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1. A mérés célja

A mérés soran elSszor megvigyzaltuk az °Mn?*, és az 53Cr?T ionok teljes elektronspinrezonancia-
spektrumat. FEzen spektrumok ismeretében kivantuk meghatarozni a mangan g-faktorat, hiperfinom
kélesénhatési egylitthatojat, ill. a mintaban 1évé atomok szamat.

2. A mérés elve

Az ESR-spektroszkopia alapjelensége, hogy sztatikus magneses tér hatasara kialakuldé Zeeman-alnivok
kozott hozunk létre atmeneteket megfelels frekvencidju elektroméagneses hulldm segitségével.

Ennek megfelel§en a méréshez hasznéltunk egy sztatikus By mégneses teret, amely az energiaszin-
teket felhasitotta, és egy Bisin(27vt) oszcillalo magneses teret, amely a felhasitott energiaszintek kozotti
dtmeneteket hozta létre. A foton elnyeldésének feltétele:

hv = gup(Bo + Amy), (1)

ahol h a Planck-allandé, ¢ az tn. g-faktor, up a Bohr-magneton (értéke: 9,27 -10*4JT1), A a finomsz-
erkezeti allandod, és m; a mag méagneses kvantumszama.

A mérés sordn By értékét valtoztatva mértiik a minta energiaelnyelését. A hasznalt magneses tér 0,1
T, a frekvencia pedig 10 GHz nagysagrendi volt, amely a mikrohullamu tartoményba esik. A mintara es6
teljesitmény 10 mW volt, hiszen kisebb teljesitmény esetén a rendszernek ideje lett volna a relaxaciora,
hévé alakitva az idGegységenként betaplalt energiat. Tl nagy teljesitmény esetén pedig telités jott volna
létre a spinrendszerben, a szintek betoltottsége kiegyenlitédott volna.

3. A mérési elrendezés

A meérési Osszeallitas rajza az 1. abran lathato.

Csillapitd Fazistolas
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1. 4bra. A mérési dsszeallitas

A mérendS mintat elhelyeztiik a sztatikus mégneses térben taldlhato iiregrezonatorba. Erre az iire-
grezonédtorra a mikrohullamu forras klisztronjat 10 GHz koriil finoman be lehet hangolni, ugyanis az
liregrezonator karakterisztikus frekvencidjat (amelyet beenged) a belehelyezett minta kis mértékben el-
hangolhatja. A beallitott frekvenciat elektronika tartja stabilan.

Az diregrezonatorrdl visszaver4ds hullimokat mikrohullami diodak detektaljak. Amikor a rezonan-
ciafeltétel teljestl, a visszavert hullam kis mértékben megvaltozik (pl. cs6kken az amplitudoja), igy a
diédak aramaban is mérhetd lesz a valtozads. A mérendd effektus azonban olyan kicsi, hogy az altala
okozott diddadram-valtozas Osszemérhetd a didda termikus zajaval.

Eppen ezért Gn. lock-in technikat alkalmazunk: a meérési folyamatba bevitt jol definialt periodikus
jelet keressiik a kimeneten. Igy sokkal jobb jel/zaj aranyt érhetiink el. Ehhez a By teret modulaljuk



100 kHz-es frekvencidval. Jéval kisebb frekvencidt ugyanis nehezebb kisziirni a zaj koziil, a nagyobb
periodustnak pedig nehéz a pontos amplitidéjat meghatarozni. A modulacié amplitidojat is olyanra
kell valasztani, hogy az kisebb legyen az abszorpciés gorbe félértékszélességénél: ekkor kapunk torzitatlan
jelalakot.

Ugyan ahhoz, hogy rezonanciat hozzunk létre, csak a By/v hanyados van megszabva, mégis t6bb
indokunk van az el6z8 szakasz végén leirt 0,1 T és 10 GHz nagysagrend alkalmazésara. Kisebb hul-
lamhosszhoz (nagyobb frekvencidhoz) kisebb iiregrezonator, ill. hullamvezetd kell, ami technikailag meg-
neheziti a minta behelyezését sth. Magasabb frekvencidhoz viszont nagyobb méagneses tér kell, amelyet
mar eggyel nagyobb nagysagrend esetén is nehéz hagyoményos (értsd nem szupravezetd) technologiaval
elsallitani.

A mérés vezérlését és a mérési adatok felvételét szamitogéppel végeztiik.

4. Kiértékelés

4.1. Mn**
4.1.1. A teljes Mn-spektrum

A hiperfinom kolcsénhatas az ESR-jelet annyi vonalra hasitja, ahanyféleképpen a magspin beallhat a
kiils6 magneses tér iranyahoz képest: ha a mag spinje I, akkor 21 + 1 féleképpen. A (1) egyenletbdl
kovetkezik, hogy a szomszédos vonalak tavolsaga allandé.

A spektrumvonalakra (ha nem a derivaltjukat kaptuk volna meg) Lorentz-gorbe illeszkedik az ener-
giaszintek véges idGtartama miatt. A gorbeillesztéseket a Qtiplot nevii programmal készitettem, amelynek

beépitett Lorentz-fiiggvénye:
2A w

f($)=yo+7m (2)

Ennek derivaltjat illesztettiik a mi cstcsainkra:

_ 164 w(m — x)
o (4(z —m)? + w?)?

f'(x) (3)

Ez a fliggvényparaméterezés azért jo, mert egy adott jel intenzitasaval (tehat a mintdban lévs atomok
szamaval is) a csics f(z) alatti teriilete aranyos:

oo

[ fwyds =4 (4)



A Mn-mintat ZnS-oldatba agyazva raktuk be a mintatartoba. ElGszor, hogy fetérképezziik az Gsszes
Mn-cstcs helyét, felvettiink egy atfogd spektrumot, ezt mutatja a 2. dbra. Ezen jol 1atszik, hogy a csticsok
intenzitdsa nagyjabol egyforma, és hogy ugyanakkora tavolsidgra vannak egymast6l. Ezen abra alapjan
kozelitettiink ra az egyes csucsokra, hogy azokat precizebben is kiértékelhessiik.

A teljes spektrumhoz hasznalt beéllitasok:

Az egyes csticsokhoz hasznalt beallitasok:

# Erdsités : O dB o
# Erzékenység : 5 mV # ]?.ro?ltes : 0 dB
# Idsallands : 100 ms # Erzékenység : 5 mV
# Meredekség : 24 dB/D # Idoallancﬂio : 100 ms
# Modulaldé frekcencia : 99000 Hz # Mered?k?eg 24 d]?/D
# Modulécié amplitiidoja : 0.198 Gauss # Modulalo frekcencia : 99000 Hz
# Modulacid amplitidéja : 0.198 Gauss
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2. dbra. A Mn-spektrum 6 cstcsa

4.1.2.

A Mn-csicsok kiilon-kiilon

A 3-8. abrékon (1. Melléklet) a csucsokra kozelitett adatsorok lathatok a rajuk illesztett (3) alaki gorbével
egyltt. Az illesztés paramétereit, és azok abszolut hibait a kovetkezs tablazat tartalmazza.

my A AA w Aw  m (Gauss) Am
-2,5 | 167165 3916 2,593 0,041 3227,33 0,011
-1,5 | 196001 5401 3,118 0,047 3292,67 0,012
-0,5 | 190127 3944 3,059 0,035  3359,54 0,009
0,5 | 188891 5337 3,042 0,052 342781 0,013
1,5 | 180281 6712 3,024 0,061  3497,38 0,015
2,5 | 185242 6612 3,169 0,064 3568,34 0,016




4.2. Cr?*t

A Cr-mintat MnO tartéba dgyazva helyeztiik a mintatartoba. Mivel a Cr-mintdban levs atomok szaméat
tudjuk: Neg, = 8,3 - 1013, a Cr-csticsok alatt levé teriilet és a Mn-csticsok alatti dsszteriilet megfelelGen

normalt hinyadosdbo6l majd meghatérozhatjuk a Mn-atomok szamét. A Cr g-faktora:

Mivel a természetben kn. 4/5 aranyban el6forduld 5
izotopjai is el6fordulhatnak a Cr-nak) 53 -izotopot talalunk a mintaban, a kozépss nagy cstcs mel-
lett meg kell jelennie négy kisebb cstcsnak is a Cr-spektrum feltérképezése soran, amelyet a 3. &bran

lathatunk.

## o B H =

gcr = 1,9800 £+ 0,0001

2Cr

Ehhez a méréshez a kovetkezd beallitasokat hasznaltuk:

Erdsités:

0 dB
Erzékenység :
Idéallando :
Meredekség :

500 uV
100 ms
24 dB/D

Modulaldé frekvencia :

Modulacié amplitiddja :
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3. abra. A Cr-spektrum

-izotop mellett a fennmaradé tébbek kozott (mas



Sajnos a zaj miatt a 4 kisebb cstics helyét csak sejthetjiik, ezért az illesztést a kozépss nagy csicsra
végeztiik el. A mért pontokat és az illesztett (3)-t tartalmazza a kovetkezs abra.

A cstiesra valo rakozelitéskor az alabbi beallitasokat hasznaltuk:

Erdsités: 0 dB

Erzékenység : 1 mV

Idé4allandé : 100 ms

Meredekség : 24 dB/D

Modulalé frekvencia : 99000 Hz
Modulacié amplitiddja : 0.198 Gauss
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4. dbra. A Cr nagy csicsa

Az illesztés paraméterei:

A AA w Aw  m (Gauss) Am
131405 1885 3,051 0,025 34389541 0,0062

Az izotéparanyok ismeretében tudjuk, hogy a Cr egy kis cstcsa 1/36-od teriiletti a nagyhoz képest;
kis csicsbol négyet kellene latnunk. Tehat

TEa9Y = 131405 4 1885
Thiest = 3650 + 52
Tor = THr%Y + 4 - TEST = 146005 £ 1896 (6)
Az atmenetet indukalo foton frekvencidja és annak hibaja:

_ gocrpp - M

= (9, 52620 + 49)GH
o000, = (9:52620 £ 0,00049)GHz (7)



4.3. A Mn g-faktora és hiperfinom kélcsonhatasi allandéja

Ha a hat Mn-csucs illesztés eredményei koziil az elnyelési csiicsok helyeit abrézoljuk a méagneses kvan-
tumszam fliggvényében, akkor egyenest kapunk, az (1) atrendezése értelmében:
hv

A
By =— mr +
gMnHB IgMnHB

(8)
Tehat az egyenes meredekségébdl és tengelymetszetébdl meghatarozhatok a kivant adatok.

A kovetkezd abran lathatok a mérési pontok és a rajuk illesztett egyenes:
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5. &bra. By a mégneses kvantumszam fliggvényében

Az illesztett egyenes paraméterei (f(x) = ax + b, Bo-t mar T-ban mérve):

a=-0,0068212+0, 000050
b=0,339551+0, 000086

Ez alapjan a szamolt paraméterek:

h
Gain = ——2 = 2,10416 % 0, 00053 (9)
wBb

A= —agympp = (1,331 £0,010) - 10725J (10)

4.4. A Mn-atomok szamanak becslése
A 6 Mn-csiics alatt levs teriilet Gsszege: Thar, = 1107707 £ 13315.

Mivel 5 mV helyett a Cr-spektrumot 1mV-os méréshatarral mértiik, ezért 5-tel meg kell szorozni a
szamolt teriiletek aranyat, igy kapjuk a valédi becslést. A teriiletek a mintaban levé atomok szaméaval
aranyosak:

Thrn

Ny = Neoyp -5 -
M C Tor

= (3,148 £ 0,078) - 10'° (11)




4.5. Cr hiperfinom csatolasi allandéja

Mivel a 4 kis Cr-cstcs elveszett a zajban a spektrumon (1. 3. abra), ezért nem tudunk a Mn-éhoz hasonlé
modszert alkalmazni a Cr hiperfinom koélcsonhatasi dlland6janak meghatarozaséra.



5.

Melléklet
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