv szennyezodését idézi el6, ami a lakossag tobblet-sugarterheléséhez
vezet. Egy dtlagos széner6mi pernyéjének fajlagos aktivitdsa kb. 1500 Bq/kg. Min-
den megtermelt MW¢év villamos energiara 11 MBq aktivitas kibocsatasa jut. Emellett a
salakban is foldusul az uran, ami fokozottan karos, ha lakohazak épitésénél hasznaljak.
A természetes és mesterséges eredetii kiils6 és belso sugarterheléseket a 11.5. tablazat
Osszesiti.

Természetes sugarterhelés 67,7%
Orvosi eredetii sugarterhelés 30,7%
Nuklearis robbantdsok hatdsa (ma) 0,6%
Kiilonb6zd sugarforrasok hatasa 0,5%
Sugéarveszélyes munkahelyen dolgozdk | 0,35%
Atomenergetika 0,15%

11.5. tablazat. A sugarterhelésiink forrasok szerinti megoszlasa.

A mesterséges eredetii sugarterhelés

Egészségiigyb6l adédé (diagnosztikai és terdpids) sugarterhelés

A lakossag természetes eredetli sugarterhelése utdn ez a teriilet adja a legnagyobb
terhelést. Igaz, hogy itt a legnyilvanvalébb mindenki szaméara a kockazatvallalds haszna.
Meg kell azonban emliteni, hogy csak akkor szabad a beteget sugarterhelésnek kitenni,
ha a vizsgalat vagy terdapia elmaradasa nagyobb kockazatot jelentene, mint annak vég-
rehajtasa. Ez az esetek donto tobbségében gy teljesiil, hogy a vizsgalat kockazata tobb
nagysagrenddel kisebb, mint a haszon, amelyet hoz.

A lakossag orvosi alkalmazédsokbdl ered6 sugarterhelésének vildgatlaga 0,6 mSv, a
fejlett orszdgokban 2 mSv/év [2].
Televizid, szamitégép, katédsugarcséves (CRT) monitor

Elektromossagtanbdl ismert, hogy a gyorsuld toltés sugaroz. A televizié vagy a moni-
tor katédsugarcsoves képernydjébe becsap6dd elektron gyorsul, (negativ gyorsulds) ezért
- a rontgenkésziilékekhez hasonléan, - sugdrzast (in. fékezési rontgen-sugarzast) bocsat
ki. Az alkalmazott (20 kV koriili) cs6fesziiltség azonban eléggé alacsony, a csében 1évé
elektrondaram erdssége pedig eléggé kicsiny, ezért a képernyo felé az iiveg vastagsaga mi-
att altalaban nem jut ki rontgen-sugérzas, a képcso vékonyabb részein pedig arnyékolast
alkalmaznak.
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Ez persze nem jelentkezik az LCD-, TFT-, LED- és plazma monitorok esetében. Itt
nincsenek nagy fesziiltséggel folgyorsitott és lelassuld toltések; a plazma-kijelzénél a kis
fesziiltség miatti a (gdz)kisiiléshez sziikséges nagy térerét [V/m] a képpont kis mérete
okozza.

Atomer6miivek, atomenergetika

Az atomreaktorok a mesterséges sugarterhelés forrasait jelentik, akar kutatasi akar
energetikai célokra hasznaljak is azokat. Teljesitményiiknél fogva azonban az erémiivi
reaktorok terhelése mellett a kutatéreaktorok terhelése elhanyagolhatd. Az atomeromii-
vektdl szarmazo sugarterhelés vizsgalatandl meg kell kiilonboztetniink a normal {izemi és
az lizemzavari kibocsatasokat.

Normal iizems kibocsdtdsok

Normalis iizem kozben egy atomerémi légnemii és folyékony halmazallapoti radioak-
tiv anyagokat bocsat a kornyezetbe. Az eldirasok szerint ezek a kibocsatasok csak olyan
értékiiek lehetnek, hogy a kérnyéken él6 lakossagnak ebbol eredd tobblet sugarterhelése
nem érheti el az évi 0,25 mSv-et évenként 1000 MW villamos reaktorteljesitményre vo-
natkoztatva [3]. Ennek betartdsat az erdmiivek koré telepitett kornyezetellendérzé halozat
folyamatosan ellenorzi.

Uzemzavari kibocsdtdsok

A terjedés soran a radioaktiv anyag felhigul (szétteriil), s ezért a tavolabb él6k kisebb
terhelést kapnak, mint a kozelben lakdk. Az atomerémiivektdl tavolabb lakékat csak a
hosszu felezési idejii izotopok veszélyeztetik. A lakossdg egyes rétegeit ért dézist ismerve
meg lehet becsiilni egy tizemzavar varhaté kovetkezményeit, kockazatnoveld hatasat (a
kockazatokrdl 1. a 2.4. fejezetet).

A csernobili katasztrofa példaul a Magyarorszagon élékre nézve azt jelentette, hogy
a feln6tt lakossag 10 év alatt Osszesen atlagosan 0,47 mSv tébbletdozist kap. Ebbol 0,33
mSv-et 1986-ban kapott ([2] 212.0ldal).

A rendelkezésre all6 tapasztalatok (a Hirosima és Nagasaki elleni atomtdmadasokat

tulélék adatai, rontgen-besugarzasok alanyainak megfigyelése, sth.) szerint 1 Sv dézis
elszenvedése a teljes népességre vonatkoztatva 5% valbészintliséggel okoz halalt, vagy
halallal végz6d6 mas betegséget.
Ha a csernobili balesetbdl adédo 0,47 mSwv tobbletddzist 0sszeszorozzuk az 1 Sv-hez
tartozé 5% elhaldlozdsi valészintiséggel, akkor a kockazatnovekedés: 0,47 - 1073 * 5.
1072 = 2,85 - 107°. Ennél nagyobb kockdzatot véllalunk (Id. 2.4. fejezet) 300 km-es
kerékparozassal.

A tarsadalmi megitélésben 1évé kiilonbségek gyokere két okban rejlik. Egyrészt a
dohényos és az autds kockazata onként véllalt kockdzat, mig Csernobil kényszeritett
kockazat; masrészt pedig az elébbiek esetében a haszon - amiért a kockazatot vallaljak
- a kockazatvallalok szamara nyilvanval, mig Csernobil esetében a kérdés Osszetettebb.
Mint emlitettiik, mind az elény mind a kockazat megitélésében nagy szerepet kap a
szubjektivitas. Ezért ezekben a kérdésekben a tarsadalmi vita biztosan tovabb fog tar-
tani. Csak remélni lehet azonban, hogy az érzelmi érvek helyét elébb-utébb elfoglaljak
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az alapfogalmak és tények ismeretére alapozott racionalis érvek.
A paksi 2003. &prilis 10-11-i iizemzavar kovetkeztében a kibocsatas altal okozott
tobbletddzis 0,00013 mSv, mikozben az éves doziskorlat az egész atomerémiire 0,09 mSv.

A nuklearis fegyverkisérletek

Egy-egy nuklearis szerkezet felrobbantasakor jelentos mennyiségti hasadvany keriil a lég-
korbe. Ezek egy része a robbantas nem tul tavoli kornyezetében visszaesik, mas részét
az uralkodé széljaras tavolabbra is elviszi, egy harmadik része, a kis szemcseméretii ae-
roszolok pedig feljutnak a sztratoszféraba, és az atmoszféra rétegeinek keveredése soran
esetleg csak évekkel késobb keriilnek vissza az alsébb rétegekbe radioaktiv szennyezodést
okozva.

A robbantas kornyezetében a legerGsebb a sugarterhelés, attél tavolodva rohamosan
csokken. A csokkenésnek az egyik oka az, hogy a kikeriilt radioaktiv anyagok szétszoro-
dasa megkezdddik, és igy a térfogategységre jutéd anyagmennyiség csokken. A csokkenés
masik oka pedig az, hogy az izotépok aktivitdsa idében csokken. A robbantastél idében
tavol mar csak a hosszu felezési ideji aktivitasok “felhigult” hatésaval kell szamolni.

A hosszu felezési ideju termékek koziil sugarvédelmi szempontbdl az egyforman mint-
egy 30 éves felezési idével rendelkezé °Sr és 37Cs a legjelentésebbek. A stroncium
bétasugarzd, és a csontba épiil be (kémiailag a kalciumhoz hasonld). fgy a vérképzés-
ben nagy szerepet jatszd csontvel6t karositja. A cézium béta- és gamma-sugarzd, és az
izomszovetbe épiil be (kémiailag a kdliumhoz hasonld), ezért az egész test sugarterhelését
idézi el6. Az 1963-as atomcsend egyezmény megkotése elott a nuklearis kisérletektdl szar-
mazo 1égkdri szennyezés kb. 1000-szer akkora volt, mint ma az egész vilag atomiparanak
sugarszennyezése.

11.3.3. Az ionizal6 sugarzasok biolégiai hatasa

A sugarzasok bioldgiai hatdsait a "kin? mikor? milyen?”, kérdések alapjan osztalyozzuk.
Az osztélyozéast a 11.2. abra tartalmazza.

A szomatikus, vagyis az egyedeken (és nem az utédokon) jelentkez6 bioldgiai hatds
specialis esete a magzati korban kapott sugarterhelés. A sugarhatds itt azonnal jelent-
kezik, de (legkés6bb) csak kilenc hénap mulva lesz nyilvanvaléva. A magzat ugyanakkor
nagyon érzékeny a sugarterhelésre.

A determinisztikus- és sztochasztikus hatasok Gsszevetését a 11.6. tablazat, dozisfiig-
gését a 11.3. abra mutatja. A baloldali abrdn magas doézisok, mig a jobboldali dbran
a kis dézisok tartomdnyat mutatjuk. A baloldali dbrdn az LDsq/6 a félhaldlos dozis
jelolése, a besugéarzott emberek 50%-a - orvosi kezelés nélkiil - 60 napon beliil belehal a
sugarterhelésbe.

Mar emlitettiik, hogy 1 Sv ddzis elszenvedése a teljes népességre vonatkoztatva
5% wvaldsziniiséggel okoz haldlt, vagy haléllal végz&dé mas betegséget. Ezt szemlél-
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Biolégiai hatasok

/EIN'?

Szomatikus Genetikus
Egvedeken jelentkesl: Tt don jelentkeslk:
/ MIKOR?
Akut Keésdi
Arormmal jelentkezl: Evel: mmilva jelentkeslk
Egyéb: hﬁrr_é!k, Eosszindulani
sterilitas, daganat
sziirke halyog
Determinisztikus Sztochasztikus
MILYEN?

11.2. dbra. Az ionizal6 sugarzas bioldgiai hatasainak osztalyozasa.

DETERMINISZTIKUS SZTOCHASZTIKUS

A hatas csak kiiszobdoézis felett jelentkezik | Nincs kiiszobddzis

A hatas sulyossaga aranyos a ddzissal A hatas valdsziniisége aranyos a dozissal
Vannak jellegzetes tiinetek Nincsenek jellegzetes tiinetek

A hatés altalaban akut A hatas mindig késébb jelentkezik

11.6. tabldzat. A determinisztikus és sztochasztikus hatdsok dsszevetése.

teti a 11.3. abra; a jobboldali gérbéjének induldsi pontja a magyarorszagi 0,33%-os éves
rosszindulati daganat miatti haldlozési adat [5]. Az, hogy a hosszantart6, kismértéki
dézisnovekedés (nagyobb hattérsugarzas) markdnsan megemeli-e a betegség bekovetkezé-
sének valészintiségét (felsd vonal); vagy van egy stimuldlé hatdsa (alsé vonal), az szakmai
vita targya. Van adat arra, hogy kis ddzisok el6segithetik a szervezet hibajavitéo miiko-
dését ([2] 126. oldal).

A genetikai sugarhatasok azt jelentik, hogy a magsugarzasok a csirasejtek kromo-
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11.3. abra. Az ionizal6 sugarzasok biolégiai hatasdnak dézisfiiggése.

szémaiban és génjeiben 6rokl6do degenerdciokat hoznak létre. A kivaltott mutacidok
altalaban koéros elvéltozasokat eredményeznek, amelyek csokkentik az utdd életképes-
ségét (pl. siiketség, vaksdg). A mutdcidk majdnem mindig recessziv jellegliek, vagyis
nem a sugarartalmat elszenvedett egyén kozvetlen utédainal jelentkeznek, hanem csak
késobbi leszarmazottaknal, ha azonos mutaciéju kromoszéomak talalkoznak az utédnem-
zésnél. Nyilvanvalo, hogy mindaddig, amig a tarsadalomnak csak kis része van kitéve
a hattérsugarzas folotti besugarzasnak, addig a jelenség nem til nagy fontossdgu. Ha
azonban a népesség jelentos hanyada keriil kapcsolatba magsugarzasokkal, a genetikai
sériilések valdszintisége megsokszorozodat.

A Hirosima és a Nagasaki elleni atomtamadésokat tilélok vizsgalatanal nem tudtak
kimutatni a sziiloket ért sugarterhelés genetikai hatasat a késobb fogant gyerekekben. A
vizsgalatok azonban nem zéartdk ki a sugarterhelés genetikai hatasat.

A sugarzasok bioldgiai hatasat befolyasolé tényezok

A sugédrhatdast fizikai-, kémiai- és bioldgiai tényezSk befolyasoljak (2] 73. oldal).

A sugérzasok hatasat modosito fizikai tényezok: a sugarzas fajtaja (a 11.2. tablazat),
a dézisteljesitmény, az, hogy a ddzist milyen részletekben kozoljitk (dézisfrakcionélés),
valamint a hémérséklet.

A kémiai tényezdk koziil a legjelentésebb az oxigén sugarérzékenységet fokozd hatasa.
A bioldgiai hatést els6sorban a sejtek és szovetek eltérd sugartiirése (a 11.3. téblazat), az
életkor és az egyéni érzékenység - akar idobeli - kiilonbozosége is befolyasolja. A sejtek
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és szovetek sugarérzékenységét a sejtbioldgiai folyamatokban résztvevo szabdlyzé mecha-
nizmusok befolyéasoljak. Az egyéni sugarérzékenység sok biologiai tényezotol, koztiik az
életkortol is fiigg.

11.3.4. A kockazatokrol

A kockazat fogalmanak bevezetésére azért van sziikség, hogy az embert érd kiilonbozé
kéros hatdsokat Gssze lehessen hasonlitani. (Az Egyesiilt Allamokban példdul minden
évben meghal egy-két ember a rdzuhané repiil6géptél, az ilyen haldl kockézata (ott)
1/100000000 év koriil jarhat. Ezt azonban a koznapi vélekedés elhanyagolhaténak (gya-
korlatilag zérusnak) {téli.

Tekintsiik at a mindennapok egyéb kockazatait.

A kockdzat (R) matematikai értelmezése a kovetkezo:

R=W.K,

ahol W a bekovetkezés valoszintisége, K pedig a kdvetkezmény sulyossidga. Bizonyossag
esetén W = 1, haldlesetben K = 1.

Ha N személyt tesziink ki ugyanakkora R kockéazatnak, akkor a kollektiv kockdzat
- a varhat6 halalesetek szama - N-R. Vezessiik be a mikroriziké fogalmat! Ez

1
106

kockazat, azaz pl. egyetlen aldozat varhaté 1 mikrorizikd kockazatnak kitett egymillié
ember koziil. Nemzetkozi statisztikak szerint kb. ekkora kockazattal jar:

2500 km utazas vonaton,

2000 km utazas repiilon,

80 km autobuszon,

65 km auton,

12 km kerékparon,

3 km motorkerékpéron,

egy cigaretta elszivasa,

két hénap egyiittélés egy dohanyossal,

meginni egy palack bort,

kévér embernek még egy vajas szendvicset enni,

egy oran at Budapest belvarosaban 1élegezni,

egy hétig hazban aludni,

0t éven beliil méhcsipéstol meghalni és

tiz éven beliil villamcsapast kapni.

Egyéb kockazatok (a 11.7. tédblazat):
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Tevékenység, foglalkozas mikroriziké /év
Kereskedelmi munka 2-3
Gyéari munka 10-100
Hivatasos autévezetés 400
Epitéipari munka 400
Szénbanyaszat 800
Elektromos tavvezeték épités 1200
Mélytengeri halaszat 800
Gyilkossag, Magyarorszag 30
Ongyilkossag, Magyarorszag 490
Dohanyzas okozta haldlesetek, Magyarorszag | 3000

11.7. tablazat. Kiilonb6zo tevékenységek kockazatdanak Gsszehasonlitasa.

11.3.5. Sugarvédelem
Kollektiv sugarvédelem

A sugarvédelem alapelve az, hogy az emberi sugarterheléssel jaré tevékenység okozta
egészségkarosodas kockazatat elfogadhato szinten kell tartani. Ez az elv képezi a Nem-
zetkozi Sugarvédelmi Bizottsiag (ICRP) sugdrvédelmi ajénlasainak és déziskorldtozasi
rendszerének alapjat. Ezt a déziskorldtozasi rendszert a Nemzetkozi Atomenergia Ugy-
nokség (International Atomic Energy Agency, IAEA) beépitette Sugdrvédelmi Alapsza-
balyzataba, és elfogadta szamos orszag illetékes szerve, igy kozottilkk hazank is. Ez a
korlatozasi rendszer allandé valtozasban van, hiszen az jabb felismerések alapjan az
ajanldsokat idénként modositjak, és ezek nyilvanvaléan a szabalyzatok modositdasat is
maguk utan vonjak.

A sugarvédelem harmas alapelve

Indokoltsag elve: Sugdrzassal jard tevékenységet csak pozitiv nettd haszon esetén sza-
bad folytatni.

Ez ad értelmet a sugarterheléssel kapcsolatos kockazatvallalasnak. Azt, hogy egy
tarsadalom mit tekinthet ésszerti kockazatnak, nehéz meghatarozni. A kérdésnek az az
atfogalmazasa, hogy "azok az elonyok, amelyekhez a tarsadalom egésze a sugarforrasok
felhasznalasaval jut, legyenek nagyobbak, mint a hatranyok”, tovabbi nehezen meghata-
rozhaté fogalmakat tartalmaz. Itt mar szakmai kérdéseken kiviil tarsadalmi-, politikai-
és moralis problémakkal is talalkozunk.
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ALARA (As Low As Reasonably Achievable) elv:

Minden indokolt sugarterhelést olyan alacsony szintre kell csokkenteni, amennyire az a
gazdasagi és tarsadalmi szempontok figyelembevételével ésszertien lehetséges.
Déziskorlatozas:

Az egyéni sugarterhelés egyenérték- és effektiv dézisa nem haladhat meg egy megallapi-
tott hatarértéket.

Doziskorlatok

Foglalkozasi sugarterhelés
Barmely dolgozo foglalkozasi sugarterhelését gy kell szabalyozni, hogy azok a kovet-
kezo korlatokat ne 1épjék tul:

1. 20 mSv effektiv dézis évente, 6t egymaést kovets évre dtlagolva (100 mSv/5év),
2. 50 mSv effektiv dézis barmely egyetlen évben,

3. 150 mSv egyenérték dozis egy évben a szemlencsére, valamint

4. 500 mSv egyenérték dozis egy évben a végtagokra (kéz, 14b), vagy a bérre.

Lakossagi sugarterhelés
A tevékenység kiovetkeztében a lakossag érintett csoportjanak becsiilt atlagos dézisa
ne 1épje tul a kovetkezo korlatokat:

1. 1 mSv effektiv dozis egy évben,

2. Kiilonleges koriilmények esetén nagyobb effektiv dézis is megengedett egy évre, de
csak ugy, ha 6t év alatt az effektiv dézis nem lépi til az 5 mSv - et,

3. 15 mSv egyenérték ddzis egy évben a szemlencsére, valamint

4. 50 mSv egyenérték dozis egy évben a borre.

Védekezés a sugarterhelés ellen

Védekezés a kiils6 sugarterhelés ellen

A szervezeten kiviil elhelyezked6 sugarforras hatasat kiilsé sugarterhelésnek nevezziik.
Az ellene valé védekezésnek harom alapmoédozata van: tavolsigvédelem, idovédelem és
a sugarzast gyengité anyagok haszndlata.

Tavolsagvédelem: Egy pontszerti gammaforrastél (vakuumban) idGegység alatt
kapott doézis a forrastol mért tavolsag négyzetével forditott aranyban csokken. Ezért a
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védekezés els6 modja a tavolsdgtartas. Ezért tilos puszta kézzel megfogni barmilyen kis
aktivitasu sugdrforrdst, csak csipesszel, (manipuldtorral) szabad dolgozni.

Id6évédelem: Hosszu felezési idejli radioizotopoktol kapott ddzis egyenesen aranyos
a besugarzasi idovel. Ezért a sugarveszélyes helyen toltott ido csokkentésével az elnyelt
dozis csokkenthetd. Ennek érdekében a munkat gondosan el6 kell késziteni, hogy a sziik-
séges anyagok, eszkozok a megfeleld idoben azonnal kéznél legyenek. Ha bonyolultabb
manipuldciét igénylo sugarveszélyes tevékenységet kell végezni, azt sugarvédett helyen
elére be kell gyakorolni.

Sugarzast gyengité (drnyékold) anyagok haszndlata: A dézisteljesitmény a for-
rastol mért tavolsaggal négyzetesen csokken. Vakuumban ez az allitds minden, stabil
részecskékbol allo sugarzasra igaz. Ha a forras és a személy kozé valamilyen anyagot
helyeziink, ez a torvény modosul, mert a sugarzas egy része a kozbehelyezett anyagban
elnyelddik. Ilyen kozbe helyezett anyag lehet a levegd is.

Elektromosan to6ltott részecskék arnyékolasa: Természetesen az arnyékold ha-

tas fiigg az anyag és a sugarzas kolcsonhatasanak jellegétol. Az alfa-sugarzast - amelynek
nagy a fajlagos ionizald képessége - mér vékony anyagrétegek is teljesen elnyelik (néhény
cm-es levegéréteg, vastagabb papirlap, ruhaszovet, stb. Az alfa-sugarzo akkor veszélyes,
ha bekeriil a szervezetbe.)
A béta sugarak fajlagos ionizaciéja kisebb mint az alfa-részecskéké, ezért az elleniik vald
védekezéshez is vastagabb anyagrétegre van sziikség. Energiatol és anyagtdl fiiggden szi-
lard anyagokban 0,1 mm-t6l 20-30 mm-ig terjed hatétavolsdguk, a levegében pedig akar
néhanyszor 10 cm-re is eljuthatnak. (Ezért is lehet terdpids célra hasznélni).

Altaldban az elektromosan t6166tt részecskék gyengitése annal nagyobb, minél stirtibb
az abszorbens, és minél nagyobb az abszorbensben 1év6 részecskék atlagos ionizacios
energidja. Ennek alapjan a szilard anyagok jobban drnyékolnak, mint a gaznemfek, és
a nagyobb rendszamuak jobban, mint a kisebb rendszamuak.

Elektromagneses sugarzasok arnyékolasa: A rontgen- és a gamma-sugarzas az
anyagban 1év6 elektronokkal 1ép kapcsolatba, ezért a gamma-sugdarzast is a nagy rend-
szamu, nagy siiriiségii anyagok (6lom, nehézbeton, stb.) gyengitik legjobban. A sugdrzés
intenzitasanak csokkenését a kovetkezo Osszefiiggés irja le:

_ xln2

I.’L':IO'G R1/27

ahol Ry, a felezési rétegvastagsag.

Neutronok arnyékolasa: a neutronok az anyagban 1év6 atommagokkal 1épnek kol-
csonhatasba. Ezért olyan anyagok a jo neutronarnyékoldk, amelyeknél a magreakciok
nagy valoszintiséggel bekovetkeznek. A neutron-abszorpcié nagyon fiigg a neutronok
energiajatol, a legnagyobb valészinliséggel a lassi (termikus) neutronok nyelddnek el
(n,y) reakcié sordan bizonyos anyagokban (pl. kadmium). A gyors neutronok arnyékolédsa
két 1épcsében torténik. Eloszor célszerii a neutronokat lelassitani, majd nagy abszorpcios
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hataskeresztmetszetii anyagokkal elnyeletni. A neutronok lassitasara a legalkalmasabbak
a nagy hidrogéntartalmi anyagok (pl. viz, paraffin). A neutronok elnyeletésére bérozott,
nagy viztartalmu, specialis betonarnyékolast, vagy - kisebb intenzitasok esetén - boéro-
zott paraffin-téglakbol épitett falakat alkalmaznak. A neutronok elnyelédése altaldban
gamma kibocsatassal jar, és ezért a neutronarnyékolo falakat még a masodlagos gamma-
sugarzast gyengité 6lom- vagy vasréteggel szoktak koriilvenni.

Védekezés bels6 sugarterhelés ellen

Zart radioaktiv készitményekkel végzett munka sordn (a tandri gyakorlatban
csak ilyenekkel szabad dolgozni) csak a kiilsé sugarterhelés veszélyével kell szamolni (bér
mindig gondolni kell arra, hogy a preparatum burkolata megsériilhet).

Nyitott radioaktiv készitménnyel végzett munka soran a radioaktiv anyag pa-
rolgas, porlddas, elcsppenés ttjan a kornyezetbe keriilhet, igy 1étrejon az inkorporacié
lehetdsége.

Inkorporaciéonak nevezziik, amikor a sugarzé anyag belégzés, lenyelés, vagy boéron
at torténo felszivodas tutjan a szervezetbe keriil, részt vesz a szervezet anyagcseréjében, és
tobb- kevesebb ideig a szervezetben tartozkodik. A bels6 sugarterhelés elleni védekezés
két legfontosabb mddja a megeldzés és a dekorporacio.

A megel6zést szolgdljak a sugarvédelemnek azok a szabalyai, amelyek szerint sugar-
veszélyes helyre tilos ételt, italt bevinni, €s tilos ott enni, inni, dohdnyozni, ott kozme-
tikumokat haszndlni. Még zart izotopokkal végzett munka utan is kezet kell mosni, és
a személyi higiéné szabalyait fokozottan be kell tartani. A munkahely padléjat, aszta-
lait, munkafeliileteit, leveg6jét rendszeresen ellenérizni kell. Minden észlelt szennyezodést
azonnal jelenteni kell a jogszabalyban meghatarozott illetékes sugarvédelmi feliigyeletnek,
akinek a szakemberei a szennyezodés okat megallapitjak, és a szennyezés eltavolitasat,
az un. dekontamindlast elvégzik.

A dekorporacié 1ényege, hogy a széban forgd elem stabil izotépjat bejuttatva a szer-
vezetbe az aktiv izotép felhigul, kevésbé disul fel és hamarabb kifiriil.

11.4. TLD dozimetriai gyakorlat

11.4.1. A termolumineszcens doziméter mukodési elve

A termolumineszcens detektorok miikodésének alapja, hogy az ionizélé sugarzéas (&l-
taldban gamma-sugarzas) hatasira a kristalyok egyes elektronjai gerjesztett dllapotba
keriilnek, majd a kristdly szennyezdatomjainak helyén befogédnak, és onnan csak fel-
melegités hatasara lépnek ki és térnek vissza az alapallapotba. Az alapallapotba valo
visszatéréskor lathato, vagy ahhoz kozeli hullamhosszui fényt emittalnak. A kibocsatott
fotonok szdma - ami fotoelektron-sokszorozéval mérhetd - ardnyos a doziméterben (a
kristalyokban) eredetileg elnyelt sugarddzissal.

A kiftités hatdsara a kristdly hémérséklete nagyjabol linearisan valtozik. Az id6
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11.4. dbra. A TLD fényhozaméanak id6fiiggése (hémérsékletfiiggése) kiftitéskor.

fiiggvényében a fotonok kilépési gyakorisdga (a fényhozam) jellegzetes gorbét (1) mutat
(a 11.4. abra). Egy gyorsan lecsengd, kis hémérsékletekhez tartozd csics (3) utan ko-
vetkezik a nagyobb, szélesebb, és dozimetriai célokra hasznalni kivant fényhozam-csics
(2). A kifiités végére a még gerjesztett allapotban levé elektronok elfogynak, a gorbe le-
cseng. Tovébbi flités hatdsiara mar a hdmérsékleti sugarzasbol (izzés) szarmazé fotonok
(4) szolaltatjak meg a fotoelektronsokszorozét. Ezen kiviil igen nagy dézisok esetén egy
nagy homérsékletekhez tartozd csics is megjelenik, amint az a 11.4. dbra jobb oldalan
lathaté. Ez utébbi a labormérés alatt nem lesz 1ényeges.

A mérés feldolgozasa abban all, hogy a kozépso, doézissal aranyos cstcs teriiletét minél
pontosabban megéllapitsuk. Ehhez a fénygorbét numerikusan integralni kell az integra-
lasi hatarokat igy beallitva, hogy a kis homérsékletii cstcs és a hdsugarzas jaruléka minél
kisebb legyen, de a dozimetrikus cstiicsbol minél nagyobb hanyad kozéjiik essen. Ekkor
az integral értéke aranyos a besugarzas doézisaval. A ketté kozotti ardanyossagi faktort
ismert aktivitasa forrdssal elvégzett kalibracié soran allapithatjuk meg. Ezt a faktort a
kristaly mennyisége (tomege), érzékenysége és a fotoelektron-sokszorozo6 hatésfoka szabja
meg, ezért minden doziméterre eltéré. A faktor, valamint az intergédlasi hatarok a do-
ziméterek egyéni memoriajaba vannak programozva, de lehet6ség van azok feliilirasara.
A Kkiftitéssel a dozimétert tulajdonképpen lenullaztuk, alig maradnak benne gerjesztett
allapotu elektronok. Ez a maradék-dozis a nagyon csekély, 1 nSv alatti.

A laboratériumi gyakorlat soran a Magyar Tudomanyos Akadémia KFKI Atom-
energia Kutatdintézet altal kifejlesztett dozismérdt fogjuk hasznélni. (Ez a f6ldi,
tovabbfejlesztett valtozata az az lireszkozok generacidinak fedélzetén évtizedek éta sike-
resen hasznélt Pille (http://atomfizika.elte.hu/magfiz/sug/PIL/Pille.html) TL
dézismérének.)

Ez a PorTL rendszer, megfelel6 dézismérovel alkalmas kornyezeti dézisegyenérték
mérésére a 10 uSv - 100 mSv tartomanyban, 48 - 1250 keV-es foton energiatarto-
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manyaban.
A kornyezeti dézisegyenérték - H*(d) - az ICRU-fantom felszine alatt 10 mm
mélyen mért dézis [7], 8. oldal.

Az ICRU fantom az International Committee on Radiation Units and Measurements
altal ajanlott prébatest. Ez az emberi torzshoz hasonlé méretii (30 cm &tmérdji) és
osszetételd (1 g/cm? siirliségli, oxigénbdl (76,2%), szénbdl (11,1%), hidrogénbél (10,1%)
és nitrogénbdl (2,6%) allé) gomb.

11.4.2. A PorTL doziméter
Fizikai felépitése

A berendezés tobb, - esetiinkben négy - dézismérébdl és a hozzajuk tartozo kiolvasobdl
all. A dézisméré 1 cm atmérdéjii, 8 cm hosszu henger.
A kitort- és keresztmetszeti rajza a 11.5. és a 11.6. abrakon lathato:

ayomtatott dramicori lapka

énintkezd hiz

11.6. dbra. A dézismér6 patron metszeti abrazolasa.

A dézismércket a mianyag tokjukba kell tarolni, csak a kiolvasdskor kell kivenni.
Ekkor a patron - poziciondlds utén - finoman be kell nyomni a kiolvas6 (a 11.7. 4bra)
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kulcsaba, ezt pedig behelyezni a kulcsbefogadd nyilasba. Ekkor a fed6lemez beljebb
tolédik és a fotoelektron sokszorozo "rélat” a TLD kristalyra.

doboz héj
hatlap

spiralkabel

e kulesbefogads nyilas

11.7. dbra. A kiolvasd nézeti képe.

Logikai vazlata

A kiolvasé blokk-vazlata a 11.8. abran lathaté; f6bb részeknek a kozponti vezérlo- és
szamitéegységet, a flités tdpegységét, fotoelektronsokszorozot, szélessavia 1/U és A/D
konvertert, nagyfesziiltségi tapegységet és a grafikus LCD kijelz6t tekintjiik. A kiolvasé
kijelz6jén az Osszes adat elérhet6 az elolapi kezelOszervekkel, erre vonatkozoan a kezelési
utasitasban talalhaté bévebb informécié. A kiolvasé 6sszekothetd szamitogéppel is, (RS-
232), igy sokkal kezelhetébbek az adatok.

Hasznalata

A kiolvaso bekapcesolas utan révid idon beliil méréskész allapotba keriil. Ha a kulcsot az
6ramutaté koriiljardsi iranyanak megfeleléen negyed fordulatot elforgatjuk, megkezddédik
a mérés. Leolvashato a patron azonosito szama és a lapka pillanatnyi homérséklete.

A TLD blokkot a beépitett flitoelem folmelegiti, a fotoelektron-sokszorozé folveszi a
kiftitési gorbét. (Valéjdban tizedmésodpercenként megszamolja a felvillandsokat és ezt
az 1d6 fliggvényében dbrazolja.) fgy kapjuk meg a 11.4. abran lathaté grafikont.

A mérés végén megjelenik a kiolvasott dézis. Folotte balra a patron azonositdja és
jobbra annak a memoriateriiletnek - blokknak - a sorszama, ahol a mérés adati vannak.
A 7>7 jelli gombbal elé lehet hivni a mérés dsszegezett adatait is. (A kiolvasé 1920 blokk
taroldsara képes.)

A grafikus LCD-n megjelenithetjiik a kiftitési gorbét és az integralasi hatdrokat is.
A patront még egyszer - 6t perc késleltetés utan - kiolvasva és a két dozisértéket
egymasbdl kivonva kapjuk meg a tényleges dézist. Ot percnél hamarabb nem
szabad tjra kiolvasni ugyanazt a patront.
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11.8. dbra. A berendezés blokkvazlata.

Ha a tényleges ddzist az expoziciés idével (ami alatt a besugérzas tortént) elosztjuk,
akkor kapjuk meg a(z dtlagos) dézisteljesitményt, mSv/h, puSv/h, vagy nSv/h egységek-
ben. Ha megfelel6 hossziusagu volt a két kiolvasas kozott eltelt ido, akkor a kiolvaso is
megadja a dézisteljesitményt, de ez csak akkor mérvadd, ha nem valtozott jelentosen a
besugarzas intenzitasa.

11.4.3. Meérési feladatok

1. Ellendrizziik az Eszaki Témb -1.102-ben 1évd 24! Am sugérforras arnydko-
lasat!

El6szor olvassuk ki sorban mind a négy patront, egymés utan, majd ismételjiik
meg a sorozatot! Szokasos litemben végezve, mire az elsé Ujra sorra keriil, eltelik a két
kiolvasas kozotti "kotelez6” ot perces id6. Ha el6tte hosszabb ideig nem tortént kiolva-
sas és a hattérsugarzasbol értékelhetdé mennyiségli dozis jott Ossze, meghatarozhatjuk a
hattér doézisteljesitményét.

Masodszor: helyezziik ki a gyakorlatvezetd altal megadott helyekre (izotép mellé,
arnyékolas szélére, ablakba, méréhelyre) a dézisméréket! Jegyezziik (perces pontossag-
gal) a kihelyezés idejét!

Harmadszor: szedjiik be a dézisméroket! A kihelyzés 6ta eltelt id6t tekintjiik
expoziciés idonek.

Negyedszer: olvassuk ki (megint két sorozatban, az el6bbiekhez hasonléan) a
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dézisméroket!
Otoddszor: gyakorlatvezetStél meghatdrozott forméban kiildjiitk el a mérési ada-
tokat!
2. Mérjiik meg - GM-csoves sugarzasmérovel - a hattérsugarzas dozisteljesitmé-
nyétaz épiileten beliil és kiviil, a gyakorlatvezeto altal megadott paraméterekkel!
Hasonlitsuk 6ssze ezt a magyar gamma-ddézisteljesitmény értékkel!
http://met.hu/levegokornyezet/gammadozis_teljesitmeny/magyar/

11.4.4. Otthoni feladatok

Hatarozzuk meg a doézisteljesitményt a négy adott helyen! A kiszamitott illetve mért
értékekhez mindenhol adjunk meg hibahatarokat is! A kalibraci6 szisztematikus relativ
hibajit a doziméterek esetén £20%-al becsiiljiik, a sztochasztikus relativ hiba pedig a
mért dézissal csokken: [14(33/D)2]/2%, ahol a D dézist uSv-ben kell megadni. Adjuk
meg a kétféle abszolut hiba kvadratikus Gsszegét, mint mérési hibat, a mért értékeink
mellett! Haszndljunk pSv, puSv/h illetve nSv/h egységeket!

Szamitsuk ki, mennyi id6 alatt érnénk el az adott helyen a lakosségi korlatot,
az éves magyarorszagi hattérsugarzasnak megfelelo évi 2,5 mSv-et és a foglalkozasi
sugarterhelés 150 mSv-es, szemlencsére vonatkozé éves korlatjat!

Adjuk meg a hattér GM-csoves sugarzasmérével meghatarozott dozisteljesitmé-
nyét és a szérasat az épiileten beliil és kiviil! Ezt vessiik 6ssze az orszagos adatokkal!

11.4.5. Ellen6rzo kérdések, irodalom

A félkovér, dolt betilivel szedett kérdésekre adott rossz valasz a mérés elvégzésének
azonnali megtagadasaval jar!

1. Honnan szarmazik a Fold lakossaganak természetes sugarterhelése?
2. Honnan szarmazik a Fold lakossaganak mesterséges sugarterhelése? 3. A Fold felszi-
nére illetve a talajba lejuté kozmikus sugarzas altal keletkezett radioaktiv izotopok koziil
soroljon fel legalabb kettot!
4. A foldi eredetli radioaktiv sugdrzas milyen izotépoktol ered? Soroljon fel legalabb
harmat!

5. Mennyi a természetes és mesterséges dozisterhelés ardanya?
6. Definidlja az elnyelt dézist és az elnyelt ddzisteljesitményt! Mik ezek mértékegységei?
7. Mi a dézisegyenérték/egyenérték doézis? Mi a mértékegysége?
8. Mi az effektiv dézis? Mi a mértékegysége?
9. Sorolja fel a sugarvédelem harom alapelvét!

10. Kinek a feleléssége az ALARA elv betartdisa a gyakorlatban?

11. Menny: lehet legfeljebb az éves dozisterhelése a sugdrveszélyes helyen
dolgozoknak ot egymdst kévetd évre vonatkozoan? Ez mekkora éves korldtot
jelent dtlagosan és egy évre vonatkozoan?
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12. Mennyi a szemlencsére vonatkozé évi doziskorldt sugdarveszélyes helyen
dolgozoknak?
13. Mennyi a lakossdgra vonatkozo évi doziskorldit? Ez magdba foglalja-e
a természetes sugdrterhelést is?
14. Mennyi a végtagokra és bérre vonatkozo évi doziskorldt sugdrveszélyes
helyen dolgozoknak?
15. Mennyi a lakossdg szemlencsére vonatkozo éves egyenérték doziskor-
latja?
16. Mennyi a lakossdg bérre vonatkozo éves egyenérték doziskorlatja?
17. Hogyan lehet pontszerti forrds esetén az elnyelt dozist kiszamitani?
18. Milyen mdédon lehet a kiilsé sugarterhelés ellen védekezni?
19. Mi az inkorporéacié?
20. Mik a sugarhatast befolyasold tényezok?
21. Sorolja fel a determinisztikus sugarhatas négy jellemzojét!
22. Milyen effektiv dozis felett jelennek meg azonnal a karos hatésok tiinetei?
23. Mi a félhalalos doézis, mennyi az értéke?
24. Sorolja fel a sztochasztikus sugarhatds négy jellemzéjét!
25. Ember esetében ki tudtak-e mutatni a sziiloket ért sugarterhelés 6roklodését?
26. Hogyan definialjuk a kockazatot?
27. Hogyan értelmezziik a kollektiv kockazatot, és mi ennek az egysége?
28. Soroljon fel néhany kornyezetiinkkel és kozlekedéssel kapcsolatos kockéazatot!
29. Hdny mSv/év a lakossdgot érd természetes eredetii sugdrterhelés Ma-
gyarorszdgon?
30. Mi a kornyezeti dézisegyenérték?
31. Mi a termolumineszcens doziméter miikodésének alapelve?
32. Milyen komponensekbdl all egy TLD fénygorbéje?
33. Milyen mennyiség mérésével kovetkeztetiink a dozisra a TLD esetén?
34. Mit jelent a maradék dézis a TLD-k esetében?

Irodalom

1. UNSCEAR 2000: Sources and Effects of Ionizing Radiation, United Nations Scientific
Comitee on the Effects of Atomic Radiation, Report to the General Assembly, United
Nations, New York, Sources

2. Koteles Gyorgy: Sugaregészségtan, Medicina Konyvkiadé Rt, Budapest, 2002

3. 7/1988 (VII1.20.) SZEM rendelet, 10. sz melléklet: Magyar Kozlony 1988/33.szam
4. 16/2000. (VI. 8.) EiiM. Rendelet Magyar Ko6zl6ny 2000/55 szdm

5. KSH 2001-es jelentése

6. A Paksi Atomerémii Rt. 2003.05.27.-1 Beszamoldja az Orszaggytilés Kornyezetvédelmi
Bizottsdga szamara

7. Tonizél6 sugarzasok dozimetridgja (Dr. Kanyar Béla, SE Sugarvédelmi Szolgélat)
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12. fejezet

A MOSSBAUER-EFFEKTUS VIZSGALATA
(Nagy Mdrton)

12.1. Bevezetés

A Mossbauer-spektroszkopia (a visszalok6dés nélkiili magrezonancia-fluoreszcencia) az
egyik legérzékenyebb anyagszerkezet-kutatdsi médszer. Segitségével 10714-1071 pon-
tossaggal tudunk relativ energiamérést megvaldsitani, igy pl. kimérhetjiik kisérleti iton
a gamma-atmenetek természetes vonalszélességét. A mag energianivéit befolyasoljédk a
kornyezeti hatdsok (ilyenekbdl adédik a nivék hiperfinom szerkezete), igy ezeket a hata-
sokat is észlelhetjiik. Ilyenek pl. az elektromos és mégneses tér (az atommag helyén), az
elektronhéjak (tehdt a kémiai kotések) jellegzetessége, hémérséklet, gravitdcids tér, stb.

12.2. Torténelmi el6zmények (atomi rezonancia)

Legeloszor az optikai spektroszkopiaban vélt ismertté a rezonancia-abszorpcid jelensége.
Ha egy atom az Fs energidju gerjesztett szintrél az E) szintre keril (Ey > Ey), fotont
bocsat ki. A felszabadulé E. = Ey — E; energia egyik részét elviszi a foton (E.,), de egy
részt az impulzusmegmaradds miatt elvisz az atom is (E,), mint mozgési energiat (12.1.
abra). Tehat igaz, hogy

E.=E,+E,, vagyis E,=FE,—E,. (12.1)

A foton impulzusa p = %, de tipikus gerjesztési energidkndal a p = % kozelitéssel

élhetiink, mert £, < F,. Igy:

2 2
P FE
EFE,=FE.-FE,=E.——=F, — =

K c 2M 2Mc?

=FE, —R. (12.2)

A foton tehat E.-nél az R visszalokodési energiaval kevesebb energiat visz el. Egy ma-
sik atom ilyen gerjesztéséhez viszont nem elegendé egy E., = Ey — E) energidju foton
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elnyelése, hanem ugyanigy az impulzusmegmaradds miatt E! energia sziikséges, ahol

2

FE
F =FE.+——=FE+R.
v + 2Mc? *

3
g
pﬂ——@m
E¢

12.1. abra. Fotonemisszi6 és visszalokodés szemléltetése.

A kvantummechanika szerint ha az atom atlagosan 7 ideig van gerjesztett allapotban,
akkor a nivéenergidnak [' = % a félértékszélessége, azaz elég ilyen pontossiggal ,eltalalni”
a gerjesztési energiat. Tehat észelheto lesz a rezonancia, ha teljesiil, hogy

2
2R <TI', ahol ugye R= S (12.3)
Optikai spektroszképidban I' ~ 1076 eV, és R ~ 1077 — 107® eV, azaz itt ez a feltétel
mindig teljesiil: a gézok elnyelik sajét fényiiket (szemléletesen 1d. a 12.2. dbrén).

Ilyen mérésekben a természetes vonalszélességet ritkan tapasztaljuk: a vonalak mas
okok miatt altalaban szélesebbek. Ilyen pl. a hémérsékleti Doppler-kiszélesedés (A): a
homozgas az atomoknak bizonyos v sebességet ad kiilonféle véletlenszeri ¢ iranyokba.
A Doppler-eltolédas ismert képletébdl megkaphatjuk a v < ¢ esetre érvényes formulat:

c+v
c—

E'=F

= E =FE+ B cost, (12.4)
C

ahol F’ az észlelt energia. T hémérsékletii gazban tehat a Doppler-effektus a vonalak

kb. %, azaz % relativ nagysagrendi kiszélesedését okozza.

r~ M

& Wy B Y

l>

r
iy
m

5

12.2. abra. Rezonancia-abszorpcié szemléltetése.
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Kristalyos anyagra a Doppler-kiszélesedés kicsit mas alak:

[2KTe
A=F 2]\;C£f’ T.;s=0Of (g), f(z) ~x, haxz>1, f(0)#D0. (12.5)

Itt © a kristdly Debye-hémérséklete, f pedig univerzélis fiiggvény (pontos alakja nem
érdekes). A jellemzd értéktartomdnya 10731072 eV.

12.3. Rezonancia-abszorpcié magatmenetekre

Magfizikdban rezonancia-fluoreszcenciat sokaig nem tudtak kisérletileg kimutatni, mert
itt a (12.3)-ban emlitett feltétel dltaldban nem érvényesiil. Ennek oka, hogy a magnivék
energiai jéval nagyobbak, tehat az dtmeneti folyamataikban R altalaban jéval nagyobb
(R ~ 1073-10? eV), mint az atomi nivéknal. Ezért ezekben az esetekben a 12.3. 4brdn
lathato viszonyok alakulnak ki. Az eddig megtargyalt eseteket foglalja Ossze szemléletes
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12.3. dbra. Emittalt energia és abszorpcids energiasziikséglet természetes vonalszélesség
ill. hdmérsékleti kiszélesedés esetén. (Az ardnyok erésen torzitottak.)

moédon a 12.4. dbra. Az abran bizonyos tipikus értékeknek(A = 100,7 = 107%s, és
T = 300 K) megfelel6 egyenesek is lathaték. Jol latszik, hogy az optikai tartomanyban
van és a gammasugarak tartomanyaban nincsen rezonancia-fluoreszcencia.

1951-ben P. B. Moon *®Hg izotéppal sikeres magrezonancia-abszorpciét hozott létre.
Modszerének lényege az volt, hogy a hianyzé 2R energiat Doppler-effektussal (ultracent-
rifugdval valé mozgatassal) pdtolta. Megfelel§ sebesség elérésekor az abszorpcid erésen
megn6tt. A kisérlet a szért fotonokat mérte; az eredmény a 12.5. abran lathaté. Malmfors
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12.4. dbra. A rezonancia-fluoreszcencia feltételei az F, fiiggvényében. (Az egyenesek
a homérsékleti kiszélesedésnek ill. a visszalokodésnek megfelelé energiat, valamint egy
tipikus, 10 ns élettartamhoz tartozé energiabizonytalansagot mutatnak.

ugyanebben az évben egy mésik médszert alkalmazott: a hémérséklet (azaz A) novelte a
rezonancia-abszorpciora képes fotonok szamat. Ugyanis a homérsékleti Doppler-effektus
novelésével az , atlapolas” mértéke megnovekszik (12.3. dbra).

12.4. A Mossbauer-jelenség

R. L. Méssbauer 1958-ban *Ir izotép 129 keV-es vonaldn vizsgélta az elébb emlitett hé-
mérsékletfiiggést'. Azt tapasztalta, ellentétben a varttal, hogy a hémérséklet csokkenté-
sével a rezonancia-abszorpcié mértéke megnoévekedett. Ezt a jelenséget azdéta Mossbauer-
effektusnak hivjuk; lényege, hogy csckkené hémérséklettel a kristalyban kététt magok
egyre nagyobb hényada képes visszalokddésmentes abszorpciéra és emissziéra [1].

12.4.1. Klasszikus magyarazat

Adhatunk egy igen egyszerii magyardzatot erre a jelenségre. Ugyanis, ha a (12.2) képletbe
nem az abszorbedl6 vagy emittdlé mag M tomegét irjuk, hanem az egész kristalyét (azaz

1 Az R itt a (12.2) képlet alapjdn 0,046 eV, A pedig a (12.5) alapjan (T.rs = T-t {rva) kb. 0,069
eV, tehat szobahémérsékleten is van ,,atlapolds”. A nivé félértékszélessége jéval kisebb, kb. 5,1-1076 eV.
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12.5. abra. P. B. Moon kisérletének eredménye.

ugy tekintjiik, hogy a mag ,szilardan rogzitve van” a kristalyban), akkor lathaté, hogy R
elhanyagolhatéva valik, és gyakorlatilag E., = E, lesz, azaz a természetes vonalszélesség
miatt létrejohet rezonancia-abszorpcid (a magok gerjesztédhetnek egy ugyanolyan mag-
atmenetbol szdrmazo fotonnal). Természetesen ez a kép semmilyen magyarazatot nem
ad arra, hogy a magoknak miért csak néhany szazaléka nem 16kédik vissza (és ugyanak-
kor az altaluk kibocsatott sugarzas természetes vonalszélességii is marad). Ezen kiviil a
hémérsékletfiiggés sem értheté meg igy.

Az van emogott, hogy a kristalyban kotott magok valdjaban egyaltalan nem ,,szi-
lardan kotottek”. A valdsdgban rezegnek egyenstlyi helyiik koriil, azaz a visszalokédési
impuzust nyugodtan elvihetnék a racsrezgések. A magyardzatra vard jelenség tehat az,
hogy miért lehetséges az esetek egy részében, hogy egy gamma-foton kibocsatasakor (il-
letve elnyelésekor) egyéltalan nem gerjesztédik a kristalyrdcs rezgése, és igy valéban az
egész kristaly tomege jelenik meg R kifejezésében (vagyis R elhanyagolhatéva valik).
Hogy ezt megérthessiik, a jelenséget a kvantummechanika segitségével kell targyalnunk.

12.4.2. Kvantummechanikai kép

A kristdlyban kotott magok szabalyos racs elrendezéstiek, és egyensulyi helyzetiik koriil
rezegnek. A lehetséges rezgési frekvencidk eloszldsat (spektrumét), a rezgések konfigurs-
ci6jat (a normélmédusokat) az atomok kozotti kotések modja és jellege hatdrozza meg,.
Szilard testek récsrezgéseit (beleértve pl. egy atom meglokédését) a normalmédusok-
nak megfelel6 harmonikus oszcillatorok rendszerével helyettesithetjiik. Ismeretes, hogy
egy w frekvencidju oszcillator csak a Aw energia egész szamu tobbszordsét veheti fel; a
normalmédusok ilyen energia-adagi gerjesztéseit fononoknak hivjuk.

A rezgési spektrumnak mindenképpen van egy felsé hatarfrekvencidja: w,,, amivel
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értelmezhetjiik a kristaly karakterisztikus (vagy Debye—) homérsékletét, melyet ©-val
jeloliink:
e = kO. (12.6)

Valésagos szilard testek rezgési spektruma bonyolult; torténelmi nevezetességli kozelités
volt az Einstein-modell: eszerint a szildrd test mind a 3N rezgési szabadsagi fokéhoz (N
a kristélyt alkoté atomok szama) egyforma w = w,, frekvencia tartozik?. Ebben a képben

azt mondhatjuk, hogy ha R = % < hw,,, akkor a visszalokodési energia nem elég a
rezgés gerjesztéséhez, azaz ilyenkor minden foton rezonancia-abszorpciot hoz 1étre. Az
oszcillator kvantaltsaga tehat magyarazatot adhat arra, hogy miért nem gerjesztédnek
néha a racsrezgések, de a pontos leirashoz kevésbé elnagyolt modellre van sziikség.

A valdsagos helyzet az, hogy a fononok w frekvenciajanak spektruma kiterjed az egész
0 < w < w, tartomanyra, azaz barmilyen kis visszalokddési energia elvileg gerjeszteni
tudja az alacsonyabb energidji fononokat. De véges homérsékleten is lehetséges az, hogy
az események egy részében egyaltalan ne gerjesztodjenek a fononok. Ha a gamma-bomlas
és az elnyelés is fonongerjesztés nélkiil torténik, akkor 1étrejon a rezonancia-abszorpcié.

A fonongerjesztés nélkiili események aranyat Lamb-Mossbauer-faktornak hivjak, ezt
most W-vel jeloljiik. Ez a kristaly felépitésének, a gamma-energianak és T-nek fiiggvénye.
Ennek részletes targyalasat pl. [2]-ban talalhatjuk meg, itt csak a végeredményt idézziik:

W = exp {—%H@?)T} (12.7)

adddik, ahol a foton impulzusa hik, és (x?), pedig T hdmérsékleten a kristdlyban rogzitett
atomok egyenstlyi helytdl valo kitérésének varhato értéke. A Mossbauer-cstcs , intenzi-
tdsa” nyilvdn W2 lesz (ha az abszorbens és a forrds ugyanolyan anyagu és hdmérsékletit),
hiszen ez a faktor jelenik meg a fononmentes kibocséatas és elnyelés soran is.

Latszik, hogy minél kisebb a fotonenergia (azaz k), illetve minél kisebb (z?), annal
jelentésebb az effektus. A zérusponti mozgdas miatt abszolit nulla fokon sem igaz, hogy
W = 1, de mindenesetre l4tszik, hogy csokkend hémérséklettel né®.

A 12.6. dbran lathatjuk a Mossbauer-effektus erdsségének homérséklet— és gamma-
energia-fliggését. Ezen az abran a T homérséklet és az R visszalokodési energia a kristaly
© Debye-hémérsékletével osszehasonlitva jelenik meg; 7'/0 dimenzidtlan szémként, R/©

2 Ez teljesen durva kozelités; torténetileg azért jelentds, mert elséként adott magyardzatot a szildrd
testek fajhdjének nem allandé voltara.

3 Szemléletes értelmezés: alacsony T-re az egy éallapotban taldlhaté fononok atlagos szdma (azaz a
betoltési szdmok) kisebbek. A fononok bozonok, igy minél t6bb van beldliik egy adott dllapotban, anndl
valdsziniibb, hogy még egy odakeriil (1d. indukalt emisszid): tehdt nagy betdltési szami fononallapotok
esetén kisebb annak valdszinlisége, hogy ne keletkezzen fonon. Mésrészt minél kisebb a visszalokodési
energia, annal nagyobb a fononkeltés nélkiili esemény valdszintisége: kisebb R kevesebb fononmddust
(csak alacsonyabb energidjiakat) tud gerjeszteni.
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pedig eV /K egységekben. Erdemes harom fontos anyagot kiilon kiemelni: az egyik legel-
terjedtebb (és a gyakorlaton is hasznalt) 5"Fe izotépot (vas), egy mésik fontos Mossbauer-
magot, az '9Sn-t (6n), illetve Mossbauer eredeti kisérletének tdrgyat, az '°'Ir magot
(iridium). Az aldbbi 12.1. tablézat ezek adatait mutatja.

[z0t6p E, R Ty /2 ) R/©
Fe | 14,412 keV | 1,958833-10 % eV | 98,3 ns | 460 K | 4,258-10° eV/K
119Gn | 23,880 keV | 2,57423-107% eV | 18,03 ns | 170 K | 1,514-107% eV/K
O | 129415 keV | 4,7077-1072 eV | 0,123 ns | 430 K | 1,095-10~4 eV /K

12.1. tabldzat. Néhény fontos Mdssbauer-mag magfizikai tulajdonsigai (a Mossbauer-
effektust mutato gerjesztett nivé £, energidja, az R visszalokodési energia, a T /5 felezési
id6) és © Debye-hémérséklete.

Ezek alapjan leolvashaté a 12.6. abrardl az effektus nagysdaga. Lathatd, hogy vas
esetében szobahémérsékleten (T' = 300 K) az 5"Fe izotép 14,4 keV-es vonaldra az effektus
nagysaga elérheti a 80%-ot is. Az 1'9Sn esetében is lehet szobahémérsékleten mérni, az
Yr-en valé méréshez viszont célszerti joval szobahémérséklet ald hiiteni a mintat.

12.5. A Mossbauer-spektrum szerkezete

A spektrum felvétele ugy torténik, hogy a forrdst az abszorbenshez képest mozgatjuk, és
a sebesség valtozasaval — kihasznélva a Doppler-eltolédéast — végigpasztazzuk a minket
érdekld energiatartomdnyt. A mozgatds sebességét (12.4)-ban mér latott AE = K%
képlettel lehet az energiavaltozassal osszekapcsolni: ha a forrds és az abszorbens vonala
pontosan egyforma energiaji, akkor a rezonancia-abszorpcié a v = 0 sebességnél lesz
a legnagyobb. Ha a két vonal eltolodik egymashoz képest, akkor v # 0-nél lesz az
abszorpcidés maximum.

Mivel a Mossbauer-effektus soran nem torténik fonongerjesztés, a homérséklet egy-
altalan nem okoz kiszélesedést. fgy észreveheto vonaleltolodast okoz mar a termé-
szetes vonalszélesség (pl. ®"Fe-ra ez kb. 4,6-107% eV) nagysdgrendjébe es6 eltérés is.
Tehat a Mossbauer-effektus segitségével ilyen pontossagu energiamérést végezhetiink!
Ez rendkiviil nagy pontossag, ez teszi a Mossbauer-effektust az egyik legérzékenyebb
anyagszerkezet-vizsgalati méodszerré.

A spektrumban a forras és az abszorbens vonalanak ered@jét fogjuk megkapni. Na-
gyon vékony félidk esetén a félértékszélesség kb. 2I', a természetes vonalszélesség két-
szerese lesz'. Egy tipikus egyvonalas ,alap” Mossbauer-spketrumot mutat a 12.7. dbra.

4 Két Lorentz-gorbe konvolticidja is Lorentz-gorbe, és a szélességek sszeadddnak. Gauss-eloszldsokra
is igaz, hogy a konvolicié ismét Gauss-eloszldst ad, de ott a szélességek négyzetei additivak.
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12.6. dbra. A Mossbauer-effektus erdsségének (azaz a Lamb-Mossbauer-faktornak), f-
nek fiiggése a visszalokédési energiatol (R), a minta homérsékletétdl (T') illetve a Debye-
hémérséklettdl (0). A gorbék paraméterének, £-nak a mértékegysége eV/K.

12.5.1. A spektrumbdl kaphaté informaciok

A Mossbauer-spektrumokban az energianivok egészen kis valtozasait is észrevehetjiik.
fgy pl. felhasadast okoz a mag méagneses momentumanak a magneses térrel, a mag kvad-
rupélmomentumanak az inhomogén elektromos térrel valé kolcsonhatasa. Eltolodast
okoz a mag Coulomb-kolcsénhatasa az elektronfelhdjével, az eltérd gravitacios tér és ho-
mérséklet, stb. Ha csak egy vonalat mértiink ki, akkor is alaposan meg kell vizsgélni a
vonal alakjat, mert lehetséges, hogy tobb igen kozeli vonal ereddjét kapjuk.

A Mossbauer-spektrummal az atommag helyén mérhetjiik ki az atommag koérnyeze-
tének hatasat a mag allapotara. Az informacidk értelmezésénél a f6 problémat az jelenti,
hogy a mag elektronfelhGje és a kristdlyszerkezet ismeretében ki tudjuk szamolni a var-
haté spektrumot, de a spektrumbdl altalaban nem tudjuk egyértelmiien visszaszamolni a
hato tereket, ugyanis egy adott valtozést tobb kiilonboz6 (vagy egyiittesen hatd) tér is eld
tud idézni. Ilyen esetekben mesterséges terekkel, nagy pontossagu kiegészité mérésekkel,
illetve modellek ellendrzésével tehetjiik egyértelmiivé az eredményeket. Az egyszeriibb
vonalszerkezetek esetén is vizsgalhatjuk a vonal eltolédasat, illetve a vonal felhasadasat.
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12.7. 4bra. Egyszerii, egyvonalas Mossbauer-spektrum (***Ir magon végrehajtott kisér-
let).

Vonal helyének megvaltozasa

Izomér (kémiai) eltolodasrdl beszéliink, ha a mag energiaszintjeit a magnak az elekt-
ronfelhével valé elektrosztatikus kolesonhatasa moédositja. Két eltérd vegyiiletben vagy
kristalyszerkezetben, ahol az elektronfelhdk kissé masok, az s-elektronok stirtisége is mas
amag helyén, igy ez a kolesonhatas is kiilonbozo lesz. Ennek kévetkeztében a két vegyiilet
Mossbauer-spektruma egymashoz képest eltolodik. Az irodalomban taldlhaté szamoldst
mellozve, az eltolédas értéke az alabbi mdédon adhaté meg:

AE = 2 (JU,0), — [, (0)2) ()6 — (r2).) (12.8)

ahol Z a mag toltése elemi egységekben, e az elemi toltés, WU,(0) az s-elektron hulldm-
fliggvényének értéke az abszorbensben (A) illetve a forrdsban (F'), (r?) pedig a magsugér-
négyzet atlagos értéke a gerjesztett (G) illetve az alapallapotban (A). A (12.8) képletb6l
lathato, hogy a mag helyén levé elektronstiriiségtol fiigg az energiaeltoldédés, ezt viszont
a teljes elektronszerkezet hatarozza meg. fgy ez utébbira kovetkeztetni lehet. A fentiek
magyarazatot adnak arra is, hogy miért lehetnek kiilonbozoek az eltéré hordozoéanyagu
Mossbauer-sugarforrasok, bar az izotép benniik azonos.

Az elektronfelhovel valo kolesonhatas mellett izomér eltolédésnak szokés nevezni azo-
kat az eltolédésokat is, amelyeket egyéb hatdsok okoznak, mint pl. a gravitacids tér, vagy
a hémérséklet véltozasa (a kristélyszerkezet véltozasan keresztiil).

259



LN i imp/sec

’ N
CM Fe .

: 10 45 g5 10 Wnm/s)

12.8. dbra. (a): A Na-nitroprusszid molekula Fe-atomot tartalmazé részének térszerke-
zete, (b): Kvadrupél-felhasadt Moéssbauer-spektrum (°"Fe magon végrehajtott kisérlet).

Kvadrupdélus vonalfelhasadas

Id / /7 2 3 144 /
Ha egy Q kvadrupdl-nyomatéki atommag 2% gradiensti elektromos térben van, akkor
. az . . . !
a magnivok eltolddnak a kovetkezd energidval (itt I a magnivé spinje, m; a magneses
kvantumszam, n az Un. aszimmetria-faktor, ami axiélis szimmetria esetén 0):

e@Q 0%V
A2 — 1) 922

Az eltolédas kiilonbozo lehet egy adott alnivo kiilonb6z6 magneses kvantumszamai ese-
tén, ami az addig degeneralt vonalat felhasitja. Erdekessége, hogy a +mj-hez és a
—my-hez tartozé nivékat nem kiilonbozteti meg egyméstol. A térgradienst elsdsorban
az elektronfelhd gombszimmetriatol valo eltérése okozhatja, amirdl igy tehat informéciot
kaphatunk. A 12.8(a). &bra mutatja a gyakorlat sordn vizsgalandé nétrium-nitroprusszid
minta Fe atommagot tartalmazé részének a térszerkezetét. Az egyik csicsban 1évo NO
gyok miatt a Fe magot koriilvevé elektronfelhd nem gémbszimmetrikus. A 12.8(h). dbra
ilyen kvadrupolus-felhasadt Mossbauer-spektrumra mutat példat.

772

AE = [3mi—I(I+1)]4/1+ 3

(12.9)

Magneses vonalfelhasadas

A magneses tér energia-moddosité hatdsa az alabbi:

AE =g-uyn-B-my, (12.10)
ahol g a giromégneses tényezd, uy = % ~ 5-1072" J/T = 3,15238-10~" keV/T) a

magmagneton, B a maéagneses térerésség a mag helyén, m; az impulzusmomentum B
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12.9. dbra. Mégnesesen felhasadt Massbauer-spektrum (°"Fe).

irdnyu vetiilete. A lagyvas (azaz a normaél tércentralt kobos kristalyszerkezeti tiszta
vas) esetében a magneses tér (azaz az atommag helyén 1év6, hiperfinom felhasadést
okoz6 tér) kétszer hdrom vonal megjelenését okozza. (A 3/2 spinti gerjesztett dllapotbdl
az 1/2 spinii alapéllapotba az dtmenet egy 1 spinii foton kibdcsatasaval torténik, azaz
az impulzusmomentum-megmaradas miatt csak i% — j:%, i% — j:%, és j:% — :F%
atmenetek lehetségesek). A 12.9. dbra mutatja a vas tipikus Mossbauer-spektrumat.

A vonalak szélessége

A valédi T' vonalszélesség (élettartam) preciz kiszamitasa felhasadt spektrum esetén meg-
lehetosen nehézkes. Ennek elkeriilésére az aldbbi, gyakorlatban jobban hasznélhaté és
elegendden pontos képletet célszerti alkalmazni (vékony félidknal — a mi esetiinkben is
— a mésodrendii tag elhagyhatd):

riep) wiTa+Tp  (wTy+Tp)?
: =2 : - 12.11
r * 4 625 ’ ( )
ahol w; a felhasadt spektrumban az adott (i-edik) vonal relativ intenzitdsa () Jw; = 1), T
(exp

a szabad izotop természetes vonalszélessége, I'; ) pedig az i-edik vonal mért szélessége.
Mint fentebb lattuk, a kettes faktor az elején a két Lorentz-gorbe konvoliciéjabol adédik,
a tovabbi tagok a minta és a forrds véges vastagsiagaval kapcsolatosak: T4 és Tk az
abszorbens és a forrds (dimenzidtlan) effektiv vastagsdga. Ezek kiszamitasa igy torténik:
T = f-n-a-o0y-t, ahol f a Mossbauer-faktor (az effektus nagysdga), n a magok
szamslrisége, a a megfelels (vizsgilt, rezonancia-abszorpciora képes) izotép aranya, o
az abszorpcios hataskeresztmetszet a rezonancia-energian, és t a tényleges vastagsag.
Az &ltalunk hasznalt 57Co forras effektiv vastagsaga Trx = 1,62. Ha a mintdban nincs
nivofelhasadas, akkor a fenti képletben w; = 1. Tehat vonalfelhasadds esetén a minta
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az egyes vonalak szempontjabdl ,,vékonyabbnak latszik”. A lagyvas hat vonalra hasado
spektruméban ezért a kiilonboz6 intenzitasu vonalak szélessége is kiilonbozni fog. (Az
intenzitasokat, illetve ezek relativ ardnyat a mérésbol az abszorpcios cstucs teriiletének
meghatarozasaval kaphatjuk meg, ez utébbi pedig az illesztéssel kapott amplitudo és
vonalszélesség szorzatdval aranyos.)

12.6. Mérés és méroberendezés

A Mossbauer-spektrumot legcélszertibben a mar emlitett modon vehetjiik fel: ha a forrdst
az abszorbenshez képest mozgatjuk, igy a Doppler-effektussal pont olyan nagysagrendi
energiavaltozasokat hozunk létre, amilyenek megmérése a célunk. Olyan forrast célszerii
hasznalni, amiben nincs felhasadas (12.7. abra). gy a Doppler-effektus segitségével —
a forras sebességét folyamatosan valtoztatva — letapogatjuk az abszorbens vonalszerke-
zetét. A kisugarzott foton energidjanak megvéltozasa v sebességgel (v < ¢) mozgatott
sugdrforrds esetén ugye AE = E,?. Elegendden sok kiilonbozd sebességértéknél, vagy
folytonos sebességvaltozas mellett detektalt intenzitasvaltozast regisztralva megkapjuk
magat a spektrumot. A mérési elrendezésiink a kovetkezd: a forras altal kibocsatott
gamma-fotonokat a (nem tul vastag) mintan atbocsétjuk, és a minta mogott elhelyezett
detektorral észleljiik az dthaladt fotonokat. Ilyenkor a rezonancia-abszorpcié gy jelent-
kezik, hogy az athalad6 fotonok szama lecsdkken: a mintdban elnyelédnek a fotonok, és
az igy létrejovo gerjesztett magallapotok lebomlasa méar minden iranyba sugérozza ki a
fotonokat, tehat a nyalab szaméara ezek ,elvesztek”.

Erdemes megemliteni, hogy nemecsak ez a fajta mérés létezik. Az emlitett elrendezés
hatranya, hogy csak nem tul vastag mintaknal hasznalhaté. Vékonyrétegek fizikajaban
elterjedt moédszer a konverziés elektron Mossbauer-spektroszképia: ekkor a rezonancia-
abszorpciot nem az athaladd fotonok mérésével, hanem az abszorpcio soran keletkezo
gerjesztett allapot elbomlésanak megfigyelésével észleljiik. Erre lehetéséget ad az, hogy
ez a lebomlds a Mossbauer-magok jo részében nemcsak gamma-fotonok kibocsatasaval
torténhet, hanem megfelel (a gerjesztési energidnal a kotési energidval kevesebb) energi-
aju konverzios elektronok kibocsatasaval is, amit azutéan karakterisztikus rontgensugéarzas
vagy esetleg Auger-elektronok kibocsatasa kovet. Ezek észlelése is informaciot ad tehat
az abszorpcio megtorténtérol. Mivel itt nem sziikséges, hogy a forrasbdl kijové gammasu-
gar athaladjon a mintan, hanem elég, ha csak a minta vékony feliileti rétegérdl visszafelé
kilépé konverzids elektronokat mérjiik, az ilyen fajta Mossbauer-spektroszkopia (ez a
konverziés elektron Mossbauer-spektroszképia, CEMS) nagyon alkalmas vékonyrétegek
és mas nanoszerkezetek anyagfizikai vizsgalatara.

A Mossbauer-effektus feltételeit tobb atommag kielégiti (jelenleg 34 Mossbauer-magot
ismernek, 1d. pl. [3]), de leginkdbb a 5"Fe és az ''%Sn haszndlatos: ldttuk (12.6. dbra
és 12.1. tablazat), hogy ezeknél a magokndl szobahémérsékleten is (és afolott is széles
tartomdnyban) jelentés az effektus. A 5"Fe mag minket érdekls energiaszint-sémajat

262



lathatjuk a 12.10. dbran. A 14,4 keV-es, 3/2 spinii allapot pontos energianivéja 14413
eV, élettartama 141,8 ns (felezési ideje 98,3 ns).

e
Fa= 2. 271nap

o

5/57 137 keV ——1— 10" ¥sec
I |

lox Loty

12.10. dbra. A hasznalt ®"Co izotép bomldsi séméja.

A laboratériumi gyakorlat soran mi a ,klasszikus” Mossbauer-elrendezést hasznal-
juk: a forrds altal kibocsatott fotonokat a (vékony) minta mogotti gamma-detektorral
észleljiik; a rezonanciaabszorpciéo mértékérol az atjutott fotonok szama ad informaciot.

A méréberendezéssel méréseket végezhetiink a 271 nap felezési idejii > Co forras elekt-
ronbefogdsos bomlasdbél szdrmazé gerjesztett >"Fe atommag 14,4 keV-es (vagy az 9Sn
26 keV-es) v-vonala segitségével a 0,05-15 mm/s sebességtartoményban. A forrdst cél-
szertt allando gyorsulassal mozgatnunk, a gyorsulas eléjelét félperiodusonként valtoz-
tatva. Ekkor minden periédus alatt a sebesség nullatél egy pozitiv és negativ maximalis
értékig valtozik (12.11. dbra). A beiitéseket (azaz az abszorbensen dtjutott és gamma-
detektorunkban érzékelt gamma-fotonokat) a forras aktuédlis pillanatnyi sebessége érté-
keinek megfeleloen kiilon kivanjuk gytijteni, és az igy kapott beiitésszamokat a sebesség
fiiggvényében abrazolva megkaphatjuk a Mossbauer-spektrumot. Cstcsot (intenzitdsmi-
nimumot) a sebesség fiiggvényében ott fogunk kapni, ahol éppen olyan sebességgel mozog
a forras, hogy teljesiiljon a rezonancia-abszorpcio feltétele.

Ezt a fajta adatgylijtést egy sokcsatornas analizator képes elvégezni. A gamma-
detektorbol szarmazo impulzusokat el6szor amplitidd, majd ido szerint szelektaljuk. Az
amplitidé (azaz az észlelt gamma-energia) szerinti szelekcidval elkiilonitjiik a Mossbauer-
atmenethez tartozo jeleket a detektorban keletkez6 egyéb eredetii jelektdl (ilyenek a moz-
gatoszerkezet, 6lomarnyékolas és a forras K ,-jelei, valamint a forras tobbi y-atmenete és
az azokhoz tartozé méasodlagos effektusok). Ezzel kikiiszoboljiik azt, hogy a rezonancia-
abszorpciot biztosan nem okozd fotonok detektdlasaval rontsuk a mérés statisztikai szig-
nifikancidjat (azaz a jel/zaj ardnyt).

A Mossbauer-atmenethez tartozd jelek kivalogatasa utan az id6 szerinti osztalyo-
zast az analizator-kartya végzi. A laboratériumi gyakorlat soran a forras mozgéasat egy
T = 41,2 £ 0,2 ms periodusidejii flirészfog-jellel vezéreljiik. A beérkezo jelek id6 sze-
rinti osztdlyozasa gy torténik, hogy egy szamldlé egy periéduson (7" = 41 ms) beliil
egyenld idékozonként (40 ps) az adattarold berendezés egymés utan kovetkezd csator-

263



12.11. dbra. A forras mozgasat leir6 haromszogjel a sokcsatornas analizatoros mérésnél.
A fiiggbleges vonalak a sokcsatornas analizator mintavételezésére utalnak. A periddus a
t = 0 idénél kezdddik a 0. csatornanal.

ndit kapuzza (lathatéan osszesen 1024 csatornat), igy egy adott id6pillanatban érkezett
beiités az idopontnak megfeleld csatornaban jelentkezik. Mivel azonban fél periéduson
beliil (a 12.11. dbra szerint) az id6 és a sebesség kozott linedris kapesolat van, az id
szerinti osztalyozéas egytttal sebesség szerinti osztalyozast is jelent. Egy adott sebes-
séghez egy peridduson beliil két idépont is tartozik, ezért a Mossbauer-spektrum vonalai
szimmetrikusan, a maximalis (vagy minimalis) sebességhez tartozé idépontra tiikrozédve
megduplazédnam. Az osztalyozast egy startjel inditja, amely a hdromszogjel megindula-
sat is jelenti, majd az 1024 csatorna befejeztével az analizator ad egy jelet (szinkronjel)
a haromszogjel befejezéséhez. fgy biztosithaté a mozgatas és az adatgytijtés szigoru
egyiittfutasa.

Az allandé gyorsulds miatt az adott kis idé-intervallumon beliil is valtozik a sebes-
ség, ezért az abszorbens természetes vonalszélességénél néhanyszor kisebbre kell valasz-
tani egy csatorna sebességben kifejezett szélességét. fgy elkeriilhetjiik az abszorpcios
vonal elmosddasat. Mivel a sugarforrasban 1évé anyagok Doppler-energidja ardnyos a
sebességgel, teljesen altalanosan irhatjuk, hogy

v(t)=vo+dt = AFE ~uv~t~ csatornaszim .

Tehat a mérés befejeztével a csatornakban tarolt beiitésszamokat a csatornaszam fiigg-
vényében abrazolva megkapjuk a vizsgalt minta Mdossbauer-spektrumat. Ez az dbrazoléas
a mérést végzo, az analizatorkartyat is tartalmazé szamitogép képernyojén torténik.

Tekintsiik meg a berendezés blokkvazlatat a 12.12. abran, és vizsgaljuk meg részlete-
sebben a rendszer mitkodését!

A forras egy hangszéréra erositett riad tetejéhez van rogzitve. A forrast a hangszéro
mozgatja, és egy rugalmas lemez tériti vissza a nyugalmi helyzetébe. A meghajté te-
kercsbe impulzust vezetiink. Egy mésik (mintavevd) tekercs pontosan érzékeli a rid
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mozgasat. Az ebbdl jovo jelet Gsszehasonlité (differencidl)erdsitore vezetjiik, és az osz-
cilloszképon is megjelenitjiik. A masik bemenetre linedris haromszogjelet visziink. A
felerositett kiilonbségi jellel a mozgatdegységet hajtjuk: ez egy tun. koveto szabdlyozés,
amely annal jobban kozeliti a referenciajelet, minél nagyobb a szabalyoz6 kor erositése.
A periédus kezdetét jelzo szinkronjelet a mozgatdegység szolgaltatja a PC-be épitett
analizatorkartya szamara.

NIM HV Erésitd Diszkriminator
Detektor Positive Bipolar in 1 out|
v in out AKO/KO
HV >

A\ 4

HV in Unipolar
out out

9 Minta Preamp
orras ADC Gate

Vezérléegység NIM-TTL MCS

Multich. analyzer konverter Dwell
Hang- increment channel in -
Szoro Multich. analyzer channel out
start
Control Plin Start 4+

Power
v Dri b out Start in 4
Iﬁ river ower NIM

Oszcilloszkép generator supply

PC kartya

-ZCO0O0O

1

A

12.12. dbra. A mérési elrendezés logikai séméja.

A ®7Co elektronbefogisos bomlasabdl szarmazé > Fe gerjesztett allapota altal kibo-
csatott, minket érdekld 14,4 keV-es fotonok koziil az abszorbensen (azaz a mintan) at-
jutottakat detektaljuk egy gaztoltésii proporcionalis szamlaléval. A toltégaz 1,5 atm
nyomasu Xe+COy gazkeverék egy fémhengerben, melynek tengelyében egy vékony, nagy
pozitiv fesziiltségre (+2700 V) kapesolt drétszal van. A fotonok egy berillium-ablakon &t
lépnek a hengerbe, majd a nemesgdazban fotoeffektussal (esetleg Compton-effektussal)
kolesonhatnak, energidjukat atadjdk egy elektronnak®. A fotoeffektusnak az energia
novekedésével erésen csokkend hataskeresztmetszete miatt a detektor nem érzékeny a
sokkal nagyobb energidju fotonokra, mig a sokkal kisebb energiajiak mar a mintan sem
jutnak at. Ezért is kényelmes a 14,4 keV energidji vonal hasznilata (amellett, hogy a
Méssbauer-effektushoz is megfelelé). A minta alatti 6lom-kollimatorbdl szarmazé ront-
genvonalak és az elektronikus zaj adjék a kisenergiaji beiitések nagy részét.

5 A xenonatomnak (Z = 54) nagy a fotoeffektus-hataskeresztmetszete, tovabb4 kémiailag is semleges,
ezért kényelmes. A berillium (Z = 4) viszont szinte nem is 1ép kélesénhatdsba a fotonokkal.
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Az igy meglokott elektron ionizdlja a gazt, és a keltett szabad elektronok elindulnak a
pozitiv fesziiltségi szalra. A szal kozelében a nagy térerdsség miatt a driftelo elektronok
egy atlagos szabad uthossz alatt mar a tovabbi ionizéciéhoz sziikséges energiara tesznek
szert, azaz elektronlavina alakul ki. Az elektronok a szalra gytlnek, és mennyiségiik
aranyos az eredeti foton energidjaval, vagyis az elsodleges ion-elektron parok szamaval.
Ennek statisztikus fluktudcidja miatt az energiafelbontds csak kb. 11%. A szélrél az
elektromos jel az el6er6sitébe, majd egy spektroszkdpiai ersitébe jut, melynek kimenete
egy diszkriminatorba jut, ahol beallithat6 az a fotonenergia-tartomany, amelybe tartozé
fotonokat a Mossbauer-spektrumhoz akarjuk hasznalni. Itt valasztjuk ki a 14,4 keV-es
vonalat. A diszkriminator kimenete a PC analizatorkartya kapujelét adja, amelynek
idGtartama alatt a kéartya ADC (Analog-to-Digital Converter) egysége az erésité unipo-
laris kimendjelét integrédlja, megéllapitva ezzel a beérkezo foton energidjat. Megmérve
ilyen médon a fotonok energia szerinti eloszlaséat, beallithatjuk a diszkriminatort olyan
hatarokra, hogy csak a nekiink kell6 fotonok jelei jussanak at. Ez rendkiviil fontos:
Méssbauer-mérésnél a diszkriminator kimenete jelzi a PC kartydnak a beiités idejét (ez
kell a Mossbauer-spektrumhoz), de ide mar csak a megfelel6 fotonok jelei juthatnak, mert
a tobbi foton jele elrontana a Mdossbauer-mérés szignifikancigjat.

Megjegyzés: a gyakorlaton ®’Co sugarforrdst hasznalunk, ami élomburkolattal van
ledarnyékolva, kivéve természetesen a felfelé szabadon hagyott kollimator-ablakot. A
kollimdtor-ablak f6lé ne nyuljunk! A forras aktivitdsa 2011. janudr 1-én 41 MBq volt®.

12.7. Meérési feladatok

1. Kalibraljuk a sebesség-csatornaszam osszefiiggést a lagyvas minta alapjan! A két
legtdvolabbi cstics energiakiilonbsége sebességben kifejezve dg — 03 = 10,6162 mm/s.

2. Hatdrozzuk meg a rozsdamentes acél és a NayFe!! (CN),NO (nétrium-nitroprusszid)
minta izomér eltolédasat a lagyvashoz képest!

3. Abrézoljuk a ligyvas spektrumaban mért T vonalszélességeket a w; relativ in-
tenzitasok fliggvényében, és illessziink az adatokra egyenest! Ennek paramétereibol és
a (12.11) formulabol szamitsuk ki a gerjesztett allapot élettartamét, annak mérési hi-
bajat, és hasonlitsuk ossze az irodalmi adattal (141,8 ns)! A kapott természetes vonal-
szélesség ismeretében hatdrozzuk meg a mintédk effektiv vastagsdgat (T4), és ellendriz-
zitk a (12.11) képletben a mésodrendii tag elhanyagoldsianak jogossagat! (A forrdsra
Tr = 1,62.)

4. Hatarozzuk meg az elektromos térgradiens <%27‘2/) értékét a natrium-nitroprusszid

mintdban! Az elektromos kvadrupdl-momentum értéke a *"Fe minket érdeklé elsé ger-
jesztett dllapotdban Q3,5 =0,21 barn (n = 0).

6 A minta aktivitdsa azéta jelentésen csokkent (a felezési id6 273 nap). A jovében remélhetéleg 1
sugarforras keriil a mérOberendezésbe, hogy gyorsabban lehessen adott szignifikancidju mérést végezni.
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5. A magnivé Zeeman-felhasadasara B magneses indukciéju belsé térben igaz, hogy
AE,, = —2u;B, ahol ur = gunI. Hatdrozzuk meg a °"Fe mégneses momentumat az
elsé gerjesztett dllapotban (p3/2)! Mekkora a B értéke a lagyvas mintdban? (Tudjuk,
hogy 112 = +0,090604 p1y.) Az eltolédott csticsok beazonositasara felhasznalhatjuk,
hogy az egyes alnivok kozotti atmenetek intenzitds-aranyaira polikristalyos anyag esetén
az alabbi érvényes’:

' 1L i 1=3:2:1.

g Lepoay lapony
6. A 4. feladatban kapott elektromos térgradiens és az 5. feladatban kapott méagneses

térerosség értékét hasonlitsuk Ossze a hidrogénatom Bohr-modelljében az alapallapotu
elektron altal a proton helyén létrehozott elektromos tér gradiensével ill. magneses térrel!

7. Allapitsuk meg a perodikusan mozgatott forras legnagyobb kitérésének mértékét!
Feltéve, hogy a forrds és a minta 1 cm tdvolsdgban van, hany % tdvolsag-ingadozdst
jelent ez? (Vajon jelenthet-e ez észrevehet6 hibat a csiicsok alakjanak felvételénél?)

8. Tervezziink mérés-osszedllitast, amely alkalmas lenne a gravitaciés voroseltolodas
mérésére! (Milyen magasra kellene tenni a forrast az abszorbenshez képest, milyen erés
forrast kellene hasznélni, mennyi ideig kellene mérni, hogy a hatds kimutathaté legyen?)

12.8. Ellenorzo kérdések

1. Mi a Mossbauer-effektus?
2. Miért éppen *"Co forrdst haszndlunk a kisérletben?

3. Miért jut ki altaldban nagy valdszinliséggel a gammasugarzas egy v-bomlé anyagot
tartalmazé testbol, azaz miért nem nyelddik el ismét? Hogyan moédosithato a test fizikai
allapota, hogy az ismételt elnyelodés nagyobb valdszintiséggel kivetkezzen be?

4. Milyen effektus révén és hdny alnivéra hasad fel a >"Fe izotép 1/2 spinfi alap— és
3/2 spinfi gerjesztett allapota homogén kiilsé magneses térben? A 5"Fe izotép 3/2 spintt
alap— és 1/2 spinti gerjesztett allapota kozott hany megengedett dtmenet van és miért?

5. Mi az elektromos kvadrupélmomentum mértékegysége?
6. Mi okozza a kvadrupol-felhasadast?
7. Mi okozza az izomér-eltolodast?

8. Hany részre hasad fel a ®"Fe mag 14,4 keV-es gerjesztett allapota, ha homogén elekt-
romos térbe helyezziik?

9. Milyen polaritast nagyfesziiltséget kapcsolunk a detektorra és miért?
10. Hogyan miikodik a fotonok detektalasara hasznalt eszkoziink?

11. A mérés soran hogyan valtozik a mozgatott minta gyorsulasa, sebessége, kitérése az

7 A 3/2 spinfi dllapot egy 1-es spinfi fotonra és egy 1/2 spinti alapéllapotra bomlik. A fenti aranyok
a Wigner-Eckart-tétel alapjan a megfelel6 Clebsh-Gordan-egyiitthatok négyzetei.
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ido fliiggvényében? Mi torténne a spektrummal masfajta fiiggvényt valasztasa esetén?
12. Erzékeny—e a detektorunk a 5"Fe izotép 137 keV-es gamma-vonaldra, és miért?
13. Mekkora a fotondetektaldé berendezésiink energiafelbontésa, és mi limitalja?

14. Mi a szerepe a diszkriminatornak a mérésben, miért sziikséges hasznalni?

15. Hogyan hatdrozhatjuk meg a 3/2 spinli nivé élettartamét a mérésiink sordn?

16. Hogyan valtozna a Mossbauer-effektust mutaté magok szama, ha a mintat lehtite-
nénk, illetve ha felmelegitenénk?

17. Mi teszi lehet6vé, hogy a fotonok energidjat 10~% pontossaggal valtoztassuk?
18. Miért alkalmaznak olykor kiils6 tereket a Mossbauer-spektroszképiaban?

19. A foton milyen kolesonhatasokba tud 1épni a detektor anyagaval, és ezek koziil me-
lyik torténik mérésiinkben a legnagyobb valdszintiséggel?

20. Hogyan bomlik a *"Co ®*"Fe-ra? Ekozben 6sszesen hany részecske keletkezik?

12.9. A mérés menete

A berendezés bekapcsolasa

A méréberendezést a mérocsoport a laborvezetd feliigyelete mellett hasznalja. Kapcsol-
juk be az oszcilloszképot, a mozgaté-mechanizmus fékapcesoldjat (netz), majd a gamma-
detektor elektronikus részének fékapcsoldjat (a jobb szélsé NIM egységen)! Az oszcil-
loszképon megjelenik a forrds sebesség-id6 fiiggvénye (egy fiirészfog alaku jel). Ezutén
ellenérizziik, hogy a nagyfesziiltség nullara van-e allitva, majd kapcsoljuk be az egységet!
A fesziiltséget lassan, 1épésenként 3-5 méasodpercet varva allitsuk 2700 V fesziiltségre®!
Helyes miikodés esetén a jelerositon 1évo piros LED vilagitani kezd, mutatva, hogy a
detektor gamma-impulzusokat érzékel. Kapcsoljuk be a nyomtatét és a szamitogépet,
melyen automatikusan elindul a méroprogram.

A mér6program hasznalata

A méréprogrammal vehetjiik fel a Mossbauer-spektrumot és a gammaenergia-spektrumot
(ez utébbi a diszkriminédtor bedllitasahoz sziikséges). A program a héttérben futtathato,
igy az adatgytjtés kozben az el6z6 mérést kiértékelhetjiik egy masik programmal.

A méroprogram kétféle modban hasznédlhaté: a detektalt fotonok energiaspektruma-
nak illetve a Mossbauer-spektrumnak a mérésére, ezek kozott az Alt-m (Mode) menii
(PHA) illetve (MCS) alpontjaival lehet valtani. Az adatgy(ijtést az F1 gombbal indit-
hatjuk el ill. &llithatjuk le (Start, Stop). Mérés kozben az Up, Down billentytikkel és az
Enter-rel allithatjuk a fiiggéleges skalat. A képernyén megjelené aktudlis, megallitott
spektrum a Ctrl-F2-vel torolhetd. Az F2 gombbal letilthatjuk ill. djra engedélyezhetjiik
a spektrum torlését. A letorolt, nem mentett spektrum visszavonhatatlanul elveszett!

8 ElSszor nagyobb, 500 V-os 1épésekben, majd utoljara a két 100 V-os 1épést!
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A diszkriminator beallitasa

A méréprogramban esetleg megjelend korabbi spektrumot toroljiik ki (Crt1-F2), allitsuk
a programot PHA médba (Alt-m), majd inditsuk el a mérést (F1)! A program elkezdi
gyljteni a spektrumot, melyen lathato lesz a csicsokbdl allé szerkezet. Mossbauer-
effektust a 14,4 keV-es cstics ad, a tobbi foton csak a hatteret noveli, azaz rontja a mérés
szignifikancigjat (az abszorpcids vonalak adott mindségii méréséhez sziikséges id6t no-
veli). A diszkriminétort tigy kell beallitani, hogy csak akkor adjon jelet a szamit6gépnek,
ha az érkezett foton a 14,4 keV-es cstcshoz tartozik. A diszkrimindlds alsé szintjét (E)
és az elfogadott intervallum szélességét (AFE) valtoztatva lathatjuk, hogy a spektrum
gyarapoddsa megdll ott, ahol a diszkriminator letiltja az analog jelet. (A felsé hatér
nem éles, mivel az egység a gyors miikodés érdekében pontatlanabbul dolgozik.) Erde-
mes a végsd beallitas elétt kisérletezgetni a diszkriminatorral. A kivant vonalat segit
felismerni, hogy a mintdk mellett talalhatd két folia koziil a vékonyabb atengedi a 14,4
keV-es fotonokat, de a kisebb energidjuakat nem, mig a vastagabb azokat sem engedi at.

A minta behelyezése és a spektrum felvétele

Miutan a diszkriminatorral kivalasztottuk a 14,4 keV-es vonalat, allitsuk a méroprogra-
mot Mossbauer-analizalé (MCS) iizemmddba (Alt-m)?! Helyezziik be elséként a rozsda-
mentes acél mintat, majd inditsuk el a mérést (F1)! Par perc utdn maér tisztén latszik két
abszorpcios vonal a spektrumban. A megfelel6 minéségli spektrum elérése utan mentsiik
el az adatsort. A képernyon megjeleno spektrumot az £ megnyomasaval, a File meniibol
az Ascii File Save valasztasaval menthetjiik egy .asc kiterjesztési file-ba. Ennek neve
utaljon a minta fajtajara (LV, NP vagy AC) és a mérés détumara (EEHHNN)!

A rozsdamentes acél minta adatsoranak mentése utan helyezziik be a natrium-nitro-
prusszid mintat, inditsuk el az j mérést, majd ezt folyamatban hagyva lépjiink ki a
programbdl az Alt-q (Quit) megnyoméasdsval: itt valasszuk a Make PCA Resident me-
niipontot (igy az 1j spektrum rogzitése folyamatban marad). A kiértékelés befejeztével
a programba a DOS-prompthdl az ,,exit” begépelésével térhetiink vissza.

Az 14j minta mérése kozben értékeljiikk ki az el6z6 spektrumot! A mért adatsort
ehhez konvertalnunk kell. A méréprogrambol valo kilépés utan inditsuk el a Norton
Commandert az ,nc” parancs begépelésével! Keressiik meg a mentett .asc kiterjesztési
adatfile-t, majd nyomjunk Enter-t! Néhany masodperces utan a konvertalas elkésziil,
.mms kiterjesztéssel. Ezutan 1épjiink ki a Norton Commander-bdl F10-zel!

A kiértékel6program hasznalata
A kiértékel6program inditasdhoz 1épjink a C:\ MMS\ konyvtarba, majd inditsuk el az
mmsdi.exe programot! A meniipontok kozott az Up, Down, Enter gombokkal navigalha-

9 MCS médba véltakor a mérési idét (Dwell) és a mérési periédusok szamét (Passes) ne véltoztassuk
meg (értékiik ,EXTERNAL” illetve ,,0” kell, hogy legyen), hanem az Esc-pel 1épjiink vissza a programbal
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tunk, a fémeniibe az Esc gombbal juthatunk vissza. A programmal a felvett adatsorra
negativ amplitudoju Lorentz-gorbék osszegét illeszthetjiik konstans hattérrel, igy meg-
hatarozhat6 a vonalak helye, erdssége, szélessége. Az elso 1épés a mért spektrum , 6ssze-
hajtasa” a szimmetriapontjban. Az Osszehajtdsi hely meghatarozasihoz mar egy-egy
illesztést kell végezni, ez indokolja a végzendé feladatok alabbi sorrendjét.

A Transfer Menu— Spectrum from File meniiponttal tolthetjiikk be a mentett .mms
kiterjesztésti adatsorunkat. A fémeniibe valé visszatérés (Esc) utdn dbrazoljuk a spektru-
mot (Editor Menu— Display Spectrum). A kurzort a Left és Right gombokkal (nagyobb
lépésekben a Ctrl lenyoméasaval egyiitt) mozgathatjuk, amivel az adott hely csatorna-
szdma és az ottani beiitésszam leolvashaté. Osszehajtds elétt a rozsdamentes acél min-
tanal két csucs lathato. Ezek helyét és amplitudéjat, illetve a hattér (alapvonal) értékét
olvassuk le a kurzorral (ezek az illesztés kezdéértékének megadasahoz kellenek)!

Illesztés

Az illesztéssel kapcsolatos miiveletek a Fit Menu-bol érhetdek el (a visszalépés az abrézolt
spektrumbdl Esc-pel torténik). Az illesztend? fiiggvényt (a megfelelé paraméterfile-t) a
T-MX from File meniipont alatt valaszhatjuk ki: most a T11111.MAT file kell, ami
egyetlen (szinglett) Lorentz-gorbét ir le! Lépjiink az Input/Display Params meniibe, és
ott adjuk meg az illesztés alabbi kezddértékeit az dbrazolt spektrum alapjan:

Baseline: a konstans hattér értéke (beiitésszamban kifejezve),

Amplitude: az abszorpciés gorbe amplituddja, pozitiv érték (beiitésszamban kifejezve),
Isomer shift: a Lorentz-gorbe helye, csatornaszamban megadva!?,

Line width: a Lorentz-gorbe félértékszélessége.

Az illesztés a Start Fit meniipont alatt indul. Az iterativ 1épések alatt lathatjuk az
egyes valtozok értékeit, ezaltal ellenorizve a konvergenciat. A program minden lépésben
felteszi a ,,Stop Fit?” kérdést, amire az N megnyomasaval folytathatjuk az illesztést.
Miutan az illesztés konvergalt, a program automatikusan kilép az illeszté meniibol. A
paraméterek illesztett értékeit az Input/Display Params meniipont alatt nézhetjiik meg; a
vonal helyét (Isomer shift) jegyezziik fel! Végezziik el az illesztést mindkét abszorpcids
cstcsra (djrakezdve a lépéseket a paraméterek megadasatol)!

A spektrum 06sszehajtasa

A spektrumot az Fditor Menu alatti Fold Spectrum meniipontban hajthatjuk 6ssze. A
hajtas helye az imént illesztett két csics helyének atlagahoz legkozelebbi egész vagy
félegész érték legyen. Az osszehajtas helyét jegyezziik fel: a tovabbiakban minden
illesztésre ugyanezt a hajtasi helyet kell hasznalnunk. A program kérésre javasol egy
osszehajtasi helyet, de ne fogadjuk el, hanem adjuk mg a fent meghatarozott értéket.

10°A programban ez az elnevezés megtéveszté: ha egyaltalan nincs eltolédds (azaz izomer shift) a
minta és a forrds vonalai kozott, akkor ennek értéke nem nulla, hanem a 41 ms-es periéduson beliil a
nulla sebességhez tartozé csatornaszdm (256 koriil, illetve dsszehajtds elétt 3-256=768 koriil is).
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Abrézoljuk az Osszehajtott spektrumot (Display Spectrum)! Eléfordulhat, hogy az
els6 egy-két pont alacsonyan, a hattér értékének nagyjabdl a felénél van, ami akkor lehet,
ha az 0sszehajtds nem pontosan az kézépen van, mert a program a kilogé adatpontokra
nem korrigdl. Ezen pontok értékét valtoztassuk meg: allitsuk egyenként ezekre a kurzort,
majd az E gomb (FEdit) megnyomésa utan irjunk be egy, a hattérhez kozeli értéket. fgy
megel6zziik, hogy a helytelen értéket kapott pontok elrontsak az illesztést.

A rozsdamentes acél minta illesztése

A fentiek utan az adatsor kész a valddi illesztésre. A rozsdamentes acél mintanal egyet-
len csucs latszik, ezt illessziik a fent mar hasznalt T11111.MAT file kivalasztasaval.
Ehhez dbrazoljuk a spektrumot, becsiiljiitk meg az illesztés kezdoértékeit, stb. A Display
Spectrum/Fit meniipont alatt megnézhetjiik az illesztett gorbét. Ezen elsd pillantédsra
latszana, ha az esetleg teljesen téves (ez nagyon rosszul megadott kezdéértékek esetén
fordulhat el8). Nyomtassuk is ki a paramétereket a Print Params meniipont alatt'!!

A natrium-nitroprusszid és a lagyvas minta illesztése
A nétrium-nitroprusszid minta spektrumat beolvasds és osszehajtas (ugyanott, ahol az
el6bb) utédn egy dublettel illessziik: ennek paraméterfile-ja a T21211.MAT. Egy dub-
lett két vonalbdl all, melyek amplitudéja és szélessége megegyezik. Ezt négy paraméter
hatdrozza meg: a vonalszélesség (Line Width), az amplitidé (Amplitude), a vonalpér
atlagos helye (Isomer shift) és a két vonal tavolsaga (Quadrupole splitting). Az illesztést
végezzilk az el6zdekkel analég médon, majd nyomtassuk ki az illesztett paramétereket!
A lagyvas minténal is beolvasds utdn az osszehajtas (és a ,kilégd” pontok korrigéldsa)
kovetkezik. Az illesztéshez a T63631.MAT nevii file-t kell hasznalni'?, mely hdrom dub-
lettet tartalmaz. Konnyen lathato, hogy a ldgyvas minta hat vonalat hogyan kell harom
dublettbe rendezni. Az abrazolt spektrumbdl becsiiljiikk meg az aldbbi paramétereket:

Baseline: hattér értéke

Amplitude 1,2,3: az els6, masodik ill. harmadik vonalpar amplitiddja

Isomer shift 1,2,3: a megfelel6 vonalpar atlagos helye (ezek elvileg kb. egyformak)
Quadrupole splitting 1,2,3: a megfelel6 vonalpar felhasadasa (a két vonal tédvolsdga)
Line width 1,2,3: a megfelel6 vonalpar vonalszélessége

Végezziik el az illesztést, majd nyomtassuk ki a paramétereket! A harom mintara
kapott adatokat (paramétereket) ezutdan otthon analizdlhatjuk tovabb.

A berendezés kikapcsolasakor figyelmesen jarjunk el; a nagyfesziiltséget itt is lassan
csokkentsiik nullara! A végén ellenorizziik, hogy minden kikapcsolt dllapotban van-e!

1 Ehhez el8szor ellendrizziik, hogy a szamitégépre kotott matrixnyomtatéd be van-e kapcsolva, van-e
benne papir, és az megfeleléen helyezkedik-e el a nyomtatéban valé behuzédshoz!

12° Az illesztéshez hasznélt fiiggvények elnevezési konvencidja a kovetkezd (pl. T63631.MAT): az els6
szamjegy a vonalak szamat, a masodik a kiilon valtozé amplitiddok szamat, a harmadik az egymastdl
fliggetlen csucshelyek szamat, a negyedik a kiilonbozb vonalszélességek szamaét adja meg.
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13. fejezet

A COMPTON-EFFEKTUS VIZSGALATA
(Csandd Mdté)

13.1. A Thomson-szoras

Az elektromagneses sugarzas atomokra gyakorolt hatdsa a XX. szdzad elején intenziven
kutatott teriilet volt, elég csak az atomi szinképekre, a fotovoltaikus vagy a fotoelektro-
mos hatdsra gondolni. A klasszikus kép szerint az elektromagneses sugarzas idoben és
térben peridodikusan valtakozé irdnyud elektromos és magneses tér. Ez hatdssal van az
atomokban 1évo toltésekre, gyorsithatja azokat, amelyek viszont ezen gyorsulas hatasara
sugarozhatnak — ezt nevezziik Thomson-szérasnak.

Klasszikusan a bejoévo és a kimeno hullam frekvencidja azonos, hiszen gerjesztett
rezgésrol van sz6, ahol a gerjesztés és a rezgés (amely a szort sugdrzést létrehozza)
frekvenciaja megegyezik. Ha elég nagy az intenzitas, a toltés visszalokodhet, és a Doppler-
effektus maédositja a frekvenciat, de elég kis intenzitasnal ez a hatas elhanyagolhaté.

A Kklasszikus elektrodinamika szerinti képben a bejovo elektromagneses hullam hata-
sara a toltés gyorsul (ldsd 13.1(a). abra), és dipélsugdrzast bocsat ki, melynek intenzitdsa
sin? o szerint valtozik, ahol a a gyorsulds és a sugdrzas vizsgdlt irdnya altal bezért szog.
A gyorsulas iranyat az elektromos térerosség irdanya, azaz a polarizdcié hatarozza meg,
az eltériilés szogével kifejezve pedig (1 + cos? 0)2-tel ardnyos, azaz 90 fokra szimmetrikus
eloszlast kapunk.

13.2. A Compton-effektus

Compton 1922-ben figyelte meg rontgensugarak szérodasat paraffinon. Azt latta, hogy a
szort sugarzasban nagyobb hullamhosszi komponensek jelennek meg. Ahogy fent emli-
tettiik, a klasszikus képben ez elképzelhetetlen. Pontosabban ezt a hullaimhossz-valtozast
nagy intenzitdsnal okozhatna a Doppler-effektus (a visszalokodo szérécentrumrdél kiinduld
sugdrzas frekvencidjanak megfigyelo szerinti médosulasa), a megfigyelés szerint azonban
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P.

(a) Thomson-széras (b) Compton-szdras

13.1. dbra. Az elektromdagneses sugarzas szorasa klasszkusan illetve kvantumosan.

alacsony intenzitasndl is megjelenik egyfajta frekvencia- vagy hullamhossz-mddosulés,
amelyet a klasszikus kép nem tud megmagyarazni. A szérodas soran mért eloszlas is
kiilonbozik a varakozasoktdl (a Thomson-szérasra vonatkozéd formulatdl), nem 90 fokra
szimmetrikus. Mindezt a kvantumelmélettel lehet csak megmagyardzni, az elektromag-
neses sugarzast fotonokkal értelmezve, és foton-elektron iitkozéseket leirva.

A Compton-effektus soran az elektromagneses sugarzas tehat kvantaltnak, részecs-
kékbol allonak tekintendo. A sugarzas kvantuma, a foton, rugalmasan szorodik szabad
(pontosabban a sugdrzas energiajahoz képest gyengén kotott) elektronokon.

A szérédas sordn az elektromédgneses sugarzas részecskéjének (a fotonnak) energidja
a meglokott elektronnak atadott energiaval csokken, és igy a foton hullaimhossza megno-
vekszik, mivel a kvantummechanika szerint a foton energidja aranyos a frekvenciajaval,
E = hv, és forditottan ardnyos a hulldmhosszal, E = hc/\.

Ahogy fent lattuk, ez a fény klasszikus hullamelméletével nem magyarazhatd, ugyanis
a klasszikus hulldmoknak szérédasuk sordn nem véltozik a frekvencidja (ahogy a hang
magassaga sem fiigg attdl, hogy a keletkezése utdn min szérédott). Ezért a Compton-
effektus felismerése a kvantumelmélet egyik fontos bizonyitéka lett.

A foton energiavéaltozdasanak kiszamitdsahoz felirjuk a négyes- illetve harmasimpul-
zus, sebesség, illetve tomeg és energia kozotti Osszefiiggéseket. Elsoként a harmas- és
négyessebesség kapcsolatat, illetve a y-faktort:

u? = (e, v) (13.1)
u'u, = = v =2 (13.2)
1 M

Y= —TBQ B = o (13.3)
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Majd az energia, a harmasimpulzus, a négyesimpulzus és a sebesség kapcsolatat:

E = mc*y (13.4)

p = mvy (13.5)

P = (E/c,p) = mu” (13.6)
P'pu = mPutu, = m*c? (13.7)
E? = m*c* + |p|*c? (13.8)

A Compton-szérasra, mint rugalmas iitkozésre, felirhatok a relativisztikus energia- és
impulzusmegmaradas egyenletei (lasd 13.1(b). dbra):

Po = Pe + P1, (139)
TTLeC2 + Eo = Ee + El, (1310)

ahol az elektron kezdetben csak a nyugalmi tomegének megfelelo energiaval rendelkezik.
Az energiamegmaraddsbdl (13.10. egyenlet) pedig, mivel fotonokra F = |plc, a

mec + poc = \/p2c? + m2ct + pic (13.11)

egyenletet kapjuk, ahol p; és pg a foton (hdrmas)impulzusa az titkozés elott illetve utan,
p. az elektron impulzusa az iitkozés utan, m. az elektron nyugalmi témege, ¢ a fényse-
besség. Mostantél a normal bettvel irt p mennyiségekkel a megfelelo harmasimpulzus-
vektorok abszolut értékét jeloljiik. Az impulzusmegmaradasbdl (13.9. egyenlet) pedig

Pe = Po — P1, azaz (13.12)
p? = 1o+ pi — 2pop1 cos b, (13.13)

Itt 0 a foton szérési szogét jelenti. Az energiamegmaraddsbdl (13.11. egyenlet) rendezés,
négyzetre emelés és c-tel valé osztds utdn adédik:

P2 = P + DY + 2pomec — 2pop1 — 2pymec. (13.14)

Ezt az elobbivel sszevetve és kifejezve a szort foton impulzusét, a

_ Do
14 ;2 (1 — cos0)

D1 (13.15)

Osszefiiggésre jutunk. Ezt atirhatjuk az energia megvaltozasara, bevezetve a foton ener-
gidjara vonatkozé pc = hv osszefiiggést (itt h a Planck allandé és v a frekvencia):
E1 th 1

= =7 =P 13.16
Eoy hyy 1+&(1—cosb) ’ ( )
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13.2. abra. A Compton-szort foton energidjanak szogfiiggése.
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ahol £ = W%C = nﬁ”e”gg, és bevezettilkk a P mennyiséget, amely a szordédott és az eredeti
foton energidjanak ardanya. Ez a P mennyiség a 6-tol és vy-tol fiigg. E folyamatnal
tehdt — a tapasztalattal megegyezoen — a szérodas szogének fiiggvényében a szort foton
energidja csokken, azaz a hullamhossza no. A hullaimhosszmddosulas a fentiek alapjan
N—A= mhec(l — cosf)) = 2\ sin® g, ahol \¢c = m}lc = 2,4 pm a Compton-hullamhossz.

A 13.2. abran a szért és a bejovo fotonok energidjanak aranyat mutatjuk be a szérasi
szog fiiggvényében, kiilonb6zo bejovo foton-energidkra. A 13.16. egyenlet alapjan lat-
hatd, hogy kis foton-energidk esetén (§ < 1) a bejovo és a szért foton energidja majdnem
megegyezik, azaz E ~ Ey (persze az egész gondolat csak szabad elektronokra érvényes,
tehét olyan energidkra, ahol az elektron mér szabadnak tekinthetd). Ezzel szemben ext-
rém relativisztikus esetben (£ > 1) elég nagy szogekre a szért foton energidja fiiggetlen

a bejovo foton energiajatol:

mec?
1 —cosf’

azaz 90 fok esetén 511 keV, visszaszérddas (180 fok) esetén 255 keV.

Az eddigi 6sszefiiggésekbol konnyen megkaphaté a meglokott elektron energidja és a
bejovo fotonhoz képest mért ¢ szdrasi szoge a szérddott foton 6 szogének fliggvényében.
A nagy energigju fotonok szérédasiara Compton és mésok (igy a magyar Bay Zoltédn
és Szepesi Zoltan) ellendrzo méréseket végeztek koincidencia berendezések segitségével.
Megallapitottak, hogy a meglokott elektronok és a szért fotonok energidja a szérési szog
fiiggvényében a fenti modellel teljes dsszhangban van, valamint hogy a szérasi folyamat
10~ masodpercnél révidebb ido alatt lezajlik.

E (13.17)

13.3. A Compton-szoras szogeloszlasa

A szért fotonok szogeloszlasat (azaz, hogy egy adott energidji foton milyen valdszini-
séggel szérédik egy adott 6 szogbe) O. Klein és Y. Nishina hatdroztdk meg elméleti

uton [1, 2]. Eszerint egy foton 6 szog koriili d) térszogbe valé szérasara vonatkozd
hatéskeresztmetszet:
do 51+ cos*f 1 £2(1 — cos 0)?

a0 (14 &(1 —cosh))? bt (14 cos?6)(1+¢&(1 —cosh)) (13.18)

ahol ry = n’f:; = 2,82 -1071 m, a klasszikus elektronsugar, és d) = 27 sinfdf, ha a
transzverz (a bejovo impulzusra meroleges) sikbeli forgatdsra szimmetrikus a folyamat.
Ha felhaszndljuk a kordbban bevezetett P = (1+&(1—cosf))~! ardnyt, akkor lényegesen
egyszerubb kifejezést kapunk:

2
do o

=7 (P — P%*sin® 0 + P?). (13.19)
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13.3. abra. A Compton-szoras hataskeresztmetszetének szogfiiggése.
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13.4. dbra. A 37Cs boml4si séméja.

A 13.3. dbran az %g—g mennyiséget abrazoltuk néhany & érték esetén. Ahogy a 13.19.
egyenletbol lathat6, € — 0, azaz P — 1 esetén a hatédskeresztmetszet a (2—sin’ ), azaz az
(14 cos? §) tényezovel ardnyos, azaz visszakapjuk a klasszikus Thomson-formuldt. Nagy
& értékek esetén kis szogekre még nincs nagyon nagy eltérés az elore- és a visszaszoras
kozott, nagy szogeknél azonban egyre kisebb eséllyel tapasztalunk visszaszorast (azaz
0 > m szogben érkezo részecskéket).

Mar € ~ 0,2 (kemény rontgensugarak) esetén is jelentosek az eltérések a Thomson-
képlettol, amelyet a 13.3. dbran a folytonos piros vonal jelol.

13.4. A méroberendezések

A laboratériumi gyakorlat sordan 37Cs izotépot hasznalunk forrdsként, melynek aktivi-
tésa 1963. julius esején 486,55 MBq volt. A 137Cs izotép 30,17 év felezési idovel negativ
béta-bomlassal gerjesztett allapotd ¥"Ba atommagba bomlik, amelynek a felezési ideje
2,55 perc, és 90% valdszintiséggel 662 keV energidju gamma fotonokat bocsét ki (1dsd
13.4. &dbra). Ezeknek a gamma-részecskéknek a Compton-szérédasat fogjuk vizsgalni. A
Cs forrds mai aktivitasat az A(t) = A(0) - 2747 Gsszefiiggésbol szamithatjuk ki, ahol T
a felezési idd. Bz az N(t) = N(0) - e = N(0) - 277 sszefiiggésbol adddik.

A sugarforras nagyon kozelrol kéros hatasokat fejthet ki, ezért ne érjiink hozza, csak
csipesszel fogjuk meg, mérés kozben pedig mindig legyen koztiink és a sugarforras kozott
vastag 6lomarnyékolds (a gamma-sugarzéast az 6lom ledarnyékolja), az ALARA elv szerint:
a sugarterhelést tartsuk a minimalis, ésszertien elérheto értéken.

A Compton-effektus vizsgalatdnala szort fotonok energidjanak szogfiiggésére vonat-
kozé képletet (13.1(b). egyenlet) fogjuk ellendrizni, illetve megvizsgéljuk, hogy a ha-
taskeresztmetszet szogfiiggése leirhaté-e a Klein-Nishina formula (13.3. egyenlet) segit-
ségével. Miutdn koincidencia mdédszerrel mériink (azaz csak olyan eseményeket vesziink
figyelembe, ahol elektront és fotont is detektaltunk), a meglokott elektron és a szért foton
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13.5. dbra. A méroberendezés logikai vazlata.

kibocsatasanak egyidejiiségét is ellenorizziik kb. 107% s pontossdggal. A méroberendezést
a 13.5. dbra mutatja vazlatosan.

Itt a ¥"Ba izotép 662 keV energidji gamma fotonjait egy 6lom kollimator irdnyitja a
szorécentrumra. A szoras plasztik szcintillatoron torténik, igy a szdéré anyag egyuttal a
meglokott elektronok detektalasara is szolgal. E detektor jelei erosités utan megfeleloen
formalva szolgéltatjdk az analog-digital konverter kapujeleit. A 6 szogben elhelyezett
gamma detektor (Nal(Tl) szcintildtor) jelei erosités utan egy PC-vezérelt sokcsatornds
analizator rendszerbe jutnak.

A mérés soran elegendo 128 csatornaban mérve felvenni a gamma spektrumokat,
kiilonbozo szogekre allitva a gamma detektort. Ezutan a teljes energias gamma cstcsok
helyébol megallapithaté a szért sugarzas energiaja. Az egyes fotocsicsok teriiletébol és a
mérés idejébol pedig a szért intenzitas szogfiiggése, azaz a szogeloszlas hatarozhaté meg.
Ehhez fel kell haszndlnunk a Nal(Tl) fotocstics hatdsfokdnak energiafiiggését, melyet
az 13.6. abrén lathatunk. Ezt a kovetkezo empirikus képlet irja le (ahol E a foton mért
energigja):

n = 0,98 F/OAMY) 1 B /(20MeV) (13.20)

A hatéasfok-gorbén a fotoeffektus hatasfokanak csokkenése az energia novekedésével
jol lathatéan érezteti a hatdsat. A mérés soran altalaban erre, a detektor feliiletére
atlagolt hatasfokra lesz sziikségiink, kivéve azt az esetet, amikor a detektort a direkt
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13.6. abra. A Nal(T1) fotocsics-hatasfoka a teljes detektorfeliiletre dtlagolva, az energia
fiiggvényében (bal oldalon); illetve 662 keV-re a detektor kézéppontjatdl vald téavolsig
fiiggvényében (jobb oldalon). A vizszintes vonal az dtlagot jeldli.

nyaldb utjaba tessziik (0 fokban). Ekkor a kollimator geometridjatol fiiggden nem biztos,
hogy a teljes detektorfeliiletet éri a fotonnyalab. Ekkor a nyalab méretének megfeleloen
kell a hatasfokot figyelembe venni. A detektor hatasfokdnak poziciéfiiggése a

o 0,123
= 1 + e(Ir|-17,6mm)/3,6mm

(13.21)

empirikus Gsszefiiggés alapjan szamolhaté ekkor (ldsd 13.6. dbra).

13.5. A szdrt sugarzas energiajanak mérése

A beérkezo fotonok energiajuktol fliggd nagysagu fesziiltséget generalnak a detektorban
(ez a szcintillaciés detektor és a hozza kapcesolt fotoelektron-sokszorozé miukodésének
lényege). Ezt a jelet digitalizaljuk, azaz osztjuk be valamelyik mérési csatorndba. A
mérésiink sordn egy hisztogrammot kapunk, amelynek vizszintes tengelyén a csatorna-
szam lesz, a fliggdlegesen pedig az adott csatornaba beérkezo beiitések szama (lasd 13.7.
abra).

A koincidenciaval végzett mérések soran a detektor elhelyezkedésének szogétol fiiggo
helyen megjelenik egy cstcs, az adott szogbe szért Compton-fotonok energidjanak meg-
feleloen. A cstcstél balra pedig a Compton-élt lathatjuk, elotte a Compton-spektrumot.
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13.7. abra. Egy koincidenciaval végzett tipikus mérés eredménye. A Compton-szort fo-
tonok a 90. csatorna kornyékén jelennek meg, elotte pedig a Compton-élt és a Compton-
spektrumot lathatjuk. A legelso beiitések nem az elso csatornakban vannak, mivel ezeket
nem vessziik figyelembe, az itt megjelend tilsagosan nagy zaj miatt. A Compton-csicsra
Gauss-gorbét illesztettiink, hogy pontosan meghatarozzuk a helyét. Az illesztésbol ér-
demes kihagyni a csucs bal szélét, ez ugyanis még a Compton-élbol is tartalmazhat
beiitéseket.

Utobbi a detektorban Compton-effektussal szordédo, majd megszoko fotonok altal leadott
energia eloszldsa, elobbi pedig annak (180 fokos szér6das esetén megfigyelhetd) maximu-
manak felel meg

A csatornaszamoknak energiat kell megfeleltetniink, ezt nevezziik kalibracionak. Erre
az ad lehetoséget, hogy a szords nélkiil beérkezo fotonok energidja ismert, 662 keV.
Ezeket gy észlelhetjiik, hogy a detektort 0 fokban helyezziik el, azaz a forrassal szemben.
Mivel azonban a kalibracionk affin linedris is lehet, azaz F = a - x + b alaku (ahol z a
csatornaszam), még egy fix pontra van sziikségiink. Ezt az 6lom K, vonala biztositja
szamunkra, ennek energidja ugyanis ismert, 75 keV (1d. Moseley-torvény). A K, dtmenet
soran egy kiilso, 2p palyan 1évo elektron bekeriil az 1s palyara, és ezt az atmeneti energiat
a koincidencia kikapcsoldsa esetén a gamma-fotonok és az élom kolesonhatdsa révén
kivaléan észlelhetjiik. A spektrumban ekkor tovabbi csicsokat is lathatunk, példaul a
180-ban visszaszort, majd detektalt fotonok csticsat, ezek energidja azonban a Compton-
formula alapjan nagyobb, mint 75 keV.

A fenti két pontra illesztett kalibracié tehat dgy zajlik, hogy eloszor is az adott
csucsokra Gauss-gorbét illesztiink, és ezek kozepe jelenti majd a csticshoz tartozé csator-
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naszamot. Ezek utan megoldjuk a
E1:Q'$1+b, EQZQ'.CL'Q+b (1322)

egyenleteket:

Ei—E Bst1 — B
S e Y At ey (13.23)

a )
Ty — T2 Ty — T2

Mivel a mért z; és xo csatornaszamoknak lesz egyfajta bizonytalansaga (a Gauss-illesz-
tésbol), ezért ezek a hibaterjedéssel az a és b paraméterekben is mérési bizonytalansagot
jelentenek majd. A késobbiekben (Gauss-illesztésekkel) mért = csatornaszamokbol szé-
molt F = a-x+b eneridknak a mérési bizonytalansagdahoz tehat az a és a b bizonytalansaga
is hozzajarul.

Az igy elvégzett kalibracioban azonban problémat jelenthet, hogy mindkét csicsot ki-
kapcsolt koincidencia-aramkor mellett mértiik, mig a késobbiekben hasznalandé energia-
értékeket a koincidenciaval egyiitt. Ezért egy masik kalibracios lehetoséget is megadunk.
Ennek sordn a (tovabbra is a csicsra elvégzett Gauss-illesztéssel) mért csatornaszamok
fiiggvényében abrazoljuk az adott szoghoz tartozo elméleti energiat. Ezen adatokra egye-
nest illesztiink, és ezen egyenes paraméterei lesznek a kalibracios értékeink. Fontos, hogy
az a és b kalibraciés paramétereknek ekkor is lesz Aa és Ab hibdja, amelyet a késobbiek-
ben hasznalnunk kell.

13.6. A hataskeresztmetszet mérése

A hatédskeresztmetszet definicidja a kovetkezo:

AN, szort
At

ahol ANy a At ido alatt szorédott részecskék szama, Negarey a céltargyban 1évo szé-
récentrumok (elektronok) széma, j a bejovo fotonfluxus, o pedig a teljes hataskereszt-
metszet. Ezt atirva differencidlis hatdskeresztmetszetre, és beirva a nyaldb és a minta
keresztmetszetének kozos részét (A), a minta vastagsdgat (dx) és a céltargyban a szoré-
centrumok szamsurtségét (n), a kovetkezot kapjuk:

A]\/’szc')rt; . do
A7 _jAdanQm (13.25)

ahol a detektorunk altal lefedett térszog AQ). A jA szorzat a forrasbdl a céltargyra ira-
nyulé (azon athaladé vagy szor6dé) fotonok szama masodpercenként. A szérécentrumok
éppen a céltargy szabad elektronjai. Ennél az energianal 1ényegében az Gsszes elektron
szabadnak tekintheto, azaz az elektronok szamsurtségét kell felhasznalnunk:

_pNAZ
n = M

= célta’trgyjo' ( 13. 24)

(13.26)
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ahol p a céltargy tomegsiirisége (ez a konkrét kisérletben 1,03 g/cm?), Z a rendszdma,
M a méltomege és N4 az Avogadré-szam. A muanyag céltargy (plasztik szcintillator)
egyfajta hosszu szénlancnak tekntheto, amely CHy blokkokbdl all, azaz Z = 8 és M = 14
g/mol. Egy lényeges dolgot kell még figyelembe venni: a detektor hatdsfokat. Ha AN
részecskét észleliink, és a hatdsfok 7, akkor valéjaban AN/n volt a részecskeszam. A
fentiek alapjan a differencialis hataskeresztmetszet:

(13.27)

- At

d_O' o A]\/vszért]\4 5 A]Vszé]rt
dQ  jAdxpNAZAQnAt 7

ahol a K = M/(jAdzpNsZAQ) értéke nem fiigg a konkrét méréstol, azaz elore glo-
bélisan kiszdmolhaté (a hatdsfog is csak az energiafiiggése miatt nem allandé az egyes
szogekben). fgy tehdt az adott ido alatt szérodott fotonok szamanak mérésével a diffe-
rencidlis hatasleresztmetszetet mérhetjiik, és ellenorzithetjiik a Klein-Nishina formulat.
A 13.19. egyenletbol tehat

1 A-stzért . T(Z]

At fQK(P—PQSinQH—i—P?’), (13.28)

ahol a bal oldali értékeket meérjiik (illetve a hatdsfokot megadtuk), mig a jobb oldal az
elméleti értékeket tartalmazza. Igy ezek direktben 6sszehasonlithatdak

13.7. Az eredmények értelmezése

Az eredmények értelmezéséhez elengedhetetlen a hibaik pontos becslése. A mérés sta-
tisztikus hibaja abbdl szarmazik, hogy véges beiitésszamokat mériink. A Poisson-eloszlas
tulajdonsdgai miatt az egy csatorndba tortént beiitések szdmanak hibéja (sok beiités ese-
tén) j6 kozelitéssel az érték gyoke, AN = VN . Teh4t ha a beiitésszdm egy intervallumon
(a mérés eredményeként 1étrejovo hisztogram egy csatorndjaban) 100 felett van, akkor
lesz a hibdja 10%-nal kisebb. Ez a hiba pontrdl pontra fiiggetlen, azaz nincs osszefiiggés
az egyes pontok hibdjanak elojele és nagysaga (azaz hogy a ,valodi” értéknél kisebbet
vagy nagyobbat mértiink-e, és mennyivel) kozott. Ezeket felhasznélva kiszdmithatjuk az
elméleti gorbe , valdészintiségét”, vagyis hogy az a mérési pontokkal mennyire konzisztens.
Ehhez az adatok és az elméleti gorbe y? tavolsdgéat a kovetkezoképpen definidljuk:

2 _ (f(xi) —wi)?
ahol x; a mérési pontok helye (esetiinkben a 6 szog értékei), y; a mérési eredmény (energia
illetve hatdskeresztmetszet), Ay; a mérési eredmények bizonytalansiga, és f az ismert
elméleti fiiggvény (amelyet az x; helyen vesziink — ez j6 esetben hibén beliil visszaadja a
mért y; értéket). A kapott x? valésziniiség-siirtiségét ekkor a x? és a szabadsagi fokok k
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szdma (a mérési pontok szdma minusz az illesztett fiiggvény paramétereinek szama) figye-
lembe vételével kaphatjuk meg, feltéve, hogy a hibak fiiggetlenek, és eloszlasuk egyenként
Gauss-eloszlasu:
1 2
P 2 - - 2\k/2—1 —x*/2 13.30
ahol k/2 € Z esetén I'(k/2) = (k/2—1)!, egyébként az altalanos I" fiiggvény hasznalandd.
Mivel x? vérhaté értéke k, szokdsos definidlni a relativ y*-et: x? = x*/k . Ugyancsak szo-
kdsos az illesztés josdgdt a konkrétan mért x3, érték valosziniségével jellemezni, amelyet
(adott k-ra) a
Xiy
POG) =1~ [ POCIy’ (13.31)
0
mennyiséggel defninialnunk. Ha az illesztett fliiggvény és az adatok eltérése nagy, akkor
ez a szam Kkicsi lesz.

Ezen kiviil az eredményeknek lehet szisztematikus, pontrél pontra 6sszefiiggd hibaja
is. Ilyen példaul a mérési berendezések hatasfokanak becslésébol szarmazé hiba, hiszen
ha példaul a hatasfokot alulbecsiiltiik, akkor minden mért pontot felfelé mozditottunk
el. Jelen mérésnél a o ismert szisztematikus hibaforras a kalibraciébol adédik, amellyel
a csatornaszambol az energiat szamitjuk. A szisztematikus hibakat (dy;) tgy vehetjiik
figyelembe, hogy a x? értékét médositjuk:

= Z (f(z:) _Ay;;‘ ady;)?

(13.32)
ahol o egy szam, amelyet 71 és 1 kozott valtoztathatunk. Ugy is felfoghatjuk ezt, hogy
az illesztett fliggvényt modositjuk egy intervallumonként meghatarozott konstans elto-
lassal, amelynek a egyiitthatdja egy Uj paraméter. Ekkor természetesen a valdszintség
kiszamitasanal figyelembe kell venni azt is, hogy ha a # 0, akkor az cstkkenti a végso
eredmény valoszintiségét.

A hibdkra kiilonosen nagy figyelmet kell forditanunk, hiszen egy mérés csak akkor
cafol vagy erosit meg egy elméletet, ha a mérési eredmény és az elméleti szamitas kii-
16nbsége tobbszorose a mérési (vagy elméleti) hibaknak. Hiszen annak a valdszinusége,
hogy egy mérési pont a valdstdl legaldbb egy hibaegységnyit eltér, 32% koriil van, és
csak a mérés és az elmélet legaldbb harom hibaegységnyi eltérését tekintik altalanosan
felfedezés (céfolat) értéktinek (egy mérési pont esetén).

13.8. Meérési feladatok

A jegyzokonyvben minden alabbi feladatot el kell végezni, a mérés rovid leirdsa utan. A
mérésleiras részeinek beillesztése nem sziikséges, de az ott leirtakat a szamitasokhoz fel
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lehet haszndlni.

1. Becsiiljiik meg a forrds aktivitasat a korabbi idopontban adott aktivitas és a T fe-
lezési id6 alapjan (A = Ag27%7T). A sugdrzas energidjat ill. teljesitményét ebbol ki
tudjuk szamolni, hiszen minden bomlasnal egy 662 keV energiaju foton keletkezik.
Ebbol pedig az dltalunk elnyelheto dézisra ([Gy=J/kg]) adhato felso becslés: ez
a sugdrzas energidja osztva az azt elnyeld szovetek tomegével (nem biztos, hogy a
szovet a teljes energiat elnyeli). Gammasugdrzas esetén ez megegyezik az effektiv
dézissal, amit Sievert egységekben mériink ([Sv=J/kg]). Az dtlagos éves sugdrter-
helés 2 mSv koriil van. A fentiek alapjan szamitsuk ki, hogy a sugédrforras miatt a
mérés ideje alatt kaphaté dozis a napi atlagos terhelésiinkhoz viszonyitva mekkoral
Els6 esetben ugy szamoljunk, hogy a teljes sugarzast elnyeltiik (ez nyilvan csak ak-
kor lehetséges, ha a forrés fizikailag a szervezetiinkon beliil van), masodszor pedig
ugy, hogy 1 méterre vagyunk a forrastél (az elnyelo test keresztmetszetét vegyiik
0,5 m?-nek). A valésdgban az 6lom-arnyékolds miatt ennél sok nagysdgrenddel
kisebb dozist kapunk természetesen.

2. Meérjiikk meg az elrendezés Osszes fontos, hataskeresztmetszet szamitédsahoz sziiksé-
ges geometriai méretét (kollimator, céltargy és gamma-detektor méretei, tdvolsdgai
egymastol)! Készitsiink véazlatos rajzot! Szamitsuk ki, hogy a fotonok &ltal ,meg-
vilagitott” folt mekkora datmérojua a céltargyon, illetve a gamma-detektoron! A
megadott aktivitast felhasznalva szamitsuk ki, és mérjiik is meg, hogy hany foton
érkezik masodpercenként a céltargyra, illetve a detektorba 6 = 0 szogben (figye-
lembe véve a detektor hatdsfokat)! Hasonlitsuk dssze a szamitott és a mért értéket!
A tovabbiakban a mért értékkel dolgozzunk.

3. Kalibraljuk a sokcsatornas analizatort a forras 6 &~ 0 szogben, koincidencia nélkiil
mért gamma-energidjanak (662 keV) és az 6lom K, vonalanak (75 keV) segitségével!

4. A 30-120 fokos szogtartomanyban legalabb 8-10 szogben mérjiikk meg a szért foto-
nok spektrumét, a csics maximumdaban legaldbb 30-40 beiitést megvérva (ez kb
10-15 perc lesz mérésenként). Ezt a mérést az elektrondetektorral koincidencia-
ban végezziik el! A csicsokra illessziink Gauss-gorbét, és hatarozzuk meg a csics
helyének szogfiiggését. Erre egyenest illesztve készitsiink 4j kalibraciot, és hason-
litsuk 6ssze az elozovel. Az 1j kalibraciéval abrazoljuk a szort fotonok energidjanak
szogfiiggését.

5. Az elozo pontban készitett grafikon alapjan vizsgaljuk meg a Compton-széras szog-
energia Osszefiiggésének teljesiilését (abrazoljuk a mért és a szamitott foton-energiat
a sz0g fiiggvényében, mérési hibakkal, szdmitsunk y?-et), és elemezziik a statiszti-
kus és szisztematikus hibaforrasokat, és hatdsukat a mérési eredményre!
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6.

A csicsokra elvégzett Gauss-illesztésbol szamitsuk ki a csticshoz tartozé beiités-
szamot (a Gauss-fiiggvény integréljabdl). Ebbol szamitsuk ki az adott szoghoz
tartozo differencidlis hataskeresztmetszetet (1asd 13.6. fejezet). Hasonlitsuk Gssze
a mért do/dQ) értékeket a Klein—Nishina-formula (13.19. egyenlet) dltal megadott

fiiggvényalakkal! Itt hagyjuk szabadon a % allandét, tehat az 13.28 modon leirt

Klein—Nishina-formulat illessziik a % modon szamolt adatpontokra. Mekkora

a K értéke és a x?? A mérésiink megerositi a Klein—Nishina-formulat?

Ertelmezziik az elozo pontban illesztéssel kapott K konstanst! Vegyiik a £ érté-
ket, céltargy-vastagsagot, stb. ismertnek, de a formuldban szereplo ry klasszikus
elektronsugarat ismeretlen paraméternek. A mérési eredményekbdl, valamint az
elso feladatban lemért foton-fluxusbdl hatarozzuk meg a klasszikus elektronsuga-
rat, és hasonlitsuk Ossze az irodalmi értékkel! Becsiiljiitk meg az ry mérési hiba-
jat is. Szamitsuk ki azt is, hogy a fotonoknak Gsszesen hany szazaléka szenved
Compton-szordst a céltargyon (tekintet nélkiil a szérési szogre, tehat a teljes ha-
taskeresztmetszettel szamoljunk).

13.9. Ellenorzo kérdések

10.

. Milyen anyagok vagy részecskék kozotti kdlesohatést ir le a Compton-effektus?
. Rajzolja le a Compton-szérast egyszertu diagramon (részecskék, impulzusok)!

. Mi az Osszefiiggés a foton energidja és hullamhossza kozott?

Mi az 6sszefiiggés egy relativisztikus részecske energidja és négyesimpulzusa kozott?

. Hogyan fiigg 0ssze a harmasimpulzus és a sebesség?

. Lehet-e a négyessebesség valamelyik komponense nagyobb, mint a fénysebesség, és

ha igen, melyik?

Hogyan fiigg a Compton-szérddott részecske energidja a szoras szogétol? Rajzoljon
fel egy vazlatos grafikont!

. Milyen altalanos fizikai osszefliggések felirdsa (és a kovetkezmények levondsa) elég-

séges a Compton-effektusban tapasztalt hullaimhossz-valtozéas kvantitativ magya-
razatahoz?

. Melyik alapveto fizikai elmélet bizonyitékaul szolgalt a Compton-effektus és miért?

Mit tud a Compton-szorast szenvedo fotonok szogeloszlasarol?
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11.

12.

13.
14.

15.

16.

17.
18.
19.
20.
21.
22.

23.

24.

Mit jelent a hataskeresztmetszet?

Milyen sugérforrast hasznalunk a Compton mérésnél, ez milyen részecskéket suga-
roz ki?

Milyen a 37Cs bomldsi séméja?
Hogyan valtozik egy forras aktivitasa az idovel?

Nagysagrendileg mennyi a természetes hattérsugarzasbol szarmazéd éves sugarter-
helés?

A Compton-effektus soran hasznalt sugdrzas ellen milyen anyaggal lehet védekezni,
és hogyan?

Mi az a plasztik szcintillator, és mire hasznaljuk?

Hol hasznalunk a mérésben Nal szcintillatort?

Mi az az anal6g-digital konverter?

Milyen mennyiségek kozotti osszefiiggéseket ellenorziink a mérés soran?
Miért fontos egy mérés hibajanak ismerete?

Ha a mérésiink eredménye az, hogy 400 eseményt észleltiink egy adott feltétellel
(mondjuk 400 fotont egy adott energia-intervallumban), akkor ennek az eredmény-
nek hany szazalék a statisztikus hibaja?

Egy mérési eredmény mennyire kell, hogy eltérjen egy elméleti szamitas eredmé-
nyétol ahhoz, hogy kizarja azt?

Mi az a y2-préba?
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