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1. fejezet

Fizikai mennyiségek,
mértékegységek, metrologia

1.1. A mérés és kisérletezés

A hétkoznapi fizikai mennyiségek (idé, hosszisédg, tomeg, térfogat stb.) meg-
mérése, és a kisérletezés, mint a tudomanyos megismerés alapveto eszkoze,
kiilonb6z6 dolgok. A mérés mar 0sidoktdl fogva a hétkoznapi tevékenységek-
hez nélkiilozhetetlen eszkoz volt. A kisérlet végzése azonban kezdetben nem
volt az 14j ismeretek szerzésének magatol értetédo eszkoze.

A gorog gondolkodas filozéfiai hattere az volt, hogy az emberi elme képes
a természet torvényeit pusztan megfigyelés és a logikus gondolkodas ttjan fel-
tarni. Platén (i.e. 428/427-348/347) e gondolat mentén egészen odaig jutott,
hogy az idedk vilagat azonositotta a valdésdggal, és az emberi tapasztalast csak
a valosag torz visszatiikrozodésének képzelte. Ilyen filozéfia mellett nem na-
gyon meriil fel az igény, hogy elmélkedések eredményét kisérletileg igazoljak.
A tudomany és a gyakorlat meglehetosen tavol allt egymastol. A gyakorlat
alig igényelt hasznosithaté eredményeket a tudomanytol, aminek egyik oka
talan az olcson rendelkezésre allo rabszolga munkaerd volt.

A kozépkorban az igazsag kritériuma a hatartalanul és kritikétlanul tisz-
telt klasszikusok (els6sorban Arisztotelész (i.e. 384-322)) allitdsai, valamint
a katolikus egyhdz kinyilatkoztatdsai voltak. Aquinéi Szent Tamés (1224 /25-
1274) a keresztény egyhazi filozéfia megalkotdsa soran sokat meritett Arisz-
totelésztol, igy az arisztotelészi vilagszemlélet mintegy kétezer évig uralkodo
maradhatott. Igaz, a 13. szazadban mar felmeriil a kisérletezés fontossdganak
gondolata. Roger Bacon igy ir errdl ,Miutan leraktuk a latinok bolcsességé-
nek alapelveit, emennyiben azok a nyelvtudomanyban, matematikaban és az
optikaban taldlhatok, most a kisérleti tudomdnyok elveit szeretném kifejtent,
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manthogy kisérlet nélkil semmai sem ismerhetd meg kelloképpen”.

A tudomanyos igazsag kideritésének az az tutja, amit ma természetesnek
fogadunk el, a torténelem soran hosszas fejlodés eredménye volt. Ennek 1énye-
ge, hogy a tudasnak a val6sagbodl kell kiindulnia, ezt kovetik az absztrakecid és
a logika (matematika) segitségével levont kovetkeztetések, amelyek altaldban
tétel formajaban fogalmazddnak meg. Ezzel azonban nincs vége a folyamat-
nak, mert ezt kovetden a kovetkeztetések és a valdsag egybevetése kovetkezik.
Ez a tudomanyos mddszer csak a 16-17. szazadtdl kezd elterjedni. Galilei
(1564-1642) volt taldn az els6, aki a mozgdas folyamatat kisérletekkel vizsgal-
ta, eredményeit matematikai formulakkal felirt tételek forméjaban rogzitette,
majd az igy talalt szabalyossidgokat ismételt kisérletekkel ellendrizte. S6t, a
feltart torvények alkalmazasara is tett javaslatokat.

A Galileit kovetd fizikaval foglalkozé tudésok munkaiban (Descartes, Pas-
cal, Hooke, Huygens stb.) mér meghatarozé volt ez a médszer, ami azutén
Newton (1642-1727) munkdiban mdr igazi diadalt arat, és elvezet a 17-18.
szazad nagy eredményeihez. Ezek az eredmények végképp megdontik az
arisztotelészi vilagképet, és az i.e. 400-200 kozotti nagy gorog eredmények
utan teljesen 1j fizikai vilagkép kialakitasahoz vezettek. Einstein igy ir a
modszerrél:  ,A wvalosdg minden ismerete a tapasztalattal kezdddik és azzal
is végzodik. Azok az dllitasok, amelyek kizdrolag logikai tton sziletnek, a
valosdaghoz fliz6dé viszonyukat illetden teljesen tiresek’.

Megallapithatjuk tehdt, hogy a kisérletezés, mint a valdsdg megismeré-
sének egyik elismert modja, tulajdonképpen egy nem tul régi modszer, és
mindossze néhany szaz esztendos multra tekint vissza.

1.2. Az alapmennyiségek mérésének torténete

Az aldbbiakban az alapmennyiségek mérésének rovid torténetét, a veliik kap-
csolatos fogalmakat, és a nemzetkozi megallapodasokat tekintjiik at.

A mérés tevékenysége tobb ezer éves miiltra tekint vissza. Ahhoz, hogy
az emberek beszélni tudjanak a multrol és jovorol, kiszamithassédk az aradas
idopontjat, megfelel6 6ltozéket tudjanak maguknak késziteni, hogy arucserét
tudjanak lebonyolitani, hazat, templomot, gatat tudjanak épiteni, ismét ki-
mérhessék az elontott foldet stb. az id6, a hosszusag, a térfogat, a teriilet, a
stly mérésére volt sziikség.

A mérés tulajdonképpen egységekhez viszonyitas, ezért a mérés eredmé-
nye mindig az egység megjelolésével és a viszonyszam megadasaval fejezheto
ki. Az egységeket megtalaljuk az emberi eszkozkészlet legésibb darabjai ko-
zOtt.

Teoretikusan tekintve a dolgot, valéjaban a szamok és a fizikai valosag
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kozotti kapcesolat megteremtésérol van szd. Amikor az elso 1épés megtortént
arra vonatkozdan, hogy a szamokat kapcsolatba hozzuk a fizikai testekkel, ez
lehetové tette a matematikanak a fizikaban val6 alkalmazhatosagat.

Az els6 ismert ido6-, suly- és hosszmérték rendszerek az i.e. 4. és 3. év-
ezredbdl (bronzkor) szarmaznak Mezopotdamiabdl, Egyiptombdl és az Indus
volgyébol. A legfejlettebb taldn éppen az Indus volgyében volt (Harappan-
civilizacid), ahol decimdlis rendszert hasznaltak, és a fennmaradt elefant-
csontbdl késziilt mérorud legkisebb beosztasa kb. 1,7 mm.

Van ékori, 30 000 éves farkascsont lelet, ahol a rovatkak 5-6s csoportokban
szerepelnek, ami az 5-0s szamrendszerre utal. A leggyakoribb azonban a 10-
es és 60-as szamrendszer. A 10-es szamrendszer és a 60-as szamrendszer
a torténelem soran egymés mellett terjedt. A 10-es szamrendszer nyilvan
azzal kapcsolatos, hogy tiz ujjunk van. 10-es szamrendszerben szamoltak az
egyiptomiak, a kinaiak, az indiaiak, a gorogok. A 10 nem szerencsés azonban
abbdl a szempontbdl, hogy 1-en és 6nmagéan kiviil csak 2-vel és H-tel oszthaté.
Ennél alkalmasabb a 12, amely 2-vel, 3-al, 4-el és 6-al is oszthat6. Mellesleg, a
hiivelykujjat nem szamitva az ujjpercek szama is 12, igy a 12-es rendszerben is
jol lehet az ujjakkal szamolni. A sumérok a 12-es szamrendszert is hasznaltak.
A Babilonban hasznélatos 60-as szamrendszer egyesek szerint 12 x 5 = 60
okén terjedt el (a 60-as szam 5-tel is oszthatd). A fejlett babiloni csillagészat
miatt az id6- és szogmérés 60-as rendszere széles korben elterjedt, és még ma
is hasznélatos.

A mértékekrol a fennmaradt irdsos emlékek (egyiptomi feliratok, Biblia,
gorog és rémai szerzOk miivei, sth.) szélnak. A mértékegységek neveit tudjuk,
sokszor azonban a nagysagukat nem pontosan ismerjiik.

Az id6 egységét a nap, a hold, illetve mas égitestek jardsanak periddusai
szolgaltattak. A tomeg és a hossz egységeként a kornyezo természetes tar-
gyak (kovek, magok) illetve az emberi test részei (lab, hiivelyk, kar, arasz
stb.) szolgédltak. Ezeknek az egységeknek a hossza id6rél-idére valtozott,
és kiilonbozoek voltak a kiilonboz6é vidékeken, sokszor annak ellenére, hogy
a név azonos volt. Az egyik legrégebbi hosszegység a cubit pl. az Indus
volgyében, Mezopotdmidban, Egyiptomban (i.e. 3 000 koriil) is hasznalatos
volt. A legéltaldanosabb cubit a kar hossza volt, a konyoktél a kozépso ujj
hegyéig (kb. 524 mm). Részegységei a kar kiilonbozé részei, mint pl. az
arasz a cubit fele, vagy a digit, amely a kozépsé ujj hossza. A réomai lab kb.
296 mm, a rémai mérfold (mile) 5 000 14b (1 480 m), ami brit egység lett a
rémai megszallas alatt (késébb, Erzsébet kirdlyné idejében hossza 1 609 m-re
véltozott).

A kereskedelem, az épitészet fejlédése soran kideriilt, hogy az azonos egy-
ség hasznalatanak milyen nagy jelentésége van. Egyiptomban a farad épité-
szeit, akik a templomokat, piramisokat épitették, haldlbiintetés fenyegette,
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ha feledékenységhol, vagy hanyagsaghdl nem kalibraltak minden telihold al-
kalmaval hosszmérd eszkoziiket az egységként hasznalt etalonhoz. Mivel a
testhez rogzitett egység emberrdl-emberre valtozott, a kiralyi cubit-etalon
hossza fekete granitrid hossza volt.

Mint emlitettiik, az egységek neve sokszor ismert, nagysaga azonban nem,
ami sokszor megakadalyozza, hogy az 0kori eredményeket pontosan ismerhes-
siik. Ez a helyzet példaul Eratosztenész esetében, aki tobb mint kétezer évvel
ezel6tt (i.e. 3. szdzadban) megmérte a Fold keriiletét. A mérése azon ala-
pult, hogy, amennyiben északrél déli iranyba haladva ismerjiik ugyanabban
az id6pontban (pl. pontban délben) két elegendéen tavol 1évé pontban a Nap
merélegeshez képesti szogét, (ez egy a foldbe szirt pélca, a gnomon &rnyé-
kénak hosszdbdl pontosan meghatérozhato), akkor a két szog kiilonbségébil,
és a két pont tavolsagabdl kiszamolhaté a Fold keriilete. A szamolds sordn
feltételezte, hogy a Nap sugarai parhuzamosan érik a Foldet, és azt, hogy a
két varos azonos délkoron van (1.1. dbra).

Alexandria

1.1. 4bra. Eratosztenész mérésének elve

Eratosztenész tudta, hogy Alexandria és Syene (Aswan, Assuan) kozott a
tavolsag kb. 5 000 stadium (stadion), hiszen egy tevekaravéan Alexandridbdl
Syenebe 50 nap alatt ér el, mikézben naponta 100 stadiumnyi utat tesz meg.
Syenei utazasa soran azt tapasztalta, hogy délben mély kitba tekintve latja a
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nap tiikkorképét, amibol azt kvetkeztette, hogy itt a nap sugarai merdlegesen
érkeznek (Assuan ugyan nem az egyenlitén helyezkedik el, de nem tul tavol
téle). Az 1.1. abran ez a B pont. Alexandrédban is megmérte a beérkezd
sugarak beesésének szogét, és ez az egységsugaru kor 50-ed részének adddott
(az 1.1. 4brén az A pont). Mint az dbrardl is latszik, ez a szog azonos a kor-
ivhez tartozé kozépponti szoggel. Ezekbdl az adatokbdl egyszerti aranyparral
azt kapta, hogy
5000  1/50

K 1

Innen a szamolas eredménye az, hogy a Fold K keriilete 250 000 stadium. A
stadium hossza azonban véltozé volt. Az egyiptomi stadium 157 m, a gorog
185 m. Nem tudjuk, hogy Eratosztenész melyikkel szamolt, igy eredménye
39 000-47 000 km kozotti, ami a valédi 40 000 km-nek nem rossz becslése.

Az egymast kovetd civilizaciok egyre tjabb és wjabb felismerésekkel gaz-
dagitottak a hossz, tomeg és idomérés technikait. A tomegmérésben a Babilo-
niak (i.e. 1 700 koriil) példaul jelentés javuléast értek el azzal, hogy feltalaltak
a mérleget, amelyhez nagyobb egységként kébol késziilt stulyokat hasznaltak.
A legnagyobb egység volt a talentum. 1 talentumban volt 60 sékel, és 1 sék-
elben 60 mina. Késobb a név maradt, de az egységek nagysaga véltozott.
Kis sulyegységként azonban gyakran buzaszem, vagy mas mag szolgalt. Kis-
mennyiségil, értékes (arany, eziist, dragakd stb.) targyak mérésére példdul
gyakran a szentjanos kenyér (karob) magjat (keration) hasznaltak. Innen
ered a karat, amelyet az aranymiivesek még ma is hasznalnak dragaké és
nemesfémek silyanak jellemzésére (ma rogzitett egység, 1 kardt = 200 mg).
A szentjanoskenyér magja is kiilonbozé silytd lehet, mint méas magok, de
kénnyt volt kivalogatni az atlagostdl eltéré nagy és kis magokat. Vagyis
konnyen lehetett standardizdlni. (A karat més jelentése a nemesfémek tisz-
tasdgara vonatkozik. A 24 karatos arany 100% tisztasdgu. A 18 kardtos
arany 3/4-ed rész aranyat és 1/4-ed rész egyéb fémet tartalmaz).

A szogmérés esetében a kor felosztdsa 360 fokra Babilonbdl szarmazik,
ahol 60-as szamrendszert hasznaltak. Naluk az év is 360 napbdl allt. Azt
persze fejlett csillagaszatuk okéan jol tudtak, hogy 365 nap alatt keriilnek a
csillagok azonos poziciéba, de a 360 jobban oszthaté szam volt. A fennma-
radé 6t nap éven kiviili iinnepnap volt. (Ez nem olyan nagyon kiilonos, ha
jol belegondolunk, a munkét illetéen ma sem jarunk el masképpen.)

A torténelem soran hasznalt sokféle mértékegység a Romai Birodalom
idején (és teriiletén) kezdett egységesebbé valni. Azutan a kozépkorban csak
kis fejlédés kovetkezett. Még Galilei és Newton idején (1600-as évek és az
1700-as évek eleje) is nagy volt a véltozatossdg a mértékegységek tekinte-
tében. A kereskedelem és a tudomany nemzetkozivé valdsa azonban egyre
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inkabb sziikségessé tette az egységes mértékrendszerek bevezetését. Az al-
talanosan elfogadott rendszer bevezetését azonban akadalyozta egyrészt az
emberek ragaszkodasa a régihez, mésrészt, pedig a nagyhatalmi torekvések.
Els6sorban Franciaorszag és Anglia versengése okozta, hogy sokaig nehéz volt
egységes rendszert elfogadni.

A 18. szézadra mar vilagossa valt, hogy az egységeket célszerti nem val-
tozé, reprodukalhato, idétalld etalonokhoz kétni. Huygens mar a 17. sza-
zadban felvetette, hogy az egységet ne az emberi test méretébdl, hanem ter-
mészeti allandobdl vezessék le. A hosszisag egységére példaul a méasodperc
fél-lengésidejii matematikai inga hosszat (0,995 m) javasolta. Huygens ja-
vaslata egy évszazaddal megelozte korat. Ezt a javaslatot egyébként kés6bb
a francidk elvetették, mondvéan, ez a hossz helyrdl helyre kissé kiilonbozo a
Foldon.

A 18. szazadban francia tudomanyos korok sokat foglalkoztak az egy-
séges mértékrendszer bevezetésének gondolataval. Ennek eredményeképpen
1791-ben a Francia Nemzetgytilés (Convent) elrendelte, hogy a hosszmérés
1j mértékegysége az északi polus és az egyenlité kozotti, Parizson athala-
do6 negyed délkor egy-tizmilliomod része legyen. A mérés megtervezése és
gyakorlati kivitelezése Borda, Condorcet, Lagrange, Laplace, Delambre, Me-
chain és Monge érdeme. Ezt a hosszegységet nevezték méternek (metre), és
a kisebb és nagyobb egységeket a méternek decimdlis ardnyai adtak, azaz 1
mm = 1073 m, 1 km = 103 m stb.

Magét a mérést nagy nehézségek kozepette (ekkor zajlott a francia for-
radalom) hat év alatt el is végezték Dunkirk és Barcelona kozott. A mérés
eredményeként adédott hosszisdg etalont platina ridbdl készitették el. Az
akkori mérés a kor legfejlettebb technikdjat jelentette. A mai mérésekkel
Osszehasonlitva a délkor 40 milliomod részéhez képest az eltérés mindossze
0,2 mm!

1867-ben a péarizsi vildgkiallitdson Jakobinak, a szentpétervari tudoma-
nyos akadémia elnokének kezdeményezésére méterbizottsag alakult. Ez leszo-
gezte, hogy a méterrendszer tokéletesen megfelel a tudomany és a gazdasagi
élet igényeinek. 1874-ben Magyarorszagon is torvényjavaslat sziiletett a mé-
terrendszer bevezetésére.

A méter altaldnos bevezetésének elOkészitésére 1875. majus 20-an Pa-
rizsban rendezett nemzetkozi konferencian Nemzetkozi Méteregyezményt irt
ald 17 orszag. Ennek ajanldsara alakult meg 1889-ben a Nemzetkozi Sily-
és Mérésiigyi Hivatal (Comité International des Poids et Mesures = CIPM,
International Bureau of Weights and Measures = BIMP), és az iparilag fej-
lett allamok, Anglia és az Egyesiilt allamok kivételével, elfogadtak a méter
bevezetését (kés6bb ezek az orszagok is csatlakoztak az egyezményhez). A
hosszegységgel egyiitt a tomeg- és iddegységeket is definialtdk. A Brit Biro-
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dalomban 1864-t6l, az Egyesiilt Allamokban 1866-t61 legélisan hasznélhato
rendszer lett a méterrendszer, de egyik allamban sem valt kotelezové.

A Nemzetkozi Méteregyezmény teremtette meg az elsé széles korben el-
fogadott és tudomanyos alapokon nyugvé nemzetkozi mértékegység rendszer
alapjait.

1.3. A méter, mint alapmennyiség

A méter standard 90% platindbdl és 10% iridiumbol késziilt ridon elhelyezett
két vonal kozotti tdvolsdg volt (1.2. dbra). Ezen az etalonon alapulé mérés
bizonytalansdga 10~° volt.

1.2. dbra. Az Gsméter

Ez maradt a hosszegység definiciéja egészen 1927-ig, amikor Michelson ko-
rabbi javaslata alapjan a Cd vords hullamhosszan alapulé méter definiciot
fogadta el VII. Suly- és Mérésiigyi Nemzetkozi Konferencia. Ezt 1960-ban fel-
valtotta a Kr®® atom 2p;g és az 5ds energiaszintjei kozotti d&tmenet sordn véa-
kuumban kisugarzott fény hullamhosszénak 1 650 763,73 szorosa. A hullam-
hosszal definialt méter etalonjanak megvalésitasat a Michelson-interferométer
alkalmazasa tette lehetové. Az interferométerek maig a hosszmérés legponto-
sabb eszkozei kozé tartoznak. Ez a definicié a méter hosszdnak 107 relativ
pontossagu definidlasat tette lehetové.

A masodik vilaghaborit kévetéen Amerikdban tevékenyked6 Bay Zoltan
javaslata alapjan, aki a fény sebességének nagypontossagi mérésével foglal-
kozott, a XVI. Suly és Mérésiigyi Nemzetkozi Konferencia 1983-ban a méter
etalonképzés 1j elvét fogadta el. Eszerint 1 méter az a tavolsdg, amelyet a
fény vakuumban 1/299 792 458 s alatt tesz meg. Ez a ma érvényes méter de-
finicié. A hosszmérés tehat idomérésre lett visszavezetve, és feltételezi a fény
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sebességének dllandésagat. Az id6 a legpontosabban mérheté mennyiség, és
ezzel a hosszlisdg egység relativ pontossaga 10716 lett.

1.4. Az ido, mint alapmennyiség

Az 6sidoktdl fogva az id6 mulasdnak legpontosabb mérését a periodikusan
ismétlodd égi jelenségek csillagaszati megfigyelése tette lehetévé. A Nap, a
Hold, a bolygdk és a csillagok megfigyelése az 6si civilizaciok mindegyikében
fontos tevékenység volt, ami lehetové tette az évek, évszakok, hénapok valto-
zasanak pontos megfigyelésén keresztiil az id6 milasanak mérését. Mar Gtezer
évvel ezelott Mezopotaniaban az évet 12 db. 30 napos szakaszra bontottak,
a napot 12 részre, amelyet tovabbi 30 részre osztottak, ennek hagyoméanya a
mai idészamitasunkban jol felismerheto.

Késébb Egyiptomban a Sziriusz 365 napos periodusat vették alapul, ész-
revéve, hogy ezzel a Nilus dradasanak ideje nagy pontossaggal megjésolhato.
Ez az évszamitas a késébbi kis médositasokkal mind a mai napig fennmaradst.

A napi id6 mérésére kezdetben a legkiilonb6z6bb fajtaju napordk szolgal-
tak, amelyek a beosztas felett mozgd arnyék mutatta az idé mulasat. Késobb
vizérak és homokoérak szolgaltak az ido mérését.

Az idémér6 eszkozok a romai és a kora kozépkori idékben alig véltoz-
tak. Kifejlesztettek, azonban pl. hordozhaté naporakat, sét voltak olyan kis
napéran alapuld zsebszerkezetek, amelyek a szezonalis valtozasokat is tud-
tak kovetni. A 14. szazadban megjelentek kezdetleges mechanikai idoméro
szerkezetek, amelyek els6sorban nagy épitményekben, tornyokban kozosségi
idoméro eszkozok voltak, de meglehetosen pontatlanul mérték az idét. A
16. szazadban mér rugdés mechanikai mérdeszkozoket is épitettek, és ekkor
mar a méreteket is lehetett csokkenteni. A milliméter technoldgia segitsé-
gével, értékes és miivészi orakat alkottak, amelyek akar kirdlyi ajandékul is
szolgalhattak.

Az igazi fejlédés a 16. és 17. szazadban kovetkezett be. A 16. szazadban
Galilei tanulméanyozta az ingamozgas torvényszertiségeit, de az elsé ingadrat
1656-ban Christiaan Huygens (dén tudds) alkotta meg. Eszkozét addig fej-
lesztgette, mig kb. mnapi 10 s hibdval tudta mérni az id6t. Az ezt kovetd
héarom évszazad a mechanikus érak tokéletesitésének idészaka volt.

A méteregyezményben az id6t a Fold forgasahoz kototték. A masodperc
az atlagos szoldris nap hosszanak 1/86400-ad részeként definidltak (vagyis egy
napban 24 6ra, egy éraban 3600 masodperc van). A definiciéban atlagos nap
szerepel, hiszen a napok hossza az év folyaman véltozik. Ennek oka a Fold
ellipszis palydja, és az, hogy forgasi tengelye nem meroleges az ekliptikara.

A gyakorlatban hasznalatos idomérés természetesen kiilonbozé tipusi, és
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egyre pontosabba valé orakon alapult. Az oérdkat csillagaszati megfigyelé-
sekkel igazitottak a fenti definicié dltal megszabott etalonhoz. Az 1920-as
években a mechanikus érakat felvaltottak a piezoelektromos tulajdonsagu
kvarc kristaly nagypontossagu rezgésein alapuld kvarc-orak.

1967-ben az atomfizika fejlodése lehetové tette, hogy a XIII. Stuly és Mé-
résiigyi Nemzetkozi Konferencia 1j idoetalont fogadjon el, amely a Cs-133
atom legkiils6 (6s') elektronja 4ltal kisugarzott, rendkiviil keskeny vonal frek-
vencidjanak mérésén alapul. 1 mésodperc a Cs atom altal kisugarzott elekt-
romagneses hullam 9 192 631 770 rezgésének ideje. A mérés nagyvakuumban
és 107 K fokra hiittt atomokon torténik. Az amerikai NIST (National Ins-
titute of Standards and Technology) kifejlesztett berendezésben (cézium kiit)
a mérés relativ hibdja: 10716, Ez azt jelenti, hogy 300 milli6 év alatt tévedhet
az Ora 1 méasodpercet. Ez ma a legpontosabban mérhet6 fizikai mennyiség.

Az emberiség napi tevékenysége azonban valtozatlanul a szolaris idohoz
kotott, viszont az un. vilagidét méré atomérak pontossaga jéval nagyobb,
mint a kiilonboz6 természeti tényezok (pl. belsd sirlédéds) miatt valtozd
Fold forgasi ideje (vagyis a szolaris nap). Ezért id6rdl idére, ha az eltérés
meghaladja a 0,1 s-et, akkor a vilagidét korrigaljak a szolaris idohoz.

Az id6 fogalma a filozofusok szamara is sok fejtorést okozott. Az idé mi-
benlétének rejtélye Platont, Arisztotelészt is foglalkoztatta, és Zéné is tobb
paradoxont (aporia) kigondolt az id6vel kapcsolatban. J6l mutatja az id6 fo-
galménak problematikus voltat az, amit Szent Agoston (i.sz. 354-430) mond
a témarol a 4. szazad végén sziiletett Vallomdasaiban: ,Mi hdt az idé? Ha
senki sem kérdi, tudom, ha kérdik télem, s meg akarom magyardzni, nem
tudom. .. . Nem mondok-e igazat, amikor azt vallom neked, hogy az 1dot
mérni tudom? Mert igy van Uram, Istenem, mérem, mérem, de mit mérek,
nem tudom”.

Newton elképzelése az idorol az volt, hogy olyan valami, ami egyenletesen
folyik, és 1étezése abszolut természetii, vagyis minden egyéb létezotol fiigget-
len. Newton abszolut idérol és abszolut térrdl alkotott fogalma rendkiviil
termékenynek bizonyult, és az altala ezzel kapcsolatban megalkotott mate-
matikai konstrukcidk, a természet leirasa differencidlegyenletekkel és folyto-
nos fiiggvényekkel, szamos probléma pontos megoldasat szolgaltatta.

A 20. szazadban dramai moédon valtoztak meg az idovel kapcesolatos el-
képzelések. Poincaré és Minkowsky mar felvetette a newtoni abszolut tér és
abszolut id6 tarthatatlansagat, ami azutan pontos fogalmazast nyert Einstein
(1879-1955) relativitds elméletében. A specidlis relativitds elmélete megmu-
tatta, hogy tér és ido Osszefiiggd fogalmak, és hogy az id6 fligg a sebességtol.
Az érak szinkronizalasa csak a véges, de a fényforrastél fiiggetlen sebességli
fénnyel lehetséges. Az altalanos relativitds elmélete pedig az idé tomegtol
valé fiiggését is kimutatta. A késObbiekben a kvantummechanika elmélete az
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ido6 djabb tulajdonsagaira mutat ra, nevezetesen, hogy az id6 és az energia a
Heisenberg-hatarozatlansagi relacié révén konjugalt mennyiségek, és elvileg
sem mérhet6 a két mennyiség egyszerre abszolut pontosan. Az idé ujabb
tulajdonsdgainak feltarasa ma is aktudlis, és az 1j és wjabb kozmoldgiai el-
méletek, valamint az erok egyesitett elmélete feltehetéen sok 1jat hozhat még
ebben a témaban. Az 1j ismeretek az idé mérésével kapcsolatban fontos in-
formacioval szolgalnak, de nem adnak valaszt arra a kérdésre, hogy mi az ido.
A fizika gyakorlati szempontjabél Max Planck (1858-1947) 20. szézad eleji
felfogasa lehet az iranyadd, miszerint a fizikai alapfogalmakkal kapcsolatban
nem kell definiciét adni, elegendé megadni a mennyiségre vonatkozo mérési
utasitast.

1.5. A tomeg, mint alapmennyiség

A tomeg mérése régtdl fogva Osszehasonlitdson alapul. A torténelem soran
a babiloniak &ltal feltalalt mérleg tokéletesitése egyre pontosabb mérést tett
lehetové. Elvi fejlodés sokaig nem kovetkezett be. Az egységek tekintetében
azonban nagy valtozatossag volt tapasztalhato.

1.3. abra. Az 6skilogramm Pt-Ir 6tvozetbdl késziilt henger

A méteregyezmény a tomeg egységét egy Pt-Ir 6tvozetbol késziilt henger
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segitségével definidlta. Ez az Oskilogramm, amit ma is a Parizs melletti
Sevres-ben 6riznek (1.3. abra). Ez ma az egyetlen olyan alapmennyiség,
amelynek egységét nem természeti allandéhoz rogzitik, hanem egy objektum
testesiti meg.

A klasszikus elmélet a tomeget a testekben foglalt anyag mennyiségével
azonositja. A mindennapi életben a témeg mérését sulymérésre, vagyis a t6-
megre haté gravitacids eré mérésére vezetjiik vissza. A mérés azon a feltétele-
zésen alapszik, hogy a sily és a tomeg aranyos egymassal, és ha 6sszehasonito
mérést végziink (mint a mérleg esetében), akkor az aranyossagi tényezd ko-
z6mbos (mérlegeink a Holdon is pontos értéket mutatnanak). A klasszikus
mechanika feltételezi a gravitalé (stlyos) tomeg, és a testek tehetetlenségé-
nek mértékéiil szolgald tehetetlen tomeg azonossagat is. Ezt az azonossagot
Eotvos Lorand 1898-ban torzids ingaval végzett mérései nagy relativ pontos-
sdggal (5-107%) igazoltdk is. A relativitds elmélete ebben a vonatkozésban
nem ad 4j eredményt. Abban viszont igen, hogy felismeri a tomeg és az
energia kapcsolatat. Mindazonaltal, a tehetetlen és a silyos tomeg feltétele-
zett azonossdga valtozatlanul nyitott elméleti kérdés. Jelenleg 10712 relativ
mérési hibaval igazolt az azonossag.

1.6. A mértékrendszerek

A régi mértékegységek nem egy megtervezett rendszer elemei. Orszagrol-
orszagra, sOt varosrol-varosra valtozo egységekkel dolgoztak. A természet-
tudoményok (elsésorban a fizika) fejlédése, kiilondsen Newton munkassaga
nyoman, a mértékegységek egységesitésének gondolatat vetette fel. Minthogy
abban az idoben a koélcsonhatasok koziil egyediil a gravitacios kolesonhatés
volt ismert, nem csoda, hogy a bolygémozgassal, féldméréssel, tomegmérés-
sel, idoméréssel kapcsolatos egységek jatszottak a foszerepet. Ennek szelle-
mében jott 1étre 1790. koriil a méterrendszer, ami nem mas, mint az etalonok
definialasa.

C. F. Gauss (1777-1855) javaslatara 1873-ban hoztak létre a CGS rend-
szert, amelynek alapegységei a centiméter, gramm és a masodperc, és amelyet
els6sorban a fizikdban hasznaltak.

1901-ben létrehoztak a gyakorlati élethez kozelebb allo MKSA rendszert,
melynek alapegységei a méter, a kilogramm, a masodperc és az amper.

A ma érvényben 16v6 Nemzetkozi Mértékegységrendszert (Systeme Inter-
national d’Unités = SI) a Nemzetkozi Suly- és Mértékiigyi Bizottsdg dolgozta
ki, és 1960-ban a Nemzetkozi Suly- és Mértékiigyi értekezlet fogadta el. Ma-
gyarorszagon 1979. december 31-én korméanyrendelet tette hivatalossa. Az
SI rendszer alkalmazasanak részleteit a Nemzetkozi Szabvanyositasi Szerve-
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zet (ISO) dolgozta ki, és foglalta nemzetkozi szabvanyokba. Magyarorszégon
ezt a Magyar Szabvany (MSZ) irja el6.

1.6.1. Az SI mértékegységrendszer alapegységei

Az SI rendszer hét alapmennyiségen alapul. Ezeket lathatjuk az 1.1. tabla-
zatban. Az alapmennyiségek mértékegységeit alap mértékegységeknek nevez-
ziik. Ezeket kombindalva kapjuk meg a szarmaztatott egységeket. Korlatozott
mértékben az SI-n kiviili torvényes egységek is haszndlhatok. Az egységek,
un. prefixumokkal kombinédlhaték (ezek 10 hatvanyaival valé szorzast jelen-
tik).

Fizikai mennyiség | jele | egység neve | egység szimbdoluma
hosszuisag 1 | méter m

tomeg m | kilogramm kg

ido t | masodperc s
elektromos aram [ | Amper A
hémérséklet T | Kelvin K
anyagmennyiség n | mol mol
fényerdsség I, | kandela cd

1.1. tablazat. Az SI rendszer alapmennyiségei és alapegységei

Az alapmennyiségek rovid jellemzése:

A hosszisag mértékegysége a méter, jele: m. A méter annak az tutnak
a hosszusaga, amelyet a fény vakuumban a masodperc 299 792 458-ad része
alatt megtesz.

A tomeg mértékegysége a kilogramm, jele: kg. A kilogramm az 1889. év-
ben, Parizsban megtartott I. Altalanos Suly- és Mértékiigyi értekezlet altal a
tomeg nemzetkozi etalonjanak elfogadott, a Nemzetkozi Suly- és Mértékiigyi
Hivatalban, Sevres-ben 6rzott platina-iridium henger tomege. Koriilbeliil ek-
kora tomegi egy liter tiszta viz. Ez az egyetlen olyan SI alapegység, amely
még mindig etalonhoz van kotve, és nem valamilyen fizikai allandén alapszik.
Réadésul ez az egyetlen egység, amelyik elétagot tartalmaz (kilo).

Az id6 mértékegysége a masodperc, jele: s. A méasodperc az alapallapotu
cézium-133 atom két hiperfinom energiaszintje kozotti atmenetnek megfelel6
sugarzas 9 192 631 770 periédusanak idétartama.

Az elektromos dram erGsségének mértékegysége az amper, jele: A. Az
amper olyan allandé elektromos aram erdssége, amely két egyenes, parhu-
zamos végtelen hosszisagu, elhanyagolhatdan kicsiny kor keresztmetszetii és
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egymastdl 1 méter tavolsaghan, vakuumban elhelyezkedd vezetében fenntart-
va, e két vezetd kozott méterenként 2 - 1077 N erdt hozna létre. A mérték-
egység nevét a jelenség kutatéjarol, André-Marie Ampere-rdl kapta.

A termodinamikai hOmérséklet mértékegysége a kelvin, jele: K. A kel-
vin a viz harmaspontja termodinamikai homérsékletének 273,16-ad része. A
mértékegység bevezetdje William Thomson Kelvin.

Az anyagmennyiség mértékegysége a mol, jele: mol. A mol annak a
rendszernek az anyagmennyisége, amely annyi elemi egységet tartalmaz, mint
ahdny atom van 0,012 kg C'2-ben. A mol alkalmazasakor meg kell hatarozni
az elemi egység fajtajat; ez atom, molekula, ion, elektron, mas részecske, vagy
ilyen részecskék meghatdrozott csoportja lehet. Ez koriilbeliil 6,022045 - 10%
darab részecske.

A fényersosség mértékegysége a kandela; jele: cd. A kandela az olyan
fényforras fényerdssége adott irdnyban, amely 540 - 10'? Hz frekvencidji mo-
nokromatikus fényt bocsat ki, és sugareréssége ebben az irdnyban 1/683-ad
W /sr. A mértékegység elnevezése a latin gyertya sz6ébdl ered.

1.6.2. Szarmaztatott egységek

A Nemzetkozi Mértékegység-rendszer (SI) szarmaztatott egységei az Sl-alapegységek
hatvanyainak szorzataként vagy hanyadosaként képezheték a megfelel6 mennyi-
ségekre vonatkozo fizikai egyenletek alapjan. A szarmaztatott egységek kore
nyilt, hiszen a fizika fejlodése tjabb és ujabb egységek bevezetését teheti
sziikségessé. Ugyanakkor vannak szarmaztatott mennyiségek, amelyek kiilon
névvel is rendelkeznek. Ezek lathatok az 1.2. tablazatban.

Vannak dimenzié nélkiili szarmaztatott SI egységek, amelyek gyakori el6-
fordulasuk okan kiilon nevet kaptak (1.3. tablazat). Ezek valjaban dimenzid
nélkiili aranyok, melyek két azonos Sl-egység osztasaval keletkeznek. Emiatt
a BIPM szarmaztatottnak tekinti ezeket. Formalisan, Sl-egységiik egyszeri-
en az 1, de kaptak nevet olyan esetekre, amikor az egység hidnya félreértéshez
vezethet.

1.6.3. Elotagok

Egyes fizikai vagy kémiai mennyiségek a megszokott mértékegységekben ki-
fejezve szamszeriien nehezen kezelhetok, mert tilsdgosan nagyok vagy kicsik.
Ezért a nemzetkozi mértékegységrendszerben a prefixumokat, el6tétszokat
vagy el6tagokat a nagyon nagy vagy nagyon kicsi mennyiségek rovid leirasa-
ra hasznaljuk. Ezek az el6tagok tiz harommal oszthato kitevéji hatvanyai-
nak roviditésére hasznalatosak. Az elétagokat az 1.4. tablazatban foglaltuk
Ossze.
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mennyiség név szimbdélum SI alapegységekkel
frekvencia hertz Hz st
erd newton N kg-m-s?
Nyomas pascal Pa N -m™2 kg-m=t.s7?
energia, munka, hé joule J N-m kg-m?.s2
teljesitmény, watt W J st kg-m?-s73
héaramlas
elektromos toltés coulomb C A-s
elektromos fesziilt- volt V J-C™! kg-m?-s3. A1
ség
potencidlkiilonbség
elektromos ellendl- ohm Q V.ATL kg-m?-s3. A2
las
elektromos vezeté- | siemens S AV kg=t-m=2.s%. A?
képesség
kapacitas farad F C-v-! kgt -m=2.s%. A?
magneses indukcid tesla T V.s-m? kg-s72- A1
magneses weber Wb Vs kg-m?-s72. A™1
fluxus
induktivitas henry H V.s- At | kg-m?-s72. A2
homérséklet Celsius-fok °C K
fényaram lumen Im cd - sr
megvilagitas lux lx cd - sr-m™2
radioaktivitas becquerel Bgq 571
elnyelt sugardozis gray Gy J kgt m? . 572
dézisegyenérték sievert Sv J kgt m? - 52
katalitikus aktivi- katal kat mol - s~ 1
tas

1.2. tablazat. Szarmaztatott egységek, amelyek kiilon nevet kaptak

mennyiség jele neve szimbodluma | ST alapegységekkel
sikszog | «, 3,7, 9, ¢ radian rad 1m-m™!
térszog szteradian ST 1 m?-m™2

1.3. tablazat. Dimenzié nélkiili, kiilon névvel rendelkezé szarmaztatott egy-

ségek
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elotag | jele | szorzd | szamnévvel
yotta- Y 10% kvadrillio
zetta- Z 10% trillidrd
exa- E 10 trillié
peta- P 10%° billiard
tera- T 1012 billié
giga- G 107 milliard
mega- M 10° milli6
kilo- k 103 ezer

— — 109 egy
milli- m 1073 ezred
mikro- 0 10°¢ milliomod
nano- n 1079 milliardod
piko- p 1012 billiomod
femto- f 10-15 billidrdod
atto- a 10°% trilliomod
zepto- z 1072 trillidrdod
yocto- y 10~ | kvadrilliomod

1.4. téblazat. El6tagok (prefixumok

Példak:
466 MHz (466 megahertz) = 466 - 10° Hz
75 km (75 kilométer) = 75 - 10° m
15 ms (15 miliszekundum) = 151073 s
32 nF (32 nanofarad) = 32-107° F.

Van néhany el6tétszo, amely nem harommal oszthaté hatvanykitevot je-
lentenek. Ezeket soroltuk fel az 1.5. tabldzatban. Ezek az elotagok csak
néhany alapegységgel hasznalatosak:

elétag | jele | szorzo hasznalat

hekto- | h 10? hl (hektoliter), hPa (hektopascal)

deka- da | 10 dag (hétkoznapi valtozat: dkg) (dekagramm)
deci- d 10~1 | dI (deciliter), dm (deciméter),

centi- c 1072 | cl (centiliter), cm (centiméter), cg (centigramm)

1.5. tablazat. Csak néhany alapegységgel hasznalhaté eldtagok

Van néhany egység, amely az SI rendszeren kiviili, de hasznalata megen-
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gedett. Ilyen elotagokat latunk az 1.6. tablazatban.

mennyiség jele ST egységekkel

perc min | 1 min =60 s

ora h |1 hA=60mimn = 3600 s

nap d | 1d=24h = 86400 s

fok (szog) ° | 1° = (n/180) rad

perc (sz0g) © [ 1"=(1/60)° = (7/10 800) rad

mésodperc (sz06g) 7 11" =(1/60)" = (7/648 000) rad

liter L |1L=1dm’=10"°m?

tonna t | 1t=10°kg

neper Np [ Np=Ilnx; —Inxs = In(x;/x2)
egység logaritmikus léptékben

decibel dB | 1 dB = 20 logo(x1/x2)

elektronvolt eV [1eV =1,60218x 107 J,
nem pontos

atomi tomegegység u | 1u=1,66054x 107" kg,

12C tomegének 1/12- nem pontos

ed része

asztronémiai egység | ua | 1 ua = 1,495 98 x 10! m,
nem pontos

1.6. tablazat. SI rendszeren kiviili egységek, amelyek hasznélata megengedett

Vannak olyan egységek is, amelyek hasznalata még megengedett, de fe-
lillvizsgalatukat tervezik. Ilyen elotagokat az 1.7. tablazatban lathatunk.

Az egységes mértékegység rendszer hasznédlata a globalizacié vilagaban
kiilondsen fontos. Néhany példa arra, hogy az eltéré rendszerek milyen ve-
széllyel jarhatnak.

A NASA Mars Climate Orbiter nevii szonddja 1999. szeptemberében,
ahelyett hogy Mars koriili palyara tért volna, becsapddott a Mars feliiletére.
Az esetet koveto vizsgalatok kideritették, hogy a kiilonbozé cégek dltal gyar-
tott szamitogépes programok kiilonboz6 eréegységeket hasznaltak. Az egyik
newtonban, a masik font-ban (pound) szamolta az erét (1font = 4,450 N).
Sok munka, ercfeszités és a befektetett nem kis pénzosszeg volt a veszteség.

1999. aprilis 15-én a Koreai Légitarsasag egyik jarata Sanghajbol Szoulba
tartott. Leszallas kozben a gép lezuhant, mert a legénység rosszul értelmez-
te a torony altal méterben megadott magassidg adatokat, amelyeket a gép
miiszere ldbban (feet) mért. A személyzet és 6t utas meghalt, harmincheten
megsériiltek.
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mennyiség jele ST egységekkel
tengeri mérfold | mile | 1852 m

csomd (1852/3600) m/s

ar a 1 a=10* m?

hektar ha |1 ha = 10* m?

bar bar | 1 bar =0,1 MPa = 100 kPa = 1000 hPa = 10° Pa
angstrom A 1A=0,1nm=10"19m

barn b 16=100 fm?=10"% m?

curie Ci 1 Ci=3.7-10" Bq

rontgen R 1 R=2,58-10"* C/kg

rad rad | 1rad=1cGy =102 Gy

rem rem | 1 rem =1cSv=10"2 Sv

1.7. tablazat. Még megengedett egységek, de feliilvizsgalatukat tervezik

1.6.4. Az SI egységek hasznalatanak szabalyai

A Suly- és Mértékiigyi Hivatal 2006-ban kozzétette az SI egységek hasznalaté-
val, frasmoédjaval kapcsolatos szabalyokat és ajanlasokat. Ezek koziil néhany
fontosabb szabaly:

e Csak a megfelel6 mértékegység jelek hasznalhatok, és ezeket pont nélkiil
irjuk:
helyes: s, em3, m/s;
helytelen: sec, kb cm, mps (angol szovegben a m/s helyett), 750 s.
(kivéve mondat végén).

o A méroszam és a mértékegység kozott egy szokoz helyet kell hagyni. A
mértékegységeket az angolban is egyes szamban hagyjuk:

helyes: [ = 57 e¢m;
helytelen: | = 57 cms.

o Az Osszetett, szarmaztatott egységekben a szorzds matematikai mi-
veletként kezelendo, tehat a jelek kozé vagy iires helyet vagy kozép-
magassagban elhelyezett pontot tesziink. Az osztas jele vagy a ferde
vonal, vagy a —1 hatvanykitevé. A kifejezésben csak egy ferde vonal
szerepelhet:

1 —1,—-1.
)

helyes: m - kg, m kg, m s~", m-kg™"'s
helytelen: mkg, ms™! (az a milliszekundum inverze) m/kg/s, mkg='.
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o Két, vagy tobb prefixumot egyméshoz illeszteni nem szabad.

Helyes: GHz;
helytelen: MkHz.

e Ha tobb mennyiség szerepel egy kifejezésben, akkor az alabbiak szerint
jarunk el:

helyes: 15 em x 15 em, 1 M Hz-t61 10 M Hz-ig vagy (1 — 10) M Hz,
15° C-t6l 25° C-ig, vagy (15 — 25) °C-ig, 125 g + 3g vagy (125 +3) ¢;
helytelen: 15 x 15 em, 1—t6l 10 M H z-ig, 125 £ 3 g.

o Az egység nevekre nem szabad matematikai operacidkat alkalmazni

Helyes: m?, kg/m?;
helytelen: méter?, kilogramm /méter?.

o A mérdszam és a mértékegység kozott szokoz van, kivéve a fok, perc,
masodperc jele.

Helyes: 25 kg, 3° 2/ 25";
helytelen: 25kg, 3°2'25".

e Ha a szamok haromnal tobb jegyet tartalmaznak, akkor harmas csopor-
tokba lehet rendezni Oket, és szokozzel elvalasztani a csoportokat. A
tizedes jelzése pont vagy vessz6. A harmas csoportok kozé nem szabad
jelet tenni.

Helyes: 23 475, 12556;
helytelen: 23,475.125 56.

1.6.5. Természetes egységek

A fizikai mennyiség értéke a szamérték és a mértékegység szorzata. Konnyl
belatni, hogy a fizikai mennyiségek szdamértéke fiigg a valasztott egységek
nagysagatol. A mennyiség értéke azonban véltozatlan. Megvalaszthatok ugy
is az alapegységek, hogy egyes alapvetének gondolt fizikai allandék szamér-
téke 1 legyen. Az ilyen egységekkel felirva a fizikai egyenletek elegéns ala-
kuva valnak. Attdl fiiggden, hogy mely fizikai allandék szamértékét tessziik
eggyé, tobb ilyen rendszer is elképzelheto. Ezek koziil kitiintetett az un.
Planck-egységek rendszere, amely barmilyen targy- vagy részecsketulajdon-
sagtol fiiggetlen iires” tér tulajdonsagain alapul. A Planck-egységek rend-
szerében az 1.8. tablazatban foglalt fizikai allandok egységnyi szamértékkel
rendelkeznek. A tablazat utolsé oszlopdaban szereplé dimenzi6 jeleket a ko-
vetkez6 alfejezet magyarazza.
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Feltehetjiik a kérdést, hogy mekkora példéaul a hosszisag egysége ebben a
természetes rendszerben? A hosszisig egységét a Planck-rendszer alapegysé-
gei meghatarozzak. Sl egységben kifejezhetjiik a hosszisag egységét a kovet-
kez6 harom alapegység segitségével: a Planck-allandé h = 6,626196-10734 Js,
a fény vakuumbeli sebessége ¢ = 2,997925-10% ms~!, és a gravitaciés dllandd
G = 6,670 - 107 Nm?kg=2. A héarom allandébdl egyféleképpen képezhetd
hosszisdg dimenzi6ji mennyiség (Planck-hossz):

h
L
C

Tekinthet6 ez a mennyiség a hosszisdg természetes egységének. A kvan-
tummechanikai megfontolasok rdadasul azt sugalljak, hogy ez a fizikailag még
értelmesnek tekintheto legkisebb hossztisag. Az olyan foton tudniillik, amely-
nek hulldmhossza ennél a hosszisiagnal kisebb (ilyen fotonokkal lehetne mérni
ezt a hosszusagot), akkora energidju lenne, melyhez tartozé tomeg mar fekete
lyukat képez, vagyis 6nmagat zarna csapdaba. Ebbdl kovetkezik, hogy ennél
kisebb skalan hosszisagot mérni mar nem lehet, vagyis ennél kisebb tavolsag
mar fizikailag értelmezhetetlen.

Kézenfekvo ezutan az ido egységének azt az idét tekinteni, amely ido alatt
a fény a Planck-hosszat befutja: tp = 1,3 - 1074 s.

Az igy kapott hosszusag, id6 stb. egységek vagy rendkiviil kicsik, vagy
rendkiviil nagyok, ezért az elméleti fizikan kiviil, a gyakorlati életben nem
hasznalhatok.

allando jele dimenzidja
fénysebesség vakuumban | ¢ LTt
gravitaciés allandé G L3M—1T-2
Dirac-allandé vagy h = 1=, ahol h a Planck-allandé L’MT!

redukélt Planck-allandé

Coulomb-erd allanddja ﬁ, ahol €, a vakuum dielektro- | L3MT—2(Q 2
mos allandoja
Boltzmann-allandé k L’MT%67!

1.8. tablazat. A Planck-rendszer alapegységei

1.6.6. Dimenzid analizis

A fizikai mennyiségek tehat mérészambdl és mértékegységhol allnak.
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B=Aa=Ad

A mértékegység onkényesen valtoztathatd. Ha m-szeresére né a mérték-
egység akkor n~!-szeresére valtozik a mérészam. A B fizikai mennyiség azon-
ban véltozatlan marad. Ha a = na’, akkor A" = n'A.

Az azonos mértékegységgel mért mennyiségek héanyadosa ezért allando
lesz, nem fiigg a mértékegység megvalasztasatol. fgy példaul a proton és az
elektron tomegének hanyadosa

=P~ 1836,1137.
me
A fizikai mennyiség dimenzidja alatt sokszor a mértékegységet értjiik. A
szabatosabb meggondolas szerint azonban a dimenzié a fizikai mennyiség mi-
noségét is jelenti, és ez fliggetlen a mértékegység megvalasztasatél. Néhany
alapvetd fizikai mennyiség dimenziéjat mutatja az 1.9. tablazat.

fizikai mennyiség | jele | dimenzio jele
hosszusag 7] L
tomeg [m] M

id6 [t] T
hémérséklet [T] 0
sebesség [v] LT
gyorsulds la] LT
erd [F] MLT—
energia [E] ML*T—
nyomas [p] ML™'T
tomeg siirtiség (] ML
Sz0g [a] 1
elektromos t6ltés Q] IT
elektromos tér [E] MLT31!
mdgneses tér |B] MT—*[1

1.9. tablazat. Néhany alapveto fizikai mennyiség dimenzidja

Lathaté, hogy a szarmaztatott fizikai mennyiségek dimenziéi az alap-
mennyiségek dimenziéi hatvanyanak szorzataként allithato elo.

Ugyanaz a fizikai mennyiség mas dimenziéju lehet egy mésik egység-
rendszerben. Példaul a CGS rendszerben az elektromos toltés dimenzié-
ja L32MY?T=1 mig az SI rendszerben IT. Fizikailag teljesen kiilonbozé
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mennyiségeknek is lehetnek azonos dimenziéjuk. Példaul a munka és forgatd
nyomaték mértékegysége is kg - m? - s72, dimenzidja tehat: M L?*T2.

A fizikai mennyiségek kozotti egyenleteknek dimenzié szerint homogénnek
kell lenniiik, ami azt jelenti, hogy 0sszeadni csak azonos dimenzidji mennyi-
ségeket lehet, vagy masképpen fogalmazva, az egyenlet jobb és baloldaldanak
dimenzidja meg kell egyezzen. Ezt gyakorta ki is hasznaljuk, amikor ellen-
Orizziik egy kifejezés helyességét. Ez ugy torténik, hogy megnézziik, azonos-e
a jobb és baloldal dimenziéja. Az azonos dimenzi6ji mennyiségek osszead-
hatésagara vonatkozé szabdly egyenértékii azzal, hogy a szogfiiggvények és
a logaritmus fiiggvény argumentumaban, valamint a kitevokben csak dimen-
ziétlan mennyiség szerepelhet. Egyszerii belatni ezt, ha ezeknek a fiiggvé-
nyeknek a Taylor-sor kifejtésére gondolunk, hiszen a kiilonbéz6 hatvanyon
szerepl6 Osszeadandd mennyiségek csak dimenzidtlanok lehetnek. Példaul:

Dy + D,

A= Bet—
¢ E

+ F,
ahol c-nek dimenzié nélkiilinek kell lennie, Dy és Dy azonos dimenzidju és A,
B, D/FE és F azonos dimenzi6ju.

Belathaté az is, hogy a fizikai mennyiségek dltaldanos alakja:

Q = qA*BbC® ...,

ahol @) egy fizikai mennyiség, ¢ dimenzi6é nélkiili allando, A, B és C' alap
fizikai mennyiségek, a,b és ¢ kitevok raciondlis szamok, és valéjaban ezek
értéke kiillonbozteti meg az egyik fizikai mennyiséget a masiktol. Az ilyen
egyenlet fliggetlen az egységek nagysagatol.

Dimenzié szempontjabol a fenti egyenlet:

ahol a szogletes zardjel azt jelenti, hogy a fizikai mennyiség dimenzidjat
vessziik. A fizikailag értelmes kifejezések tehat, dimenzié szempontjabol, a
fizikai mennyiségek kiilonb6zé hatvanyon 1évé dimenzidinak szorzatai, és a
dimenzidk a jobb és baloldalon megegyeznek.

Hogy mire hasznalhato ez a felismerés, azt két példan mutatjuk be.

Tegyiik fel, hogy nem ismerjiik a matematikai inga lengésidejére ([t] = T')
vonatkozo Osszefiiggést. A kifejezésben szoba johetd fizikai mennyiségek a
nehézségi gyorsulds [g]=LT "2, az inga hossza [I] = L, az inga témege [m|= M
és a kitérés nagysdga [a]|=1. A fentiek szerint:

T= [g]a [l]b [m]c :(LT72)aLbMC :La+bT72aMc‘
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Mivel a jobb és baloldal dimenzidjanak meg kell egyezni, ezért
a+b=0-2a=1,¢c=0,

vagyis az egyenletrendszer megoldéasa:
a=-1/2,b=1/2,¢c=0.

Tehéat a matematikai inga lengésidejére vonatkozo képlet alakja:

r=cy /L
g

A C allando ezzel a médszerrel nem meghatarozhaté. Viszont latjuk azt,
hogy a lengésid6 nem fligg a témegtél, az amplitidé (szog) fiiggés pedig a C-
ben van benne. A dimenzié analizis segitségével, tehat sokat megtudhatunk
a fizikai mennyiségek kozotti osszefiiggésekrol.

Masik, kevésbé kozismert példa: a kérdés az, hogy a viz feliileti hulla-
mainak frekvencidja hogyan fiigg a k& hullimszamtol? Mas szdval a hullam
w = w(k) diszperzids relacidjat szeretnénk megismerni. A széba johet6 fizikai
mennyiségek: [w] =T, [p] = ML™3, [g] = LT 2, [k] = L™

[w] — Tfl — [p]a[g]b[k]c — MaLf3a+bchf2b
Az innen add6dé egyenletrendszer:
a=0,—-3a+b—c=0, —2b=—1,

amelynek megoldasa: a =0, b = ¢ = 1/2. Vagyis a kifejezés alakja:

w = C/gk.

Itt C' mint kordbban, meghatarozatlan konstans. A frekvencia tehat a vizhul-
lamok esetén a hullamszam gyokével aranyos, nem gy, mint a hanghullamok,
vagy a fény esetében, amikor a hullamszammal linearis a kapcsolat. Innen
mar kiszamolhato példaul a csoportsebesség:

ow C g

Vg = —\/T

“ ok 2\ E

W g
Ucp:E:C\/%.

A csoportsebesség (a hullimcsomag haladasa a feliileten) tehat a fele a
fazissebességnek (a hullimcsomagon beliili hulldmterjedés). A dimenzi6 ana-
lizissel tehat sok minden kideriilt a feliileti hullamok tulajdonsagairdl.

és a fazissebesség is:
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1.7. Metrologia

A metrolégia a mérések tudomanya. Ide tartozik minden, ami a méréssel
kapcsolatos: mérési eljarasok, mérések tervezése, az eredmények értékelése
stb. A metrolégianak harom f6 teriilete van: a tudomanyos metrologia, a
torvényes metrologia (mérésiigy) és az ipari metroldgia.

Tudomanyos metrolégia az egységrendszerek elméletével, méréselmélettel,
a mérési eredmények kiértékelésével, a mérési bizonytalansdg meghataroza-
sanak modszereivel, a mérések pontossaganak fokozasaval foglalkozik.

A torvényes metroldgia a jogszabalyi kotelezettségekbdl eredd mérésekkel,
mértékegységekkel, mérdeszkozokkel, valamint az illetékes mérésiigy szervek
tevékenységével foglalkozik.

Az ipari metrologia kalibralé- és vizsgalé laboratoriumok tevékenysége.

1.7.1. Tudomanyos metrologia

A tudoméanyos metrologia foglalkozik a nemzetkozi mértékegységrendszer ki-
dolgozasaval, fejlesztésével. Ilyen példaul a ma érvényben 1év6 SI rendszer.
Lattuk, hogy vannak alapmennyiségek és szarmaztatott mennyiségek, ezek-
nek jele, dimenziéja. A mennyiségeknek vannak egységei, amelyek megalla-
podassal meghatarozott mennyiségek. Az alabbiakban a tudomanyos met-
rolégia néhany megallapitasat soroljuk fel, anélkiil, hogy kiiléndsebben bele-
mennénk a targy mélységeibe.

A mennyiségeknek van értéke. Az érték egy szam és egy mértékegység
szorzatabdl all. A szdm (mérdszam) lehet valés vagy komplex szam. A
mennyiségek valédi értéke a kvantummechanikai természeténél fogva, tovab-
ba a mérési bizonytalansagok okan nem meghatérozhato. Sokszor azonban
a valédi értékek bizonytalansaga a gyakorlat szempontjabol kicsi, ezért a
gyakorlati életben altalaban tigy tekintjiik, hogy a mennyiségnek hatarozott
valédi értéke van, amit azonban a mérési bizonytalansdgok miatt csak meg-
kozeliteni tudunk, de teljes pontossdggal nem tudunk meghatarozni.

Vannak dimenziénélkiili mennyiségek is (pl. szuszceptibilitas, radian).

Vannak konvencionalis mennyiségek, amelyek értéke megallapodas &l-
tal elfogadott. Ilyen példaul a standard nehézségi gyorsulas értéke: g, =
9,80665 m s~2. Ilyen a fénysebesség is: ¢ = 299 792 458 m s~ 1.

Mennyiségegyenlet az az egyenlet, amely az egységrendszeren beliil 6ssze-
kapcsolja a mennyiségeket, és amely fiiggetlen a mértékegységektdl (Pl. F =
ma).

Egységegyenlet az az egyenlet, amely alapegységeket vagy szarmaztatott
egységeket kapcsol dssze (Pl J = kg -m? - s72).
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Szamértékegyelet az az egyenlet, amely a mennyiségegyenleten alapszik
és Osszekapcsolja a mennyiségek szamszer értékeit és az egységeket. Pl.
v =125 m/5 s.

A mérés a mértékegységgel torténd osszehasonlitas, az ardanyszamnak a
meghatarozasa. Eredménye a mérési eredmény, amelynek tartalmaznia kell
a méroszamot, a mértékegységet, valamint a mérés bizonytalansdgara vonat-
kozé adatot.

A mérési pontossiaggal kapcsolatos fogalmak:

e Mérési bizonytalansag: a mérési adatok szérodasat jellemzi.

e Mérési hiba: a mérési eredmény és a mérendo mennyiség valédi értéke
kozotti eltérés. Mivel a valodi értéket soha sem lehet pontosan meg-
hatarozni méréssel, ezért a valddi érték helyett konvenciondlis valodi
értéket hasznalunk.

e Véletlen hiba: a mérési eredmény és az atlagérték eltérése. Az atlag-
érték az az érték, amit végtelen sok megismételt mérés eredményeként
kapnank. Mivel végtelen sok mérést nem lehet végezni, ezért a véletlen
hiba értéke is csak becsiilheto.

e Rendszeres (szisztematikus) hiba: a végtelen sok mérés eredményeként
kapott atlagérték és a mérendd mennyiség valodi értéke kozotti kiilonb-
ség (rendszeres hiba = mérési hiba — véletlen hiba).

e Korrekci6é: a rendszeres hiba kompenzalasa céljabol a mérési eredmény-
hez hozzdadott érték. A rendszeres hiba egy része ismert lehet, mas
része ismeretlen, ezért értékét csak részben lehet kompenzalni.

o Névleges érték: a mérdeszkoz valamely jellemzojének kerekitett vagy
kozelito értéke, amely tampontot ad a mérdeszkoéz hasznalatahoz. Pél-
déul trmértéken feltiintetett 100 cl, az ellenallason feltiintetett 100 €2
érték stb.

e Miszeralland6: az a szorzéfaktor, amivel a miiszer altal mutatott érté-
ket meg kell szorozni, ahhoz hogy a tényleges értéket megkapjuk.

e Vilaszfiiggvény (karakterisztika): a bemend és kimend jel kozott meg-
hatarozott feltételek kozott fennallo kapcsolat. Pl a termoelem fe-
sziiltségének hémérséklet fiiggése.

e Erzékenység: a mérérendszer értékmutatasanak megvaltozasa és a mé-
rend6 mennyiség megfeleld megvaltozasanak hanyadosa.
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o Kiiszobérzékenység: a bemend jel legnagyobb értéke, amely még nem
idéz el6 valtozast a méroeszkoz kimend jelében.

e Felbontéképesség (felbontds): a mérendd mennyiség legkisebb megvél-
tozasa, amely az értékmutatasban érzékelhetd valtozast okoz.

e Holtsav (holtidd): az a tartomdny, amin beliil a mérend$ mennyiség
valtozhat anélkiil, hogy az értékmutatasban érzékelhetd valtozas ko-
vetkezne be.

e Etalon: az adott mennyiség megallapitott értékii megvaldsitasa, ame-
lyet referenciaként haszndlnak. Sokszor az etalon az egység definicioja-
nak megvaldsitasa. (pl. kg-os tomegetalon, 100 2-os normalellenéllas,
cézium frekvencia etalon stb.). Van nemzetkozi etalon, nemzeti etalon,
elsodleges etalon, masodlagos etalon, hasznélati etalon stb.

e Kalibralds: az etalonnal valé 6sszehasonlitas, amely lehet6vé teszi, hogy
az értékmutatas megfelelo legyen, vagy hogy a korrekcids tényezot meg-
hatarozzuk. A kalibralds célja a méréeszkoz rendszeres hibajanak meg-
hatarozasa.

1.7.2. Torvényes metrologia

A tudomanyos metrologia természeténél fogva nemzetkozi. Minthogy a mé-
rések az orszagok életében, nemzetkozi egyiittmilkkodésében rendkiviil fon-
tos szerepet toltenek be, ezért a mérésiigy biztositja ennek a folyamatnak
torvényi, szervezeti, miikodési hatterét. Vannak a mérésiiggyel kapcsola-
tos jogszabalyok, torvényi el6irasok, kormanyrendeletek, amelyek betartasa
mindenkire nézve kotelezd. Vannak a mérésiiggyel kapcsolatos nemzetkozi és
nemzeti intézmények.
Meérésiiggyel kapcsolatos intézmények:

e Nemzetkozi Méteregyezmény. Ezt 1875-ben Périzsban koétotték meg,
kisebb moddositasokkal, ma is ez a nemzetkozi metroldgiai egyiittmii-
kodés alapja. Az egyezménynek jelenleg 48 tagallama van, kozottiik
valamennyi iparilag fejlett orszag megtalalhaté.

e Altaldnos Suly- és Mértékiigyi értekezlet (Conférence Générale des Po-
ids et Mesures, CGPM). Résztvevéi a Méteregyezmény tagallamainak
képvisel6oi. Megvalasztja a Nemzetkozi Suly- és Mértékiigyi Bizottsag
tagjait. Tudomanyos és miszaki kérdésekben tamogatja a CIMP mii-
kodését.
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e Nemzetkozi Stly- és Mértékiigyi Bizottsag (Comité International des
Poids et Mesures, CIPM). Kizarélagos hataskorrel feliigyeli a Nemzet-
kozi Suly- és Mértékiigyi Hivatal miikodését.

e Nemzetkozi Sily- és Mértékiigyi Hivatal (Bureau International des Po-
ids et Mesures, BIPM). A Parizs melletti Sevres-ben miikodik. Feladata
a mérések vilagméretii egységességének biztositasa, az etalonok 1étre-
hozasa és fenntartasa, a nemzetkozi és nemzeti etalonok 6sszehasonli-
tasanak szervezése, a fizikai allandék meghatarozasanak koordindlasa.
A BIMP dolgozta ki az SI rendszert.

Vannak regiondlis metrologiai szervezetek is. Eurépaban ilyenek: Nyugat-
eur6pai Torvényes Metrologiai Egyiittmiikodés szervezete (Western Europe-
an Legal Metrology Cooperation, WELMEC), EUROMET, EUROCHEM,
EUROLAB, COOMET, DUNAMET.

Magyarorszagon a metrolégiaval foglalkozé szervezet a Magyar Kereske-
delmi és Engedélyezési Hivatal (elédje az Orszdgos Mérésiigyi Hivatal, amely
2007. januér 1-én megsziint).

1.7.3. Ipari metrolégia
Az ipari metrolégia korébe tartozé mérésiigyi tevékenységek:
e Méroeszkozok ellenOrzése,
e tipusvizsgalat,
e mérésiigy szakvélemény,
e hitelesités, hitelességi bizonyitvany kiadasa,
e kalibralas,
e akkreditalas.

Kalibralas: a kalibralast szolgaltatasként végzo szerv a kalibralas ered-
ményét kalibralasi bizonyitvanynak vagy kalibralasi jegyzokonyvnek nevezett
dokumentumban rogziti.

Akkreditalds: az akkreditalas az a tevékenység, amelynek alapjan az akk-
reditald szervezet hivatalosan elismeri és igazolja, hogy egy szervezet vagy
természetes személy alkalmas meghatarozott megfeleloség-értékelési feladat
elvégzésére. Nemzetkozi egyiittmiikodések biztositjak, hogy a magyar akk-
reditacios rendszer altal elfogadott szervezetek nemzetkozileg is elfogadott
tevékenységet végezhessenek.
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A Magyarorszag nemzeti akkreditalo szervezete a torvénytol kapott felha-
talmazas alapjan a Nemzeti Akkredital6 Testiilet (NAT). Akkreditalni lehet:
vizsgaldlaboratoriumot, mintavevo szervezetet, kalibralé laboratériumot, jar-
tassagi vizsgalatot szervezé szervezeteket, terméktanusité szervezeteket ira-
nyitasi rendszereket tanisité szervezeteket, személyzettanisité szervezeteket,
ellenérz6 szervezeteket (a hatésagok kivételével), referenciaanyag-gyérto szer-
vezeteket, kornyezetvédelmi vezetési és hitelesitési rendszert hitelesité szer-
vezeteket és természetes személyeket, kozbeszerzési eljarasokat és gyakorlatot
tanusito szervezeteket és természetes személyeket.



2. fejezet

Forrasok és detektorok

A fizikai mérések nagy részében toltott vagy toltetlen részecskéket, elektro-
magneses hullaimokat hasznalunk a mintaként haszndlt anyagok gerjesztésé-
re. A mérés lényege az, hogy detektaljuk az anyagnak a gerjesztésre adott
valaszat, amibdl annak tulajdonsagaira, szerkezetére, a szerkezetben beko-
vetkez6 valtozasokra kovetkeztethetiink. Ahhoz tehat, hogy mérdeszkozein-
ket felépithessiik a gerjesztéshez hasznalt megfelel6 tulajdonsagu részecskék
és hullamok forrasaira van sziikség. Nem kevésbé fontos, hogy a kivaltott
hatast, ami sokszor szintén részecskék és hullamok formaéjaban jelentkezik,
érzékelni, detektalni tudjuk. Ezért tehat az aldbbi fejezetben attekintjiik a
legfontosabb részecske- és hullam forrasokat és detektorokat. Tudnunk kell
azt, hogy teljességre nem torekedhetiink, mert egy-egy tipusnak szamtalan
altipusa létezik, ezeket hely és id6 hidnyaban nem tudjuk mind szamba venni.
Ezért inkabb arra torekedtiink, hogy a legfontosabb fajtakrol, és a legkorsze-
riibbnek gondolt eszkozokrdl essék szo.

2.1. Toltott részecske gyorsitok

2.1.1. Linearis gyorsiték

Az elektromos toltés lehet6vé teszi, hogy a részecskét gyorsitva igen nagy
energiat érjiink el. Mozgasi energiaval rendelkez6 elektromosan toltott ré-
szecskéket (elektronok, protonok, nehezebb ionok) a kutatds és a miiszaki,
orvosi alkalmazasok szamos teriiletén alkalmazzak. A mozgési energiaval
rendelkez0 részecskék eloallitasara gyorsitokat haszndlnak. A gyorsitéknak
jelenleg két fo fajtaja létezik: a linearis gyorsitok és a korpalyan gyorsitok,
de fejlesztés alatt allnak olyan gyorsitok, amelyek extrém nagy intenzitasu
fénytér gyorsan valtozé elektronos gradiensét hasznalnak a gyorsitasra.

32
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Egyszeri linedris elektron gyorsitok vannak a rontgen csOben, vagy a ré-
gebbi TV késziilékek katddsugar csovében, ahol a hevitett katodbdl elektro-
nok lépnek ki. A katéd és az andd kozé kapcesolt gyorsitéd elektrosztatikus tér
hozza létre a kivant mozgasi energiat. A legegyszeriibb esetekben a forras-
ként szolgald izzdszal és a céltargy szolgal katod és andd elektrédaként.

E tér

Elektronok
[ o 4

="\

2.1. dbra. A legegyszeribb elektron gyorsito

Nagyobb energiaju részecskék eloallitasdra komolyabb felépitésii lined-
ris gyorsiték (linear accelerator=LINAC) szolgdlnak. Az elektrongyorsitok
forrasa lehet izzdkatddos, amikor az izzdszalban 1éve elektronok a termikus
energia hatasara 1épnek ki a szalbél. Masik fajta elektronforrés a téremisszios
forrds, amikor a katod hideg, és az elektronok az alkalmazott kihizé elekt-
romos tér hatasara lépnek ki a katédbol. Az ionforrasok is gyakran elso
1épésként elektronforrast tartalmaznak, majd a felgyorsitott elektronok, a
megfelel6 gazba vezetve, ionizaljak a gazt. Pozitiv ionok létrehozhaték még
radidfrekvencias (RF) térrel is. Az igy létrehozott elektronokat vagy iono-
kat elektromos térrel gyorsithatjuk fel a kivant sebességre (energidra). A
gyorsitokban a forrasok a legtobb esetben impulzus izemmodban miikodnek.
Ennek eredményeképpen a felgyorsitott elektron- vagy ionnyaldb is impulzus
formaju.

A felhasznalas céljatol, a gyorsitandd részecskétdl, a kivant energiatol
fliggben a linedris gyorsité mérete néhany métertdl néhany szaz méterig ter-
jedhet.

A tényleges gyorsitast végzo rész vakuumot tartalmazé csobdl all, amely-
nek tengelyében lyukkal ellatott elektrodak helyezkednek el (2.1. dbra). Az
elektrodak tavolsagat az alkalmazott fesziiltség nagysaga és frekvencidja, va-
lamint a gyorsitandé részecske tomege és toltése szabja meg. Az elektrodak
kozott elektrosztatikus tér hatdsiara gyorsulnak a toltott részecskék.
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2.2. dabra. Van de Graaff-generdatorral mikodtetett LINAC

A megfelel6 gyorsité fesziiltség létrehozasanak egyik lehetésége, hogy az
elektrédédkra adandoé fesziiltséget Van de Graaff-generator szolgéltatja. Az
elektronmos atiités miatt az ilyen generatorban elérheto legnagyobb fesziilt-
ség kb. 25 MV, ami korlatozza az elérhetd részecske energidt. Kétszer na-
gyobb energia nyerheté ugyanakkora gyorsité fesziiltség hatasara a tandem
elven miikodé gyorsitokban. Ilyenkor negativ iont kezdenek gyorsitani, majd
a palya felénél vékony félian (stripper) halad 4t a nyaldb, amelynek hatasara
elektronok fosztédnak le az ionokbdl és a részecskék pozitiv toltéstivé val-
nak. A palya masodik részében ugyanaz a fesziiltség, ellenkez6 polaritassal
kapcsolva, ismét gyorsitja a részecskéket.

A gyorsité berendezés a forrdson kiviil még szamos egyéb egységet is tar-
talmaz, amivel a nyaldb alakjat, iranyat monokromatikussédgat stb. lehet
befolyasolni. Egy ilyen Gsszetett linedris gyorsité rendszert mutat a 2.2. ab-
ra. A nyalab vakuumozott csOben halad. A nyaldb irdanyat magnesekkel
lehet megvéltoztatni. A nyaldbvezeté cs6 mentén rések alakitjdk ki a nya-
lab méretét. Az energiat, aram nagysagat és a toltések eloszlasat detektorok
mérik.

Korszeriibbek a radiéfrekvencids (RF) gyorsitast alkalmazo linedris gyor-
sité berendezések. Bar az elsé ilyen gyorsitokat a 20. szazad 20-as 30-as
éveiben hozték létre, de nagyobb aranyu fejlédés csak a II. vilaghaboruit ko-
vetéen jott létre, a nagyfrekvencids generatorok fejlédésével egyiitt. A gyor-
sité impulzus iizemmodban mikodik. Toébb, egymastol kisebb tavolsagban
elhelyezett elektréda gyorsitja a nyaldbot (2.3. dbra).

Az elektrodakra kapcsoljuk a radidfrekvencids generator fesziiltségét, és
a gyorsitas az elektrodak (driftcsovek) kozotti térben torténik. A driftesé
belsejében a nyalabra téreré nem hat, itt tehat a nyalab nem gyorsul, de mi-
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2.3. abra. RF gyorsitdst alkalmazo LINAC elve

kozben a nyaldb a driftcsé belsejében tartézkodik, a fesziiltség eldjelet valt,
igy a driftes6bol kilépd nyalabra ismételten gyorsito elektromos tér hat. A
forrastol tavolodva a driftcsévek hossza egyre nagyobb, hogy a névekvé sebes-
ségli nyalab minden esetben a gyorsité fesziiltség azonos fazisaban 1épjen ki
a driftcs6bol. A generator frekvencidja allando. Az elektréddkra ugyanazt a
generator fesziiltséget kapcsoljuk, igy ugyanaz a fesziiltség egymast kovetoen
tobbszor gyorsitja a nyalabot. Ilyen médon végeredményben sokkal nagyobb
nyalabenergia érhet¢ el, mintha ugyanekkora fesziiltséget csak egyszer alkal-
maztunk volna. Az eddig elért legnagyobb elektron és pozitron energia, amit
a Stanford University 3 km hosszi LINAC-javal értek el kb. 50 GeV.

2.1.2. Ciklotron

E. O. Lawrence (USA) 1929-ben alkotta meg az els6 ciklotront. A ciklotron
iongyorsitd, amelyben az ionok a centrumban elhelyezett forrasbol kilépve
spiralis palyan gyorsulnak. A palya sikjara meroleges mégneses tér centripe-
talis ereje készteti a toltott részecskéket korpalyara. A részecskék palyajat
és a méagneses tér irdnyat is mutatja Lewrence eredeti rajza (2.4. dbra).

A részecskék mozgasegyenlete:

2
m>— =qlvaBl,
,

Innen a pélya sugara:
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2.4. abra. Lawrence ciklotronjanak vazlata

amely a részecske sebességével egyre no, ezért a gyorsuld részecskék spiralis
péalyazn mozognak. Azonban a keringés korfrekvencidja (ciklotron frekvencia)
fiiggetlen a palya sugaratol:

w:iB.

m
Ez mindaddig igaz, mig a sebesség el nem éri a relativisztikus tartoményt .

A gyorsité fesziiltséget a két D alaku elektrédara (angolul dee) kapcsoljuk.
A gyorsitas a két D kozotti résben torténik, minden periédusban kétszer. A
frekvencia allandésaga lehetdvé teszi, hogy allando frekvencidju RF generator
szolgaltassa a gyorsitashoz sziikséges elektromos fesziiltséget. A frekvencia-
nak olyannak kell lennie, hogy polaritdst valtson, amikor a részecske egy fél
fordulatot kovetden, éppen a réshez ér. A sziikséges energia elérése utan a
részecskét kivezetik a spirdlis palyardl. Itt az ionvezet6 csovekbe keriil, ahol
rések, detektorok, fokuszdlé kvadrupol mégnesek (14sd 2.5. dbra), eltérité
magnesek formaljak és iranyitjak a nyaldbot a céltargyra, ahhoz hasonléan,
ahogy az a LINAC-ban torténik.

Ciklotronnal tébbszor 100 MeV energiaju nyalabok is 1étrehozhaték. Ami-
kor a részecske sebessége kozel keriil a fénysebességhez, akkor a relativiszti-
kus tomegnovekedés miatt a frekvencia allanddésaga mar nem teljesiil. Ah-
hoz, hogy a részecske tovabb gyorsulhasson a névekvo tomeg fiiggvényében
a frekvencidt valtoztatni (szinkronizalni) kell. Az ilyen ciklotront szinkro-
ciklotronnak nevezik. Van olyan ciklotron, ahol a frekvencia allando, de a
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2.5. dbra. A fokuszadlo kvadrupol mdgnes felépitése

magneses teret valtoztatjuk: ez az izokron ciklotron.

2.1.3. Szinkrotron

A szinkrotronok mérete altalaban sokkal nagyobb, mint a ciklotronoké. A
szinkrotronokban is a részeskék korpalyan mozognak, ahol azonban a kor-
palya atmérdje sokkal nagyobb, mint a ciklortonban. Az atméré tobb szaz
méter, sOt tobb kilométer is lehet. A szinkrotronokban a részecske korpa-
lyajanak sugara allando, ezért itt elegendd egy vakuumozott csé, amiben a
részecskenyalab mozog. A korpélyat biztosité magnesek a csé mentén he-
lyezkednek el. A magneses tér fokozatosan nd, kompenzélva a relativisztikus
tomegnovekedést. A gyorsitast itt is RF oszcillator végzi, amely noveli a
részecske energiajat, valahanyszor az a gyorsito résen keresztiilhalad. A ra-
diofrekvencias gyorsitas miatt a szinkrotron impulzus izemmaddban miikodik,
ahol a nyalab csomagokban halad a vakuumozott csében. Az RF oszcillator
frekvencidja is koveti a relativisztikus valtozasokat.

A gyorsitas tobbnyire tobb 1épcsoben torténik, és altalaban az els6 1épcso
egy linedris gyorsitd. Ezt koveti a szinkrotron, esetleg tobb is egymas utan.
Az elérhet6 energia ilyen médon akar TeV nagysagrendii is lehet, mint példé-
ul a CERN LHC (LHC = Large Hadron Collider) szinkrotron egyiittesében,
ahol a maximalis proton energia 7 TeV. Az ilyen gyorsitdkat egyrészt részecs-
kefizikai célokra hasznaljak (collider), mésrészt elektronok (esetleg pozitro-
nok) gyorsitasaval széles spektrumi elektromagneses sugarforrasként (szink-
rotron forrds) hasznosithatdk.
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kivezetett nyalab

az elégyorsitobol
belépd részecskek

2.6. abra. A szinkrotron midkodésének vazlata

2.2. Rontgen forrasok

2.2.1. Hagyomanyos rontgen cso

A hagyomanyos rontgenforras a rontgen csé. A rontgen csében izzdszél ka-
t6dbdl kilépé elektronokat nagyfesziiltség (U = 5 - 80 kV) gyorsitja. A
felgyorsult elektronok az anédba (antikatéd) titkoznek.

berillium

katod izzoszal ’/

)

tapegységhez
»pgy g

r6ntgen~“" fokuszald vakuum
nyalab csésze

2.7. dabra. A rontgen csé felépitése

Az andd anyagaba behatol6 elektronok elegendo6 energiaval rendelkeznek
ahhoz, hogy az anéd atomjainak K héjardl elektronokat iissenek ki. A K
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héjon keletkez6 elektron vakanciak legnagyobb valdszintiséggel az L és az M
héjakrol toltodnek be, mikoézben az energiaszintek kozotti energiakiilonbség
rontgen sugarzas formajaban tavozik. fgy a rontgen csovek spektruméban
elsésorban a K, (az L héjrdl) és Kg (az M héjrél) vonalak jelennek meg. A
rontgen laboratériumokban leggyakrabban a réz és a molibdén andéda cso-
veket hasznaljak. A Cu K, vonal hullimhossza: A = 0,154 nm, energiija
E ~ 8 keV. A Mo K, vonal hullamhossza: A\ = 0,07 nm (E ~ 17,4 keV).
A spektrumban ezeken a hullimhosszakon éles vonal jelenik meg.

Az anédban halaldé elektronok rugalmatlanul is {itkoznek az andd elekt-
ronjaival, és ennek hatasara fékezodnek. A fékez6do toltések elektromagneses
sugarzast bocsatanak ki. A fékezddési sugarzas a spektrum folytonos hatte-
rét (bremsstrahlung) hozza létre. A Cu rontgen csé sematikus spektrumét
a 2.8. abra mutatja.

intenzitas
K

A a
A=0,154 nm

A=0,139 nm

N

hullamhossz

2.8. dbra. Cu anodi rontgen csé spektruma

A leggyakrabban hasznalt andéd anyagok: Cu, Mo, Ag, Cr, Rh, W. A
csovek teljesitményfelvétele nagy, tobb kW. Ennek a teljesitménynek nagy
része hové alakul, ezért a csoveket aramlé vizzel hiiteni kell. A becsapodd
elektronok hatasara erodalédik az andd feliilete. Vannak cserélheté anddu,
és forgd anddu csovek. Ez utdbbiak teljesitménye akar tizszerese is lehet a
hagyomanyos csovekének.

A rontgen csovon altaldban négy ablak van (2.7. dbra). Az ablak anyaga
tobbnyire vékony berillium félia, hiszen a berillium abszorpcidja ebben a
hullamhossz tartomanyban kicsi. Ezeken az ablakokon tavozik a rontgen
nyalab, amelyet azutan példaul a diffraktométerben hasznalhatunk.
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2.2.2. Szinkrotron sugarzas

A 20. szazad utolsé negyedében valt lehetové a hagyomanyos rontgen csévek-
nél sokkal nagyobb intenzitasu (nagy fényességii) rontgen forrasok alkalmazé-
sa. A részecske gyorsitoknal mar emlitettiik, hogy a szinkrotron nagyenergia-
ju gyorsito, amelyben toltott részecskéket lehet gyorsitani. A nagy energiara
felgyorsitott részecskéket egyrészt a nagyenergidju fizika hasznalja, masrészt
a korpalyahoz kozeli palyan haladd toltott részecskék elektromagneses su-
garzast bocsatanak ki, amit sugarforrasként fel lehet hasznalni (szinkrotron
sugarzas). Itt most a szinkrotronnak ilyen irdnyu felhasznélasival foglalko-
zunk.

A sugérzas I intenzitasa forditottan aranyos a gyorsitott részecske tome-
gének negyedik hatvanyaval:

ahol E a részecske enegiaja, m pedig a tomege. Ez indokolja azt, hogy
ha elektromagneses sugéarforras a cél, akkor mennél kisebb tomegii legyen a
gyorsitott részecske (ez tobbnyire elektron). A kivént energidra gyorsitas 4l-
talaban tobb lépcsében torténik, ahogy azt a 2.9. abra is mutatja. Az els6
lépésben egy linedris gyorsité (LINAC) gyorsitja az elektronokat tobb szaz
MeV energidra, ahol a sebességiik a fénysebesség 99%-4t is elérheti. Ezutan
a nyalab egy el6gyorsité szinkrotronba (booster synchrotron) keriil, ahol az
elektron nyalabot a kivant végso energiara gyorsitjak. Ez az energia a ront-
genforrasként hasznalt korszert szikrotronokban altalaban tobb GeV. Az igy
felgyorsitott nyalabot ezutan az un. tarolé gytribe juttatjdk. A tarolo gyu-
ritben altalaban tovabbi gyorsitas nem torténik, legfeljebb a veszteségeket po-
toljak. A tarolé gytiriiben akar 20 6ra hosszat is kering a nyalab, és kozben
elektromégneses hullamforréasként szolgdl. A Franciaorszégban (Grenoble)
létesitett kozos eurdpai szinkrotron forrds (European Synchrotron Radiati-
on Facility=ESRF) eetében a tar6lé gytiriiben 7 GeV energidji elektronok
keringenek.

A nyalab valéjaban nem korpalyan, hanem sokszog alaku pélyan mozog.
Az irdanyvaltds az eltérité magnesekben kovetkezik be (2.10. dbra). Az irdny-
valtas miatt itt gyorsulnak a részecskék, tehdt a palya érint6jének iranyaba
itt kapjuk az elektromagneses sugarzast. Ez az intenziv sugarzas korszeri
rontgen sugarforrasként hasznalhato.

Az eltérito magneseknél nyerheto nyalab energiaspektruma széles, és fiigg
az elektronnyaldb energidjatol, ahogy a 2.11. abran is latszik. Ebbdl a széles
spektrumt nyaldbbdél monokromatorral valasztjuk ki a kisérletekhez sziiksé-
ges hullamhosszal rendelkez6 nyalabot.
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rontgen nyalab
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elekfron forras
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tarologyrti

2.9. dabra. A szinkrotron gyorsito egyiittes

elektri)n nyalab r6ntgen\ nyalab maszk
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R
minta

elektron nyalab

2.10. dbra. A szikrotron sugdrzds az eltérité mdgnesnél
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2.11. dbra. Szinkrotron spektrum a fotonenergia fligguényében

A szinkrotron sugarzas tulajdonsagai:

e A hagyomanyos rontgencsénél 10? - 10%-szeresen nagyobb intenzitds,

kis divergencia: ~ 0,006°,

impulzus tizemmod: impulzusok ns—pus idékozonként,

e nagy nyaldbméret: d ~ 1—2 cm,

polarizalt nyaldb: a pélya sikjaban 100% polarizalt. A rezgési sik (E) a
palya sikjaban van. A sik alatt és felett a nyalab cirkularisan polarizalt.

A szinkrotron sugarzas paramétereinek kivant mértéki valtoztatasa érde-
kében az eltérité magneseken kiviil egyéb eszkozok is rendelkezésre allnak. A
korszerti rontgen forrasként hasznélt szinkrotronokat un. unduldtorokkal és
wigglerekkel szerelik fel. Mindkét eszkoz esetében a pélya egyenes szakaszan,
dipdlus mégnes sort helyeznek el, valtakozé iranyi magneses térrel, ahol a
periédushossz A. Ezt mutatja a 2.12. &bra.

Fontos paraméter a
eB\

K = ,
2mmec

ahol B a magneses tér maximuma, e az elektron toltése, m. a tomege, és c a
fénysebesség. Ha K >> 1, akkor wigglernek, ha K << 1, akkor undulator-
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2.12. dbra. Az undulator és a wiggler felépitése

nak hivjak az eszkozt. Mindkét esetben az eltérité magneseknél nagysagren-
dekkel nagyobb intenzitasi nyaldb nyerheto.

A wigglerek esetében sokkal nagyobb az elektronnyaldb oszcillacié hullam-
hossza. Ilyenkor a nyert nyalab széles spektrumu és szélesebb divergencidju.

Az undulator esetében a nyalab energidja keskeny energia spektrumu, és
irdanya megegyezik az elektronnyaldb irdnyaval, kis divergenciaval. A nyalab
energidja és a polarizacié irdnya hangolhaté a magnesek elhelyezkedésével.
A nyert elektromégneses sugarzas hullamhossza nem A — val egyezik meg.
Ennek oka kettOs: egyrészt az elektron kozel fénysebességgel halad, ezért
a Lorentz-kontrakciéo miatt sokkal kisebb periédushosszat lat. Maésrészt a
Doppler-effektus miatt tovabb csokken a kibocséatott elektromagneses hullam
hullaimhossza. A nyerhet6 hullamhossz kemény rontgensugarzasnak felel meg
(0,1 —0,01 nm).

2.3. Neutron forrasok

2.3.1. A neutron tulajdonsagai

A neutron kozel protontémegii (m,, = 1838, 65 m,, m, = 1836, 12 m. ), toltés
nélkiili, spinnel és magneses momentummal rendelkez6 részecske. Hullam-
hossza:

h

Mpv

A:

(2.1)

A neutron més anyaggal torténo kolcsonhatasa soran idealis gazként visel-
kedik, vagyis iitkdzések soran felveszi a kornyezet homérsékletét. Ez mddot
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ad a neutronok energidgjanak (hullimhosszénak) beéllitasara. Az idedlis géaz
kozelitést felhasznédlva T' homérsékleten a neutronok energidja:

(E) = ;kT = %mn (v*). (2.2)

Tudva azt, hogy a termikus energia szobahomérsékleten:
KT |3005 = 0,026 €V,

becsiilheto az atlagos sebesség:

() -

A neutronok hullamhossza a 2.1. kifejezés alapjan:

3kT

Y
My

<U2>T:3000K = 2200 ﬂ
S

N A(nm) — 0, 0286
V3ETm,,’ E(eV)

Innen a neutronok hulldmhossza 300 K homérsékleten: A = 0,145 nm.
Ez anyagvizsgédlatra, diffrakciés mérésekre alkalmas hullamhossz. Az ilyen
hulldmhosszi neutronok atlagos energidja a 2.2. kifejezés alapjan: (E) =
39 meV. A neutronok sebességeloszlasa Maxwell-Boltzmann-eloszlas (2.13.
abra).

2.3.2. Hasadasi reaktor mint neutron forras

Az U vagy Pu®*? iizemanyaggal miik6d6 reaktorok kozéppontjaban a ne-
utron fluxus < 10 ns~tm=2. A réntgen csé fluxusdhoz képest ez kis érték,
ezért a neutron mérések soran optimalizalni kell a neutronok felhasznalasat,
kiilonben a mérések hosszu ideig tartananak. Az optimalizdlas egyik mdd-
ja, hogy a neutron eloszlas gorbe csiicsat a méréshez sziikséges hullamhossz
kozelébe allitjak be. Ez moderatorokkal torténik.

A moderator tipikus mérete kb. (10 z 10 = 6) em. A kiilonboz6 hé-
mérsékletekhez (hulldmhosszakhoz) mas-méds moderdtor anyag hasznélatos.
A rovid hulldmhosszhoz (pl. 2 000 K) grafitot haszndlnak, a hosszd hul-
lamhosszhoz (20 K) folyékony hidrogén vagy deutérium az ideélis anyag. A
diffrakcids kisérletekhez leggyakrabban hasznalt termikus neutronok (300 K)
eléallitdsahoz konnyl- vagy nehézvizet hasznalnak moderator anyagként. A
moderatorokat a rektor magjanak kozelében helyezik el, ahogy azt a 2.14.
abra is mutatja. A neutron vezeté csovek a moderatoroktol a minta felé
vezetik a megfelel6 hullamhosszi neutron nyaldbot.
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2.13. abra. A termikus neutronok Mazwell-Boltzmann-eloszldsa
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2.14. dbra. Neutron forrdsként haszndlt hasaddsi reaktor szerkezete
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A reaktort védo betonfalon tobb helyen attérések vannak, ahol a neutron-
vezetO csovek keresztiilhaladnak, és a moderatorok felol érkezo neutronokat
igy kivezetik a vizsgald térbe. Az igy nyert neutronnyaldb hasznédlhaté a
kisérletekhez.

2.3.3. Spallaciés neutron forras

A spallaciés neutronforras az 1970-es évektol hasznalatos, nagy intenzitasa
neutronforras. A forras a kovetkezéképpen miikodik. Ciklotronban E >500
MeV energiara gyorsitott proton nyaldb nehézfém targyba (Pb, W, U) iit-
kozik. A legujabb amerikai és japan spallaciés forrdsok I GeV energiaju
protonokat és Hg céltargyat hasznalnak. A proton a nehézfém magnak iit-
kozve magreakciot valt ki. A magreakcié sordn a mag ,felforr”, és neutron
kibocsatas kozben elbomlik. A keletkezett neutronok energidja: FE, > 10
MeV. Ezek a neutronok djabb neutronokat képesek kelteni. Altalaban 20
- 80 neutron/proton képzédik. A neutronok sziikséges hullamhossz szerinti
eloszlasat itt is moderator allitja be.

A moderator és a céltargy koriil altalaban Ni vagy Be reflektort helyeznek
el. A reflektorok esetén a neutron hullamtulajdonsidgabdl eredo teljes vissza-
ver6dés jelenségét hasznéljuk ki. A reflektorokkal a nem kivant iranyba ,sz6-
k6” neutronok visszairanyithatok a sziikséges irdanyba. Ez az optimalizédlas
tovabbi eszkoze.

2.4. Detektorok

2.4.1. Rontgen és gamma detektorok

A spektroszkopiai alkalmazasokban hasznalt rontgen és gamma sugarak de-
tektalasakor altaldban nemcsak az intenzitds mérése a cél, hanem az energia
mérése is. Tobbféle un. energia diszperziv detektor létezik. Ezek miikodé-
sében kozos, hogy a detektorba belépd E energiaju foton, fotoeffektus révén
ionizalja a detektor aktiv anyagat, vagyis az atomban kotott elektron ki-
szabadul az atomi kotésbol. Az iitkozés soran kivaltott fotéelektron sokkal
nagyobb energidval is rendelkezhet, mint az elektron kivaltasahoz sziikséges
minimalis § energia. Ilyenkor az elsédlegesen kivéltott elektron tovabbi mé-
sodlagos elektronokat tud kelteni. Ilyen kaszkad folyamat eredményeképpen
a foton energidja lebomlik, és atlagosan n darab elektront hoz létre. Vég-
eredményben tehat atlagosan

(n) =

E
= (2.3)
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elektron valik szabaddé. Az iitkozések kovetkeztében kialakuld szabad toltés
menyisége tehat fiigg az egy elektron kivaltasahoz sziikséges atlagos ener-
giatdol (0). Ha az igy szabadda valé toltéseket Gsszegyiijtjitk (példdul kon-
denzatort feltoltiink veliik), akkor a kisiités sordn nyert fesziiltség-impulzus
nagysaga aranyos lesz a toltések szamaval, azaz a 2.3. kifejezés alapjan, vég-
eredményben a részecske energidjaval, és ez az, ami médot ad az energia
mérésére.

Az elektronkivaltas kaszkad folyamata azonban statisztikus jellegii, ezért
a kivaltott toltések szamanak eloszlasa lesz az atlagot jellemzd centrum ko-
riil, tehat a monokromatikus foton nyaldb a detektor jeleként valamilyen szé-
lességli csucsot fog eredményezni. Ilyen kiszélesedd csicsokat latunk a 2.15.
abran, amely C'0®” emissziés spektrumat mutatja gaztoltésti detektorral mér-
ve.

6.4 keV

3
I

Belitésszam

- 14.4 keV

8
|

Csatornaszam

2.15. dbra. Co® spektruma gdztéltésii proporciondlis detektorral mérve

A nyalab sem azonos energiaju fotonokbdl all, hiszen az emisszié a ki-
bocséatas természetes vonalszélességét adja, valamint a forrashdl valo kilépés
kozben is torténik energiaveszteség. Ezek a hatasok azonban altaldban eltor-
piilnek a detektor okozta kiszélesedés mellett.

Ha a detektorban lejatszddé folyamatokat akarjuk nyomon kévetni, ak-
kor azt is figyelembe kell venni, hogy a fotonok nemcsak fotoeffektus révén
veszitenek energidt, hanem més médon is titkoznek (pl. Compton-szérds) és
veszitenek energiat, aminek eredménye egy széles hattér, valamint a detektor
kozegének melegedése.

Belathato, hogy az alapfolyamat, vagyis egy-egy foton altal kivaltott
elektronok szama, idealis esetben Poisson-eloszldast kovet. Amint az a va-
16szintiség elméletbdl ismert, a Poisson-eloszlas szorasnégyzete megegyezik a
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varhato értékkel. Tehat

Altalaban a detektoroknal nem teljesiil teljes mértékben az idealis Poisson-
eloszlas, ezért a szérasnégyzet valamilyen faktorral eltér a fenti értéktal.

s L E
o° = F{(n) —Fg. (2.4)

Az F faktort Fano-faktornak nevezik. A diszkrét Poisson-eloszlas a folytonos
Gauss-eloszlassal kozelithetd. A detektor vonalkiszélesité hatdsanak becs-
léséhez kiszamoljuk a Gauss-eloszlas félérték szélességét (full width at half
maximum = FWHM), ha szérésa o:

An =20v2In2 = 2, 350. (2.5)

A detektor felbontédsét jellemezhetjiik a AE félérték szélességgel (keV -
ben), vagy pedig a AFE/E arany megadasaval (pl. szdzalékban). Felhasznélva
a 2.4. és a 2.5. Osszefliggéseket, az aranyra azt kapjuk, hogy

=2,35/ —. (2.6)

Lathatd, hogy a felbontas fiigg az egy elektron kivaltasdhoz sziikséges o
energiatol és az F' Fano-faktortdl is.

2.4.2. Gaztoltésii detektorok

A gaztoltési detektoroknak harom fajtdja haszndlatos: az ionizacios kamra, a
proporciondlis szamlalo és a Geiger—Miiller-szamlalé. Miikodésiik elve tobbé-
kevésbé azonos. A gaztoltési detektorok vazlata 2.16. dbran lathato.
Ablakkal ellatott csOben nemesgaz az aktiv gz, amely legtébb esetben
Ar gaz, de haszndlnak Ne, Xe, Kr toltést csoveket is. Az aktiv gazhoz alta-
laban un. quench gazt (hiité gazt) adagolnak, amely sok esetben metén. A
quench géz abban jatszik szerepet, hogy a kisiilés utan az aktiv gaz atomjai
alapallapotba jussanak, és alkalmassa valjanak a kovetkezo foton fogadasa-
ra. A metan idedlis ilyen szerepre, sok szabadsagi foka okéan. Toltogazként
gyakran haszndljdk az un. P10 gézt, amely 90% Ar és 10% metén keveréke.
A cs6 hossztengelyében pozitiv fesziiltségre kapcsolt anddszél fut (2.16.
abra). A negativ katéd a cs6 henger alaku haza. Az ablakon bejuté rontgen-
vagy gamma fotonok ionizaljak a gazt. A negativ elektronok az andd felé, a
pozitiv nemesgdz ionok (sokkal lassabban) a negativ héz felé indulnak.
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A haromfajta detektor az alkalmazott fesziiltség értékében tér el egyméds-
tol. Az alabbi abra a csore kapcsolt fesziiltség fliggvényében az egy foton
hatasara kivaltott téltéshordozok szamat abrazolja.

1°|2 -

100 (— Geiger-Mdller
szamlalo

10! —
10° —

| ionizaciés
kamra

OszegygUjtott toltés

10' —

proporcionalis
10° [— «——SZamlal6 —

500 1000
anodfeszlltség

2.17. abra. Gadztoltési detektorok esetében alkalmazott fesziiltségtartomdnyok

Tonizaciés kamra

Az ionizaciés kamra a gorbe elsé platdjan miikodik. Az alkalmazott fesziiltség
100 — =300 V. Ez a fesziiltség ahhoz elegendo, hogy az ionizacio altal keltett
részecskéket maradék nélkiil 6sszegytijtse. Egy elektron keltéséhez atlagosan
0 = 25 eV energia sziikséges, tehat példaul a Cu K, vonala esetén, amelynek
energidja ~ 8keV', a keletkezett elektron-ion péarok szdma =~ 300 db. Ez
meglehetosen kevés toltés, ezért az ionizacids kamrat elsésorban nagy fluxusu
sugarzasok mérésére hasznaljak.

Proporcionalis szamlalé

Leggyakrabban a proporcionalis szamldlékat hasznéljuk energia mérésre. A
proporciondlis szamlalok esetében alkalmazott fesziiltségtartomany: 400 —
900 V. Ilyenkor a gorbe kozel linearis szakaszat hasznédljuk. Az ionizald su-
garzas altal keltett toltések az alkalmazott fesziiltség hatasara gyorsulnak,
ujabb és ujabb ionizaciét okoznak. A gyorsulds soran elsésorban az elekt-
ronok képesek akkora energiara szert tenni, hogy alkalmassa vélnak tovabbi
ionizélasra, mert szabad tuthosszuk sokkal nagyobb, mint a nagyobb méretii
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ionoké. Tehat, minden keltett elektron egy-egy kaszkadsort hoz létre. Az
Osszegyujtott toltés valtozatlanul aranyos a bejovo foton energiajaval, azon-
ban a sokszorozodas hatdasaként sokkal tobb toltés keletkezik. Az un. gaz-
erésités értéke az alkalmazott fesziiltségtdl fiiggben elérheti a 105 faktort. A
proporciondlis szamlalo esetén a Fano-faktor értéke: F' ~ 1,5. Az energiatol
fiiggéen a proporciondlis detektor felbontdsa AE/E ~ 15 — 20 %.

Szamos fajta proporcionalis detektor kaphato a piacon. Alakjuk, gaztol-
tésiik, az ablak anyaga (pl. vékony berillium félia), az alkalmazott fesziiltség
nagysaga attol fliigg, hogy milyen célra kivanjuk a csovet hasznalni. Létezik
lezart csovil detektor, és olyan is, amelyben a gazt folyamatosan aramoltat-
jak.

A gaztoltésii proporcionalis szamlalokat hasznalhatjuk rontgen- vagy gamma-
foton detektdalasara, de hasonlé felépitésii csoveket hasznalnak toltéssel ren-
delkezé részecskék (pl. elektronok, a-részecskék stb.) detektalasara is.

Neutron detektorként is alkalmazhatok ilyen csovek. Ilyenkor azonban,
minthogy a neutron kézvetleniil nem ionizél, az alkalmazott gaz olyan, amely-
ben magreakcié eredményeként ionizalasra képes nagyenergiaju reakciéter-
mékek jonnek létre, amelyek azutan mar a megismert modon ionizalnak.
Neutron detektdldsra hasznalt detektorokban gyakran 3He vagy By gdzt
hasznélnak, ahol a He illetve a B az aktiv atom, amely magreakcié révén
mozgasi energiaval rendelkezd ionizalasra képes reakciétermékeket hoznak
létre. Ilyen csovek a neutron energidjat nem mérik, hiszen a toltéseket nem
kozvetleniil a neutronok, hanem a magreakcié termékei hozzak létre.

A gaztoltésii proporciondlis szamldloknak van poziciéérzékeny (position
sensitive detector = PSD) véltozata is. Az ilyen detektorokban az anddszal
mindkét végén feldolgozd elektronika van, amely, vagy a beérkezett toltés-
mennyiséget, vagy a beérkezési idét érzékeli. A toltésmennyiség a tavolsdggal
flige attol a tavolsagtol, ahol a foton altal okozott kaszkad érte az anddot.
Minthogy a kaszkad kivaltasa a kis gorbiileti sugari anddszal kozelében tor-
ténik, hiszen itt a legnagyobb a gyorsitd térerGsség, ezért a beérkezés helye
pontosan meghatarozhato. Egymassal parhuzamosan elhelyezett huzalokkal
kétdimenzids (2D) pozicié detektdlds is megvaldsithato.

Geiger—Miiller-szamlalé

A fesziiltség-beiitésszam gorbén 1 000 V fesziiltség kornyékén platd, az un.
Geiger—Miiller-plato lathatd. Itt mar egyetlen beérkezd foton hatasara ioni-
zalddik a detektorban 1évo egész gaz. Ilyenkor az energia informaécio elvész,
viszont nagy lesz a detektor esemény érzékenysége. Az ilyen detektorokat
ritkdn beérkez6 fotonok szamlaldsara hasznaljak. A holtido At = 100-200
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s is lehet. Ez az az id6, amely a toltések kiiiriiléséhez sziikséges. Ennyi
ido eltelte utan tud a detektor ujabb fotont fogadni, igy a Geiger—Miiller-
szamlalé eleve csak ritka események detektaldasara alkalmas.

2.4.3. Szilardtest detektorok
Félvezetd detektor

A félvezetd detektorok anyaga nagytisztasagiu Ge vagy Si egykristaly. Ebbol
az egykristalybdl alakitjak ki a detektort, egyik feliiletén p tipusi, masik felii-
letén n tipusu réteget kialakitva. Ha erre a szerkezetre zard irdanyu fesziiltsé-
get kapcsolnak, akkor a kozépso tartomanyban toltésektol mentes, kiiiritett
(depleted) zéna jon létre. A kozépsé kristalyban a szabad toltéshordozdok
szama az anyag tisztasagatol fiige. Li 6tvozéssel a maradék szennyezoktol
szarmazo toltések is lekothetok, igy a teljesen tiszta, valédi (intrinsic) fél-
vezetohoz kozeli tulajdonsagu kristaly jon létre. Az igy 1étrejott szerkezet
tulajdonsdgainak roviditésébél (p — ¢ — n) alakult ki a detektor neve: PIN
diéda (2.18. dbra).

P L

2.18. abra. A PIN didda szerkezete

pin didda
k 't tt 't RN Sew N i I H o)
luritett reteg ' C == R kimend impulzus
PSR p i
U

2.19. abra. A PIN didda bekitése
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A toltéshordozdktol mentes intrinsic réteg a didda aktiv része. A beérkezo
foton hatasara a kiiiritett rétegben elektron-lyuk parok jonnek létre. Ezek
szama aranyos a beérkezo foton energiajaval, hasonlé kaszkad mechanizmus
révén, mint a gaztoltési detektorok esetén. Az Gsszegylijtott toltésmennyiség
a kimeneti kondenzatoron fesziiltség-impulzust hoz létre (2.19. dbra). Ennek
nagysaga aranyos a foton energiajaval. Egy elektron-lyuk par létrehozasiahoz
atlagosan sziikséges energia a félvezetében (anyagtdl fiiggden): § ~ 3 —4 eV .
Lathato, hogy egy elektron létrehozasahoz atlagosan sokkal kisebb energiara
van sziikség, mint a gaztoltésii detektorokban, ezért a létrehozott toltések
szama a félvezeté detektorban mintegy tizszeres, mint az ionizacios kamra-
ban. Emiatt a statisztikus ingadozés is kisebb, ezért a AE/E felbontds is
lényegesen jobb, mint a proporciondlis detektor esetén. A Fano-faktor értéke:
F =~ 0,15. A felbontés energiatdl fiigg, de Si (Li) detektor esetén altalaban:

AFE

o

~1-5%.

A Li-mal késziilt PIN detektorok hatranya, hogy azokat folyékony nitro-
génnel (-196 °C) allandéan hiiteni kell. A hiités megakadalyozza a Li diffu-
zidjat. Masrészrol, a hiités tovabb csokkenti a szabad toltéshordozok szaméat
a kitiritett rétegben, ezzel csokken a mérés soran a hattér és a zaj.

Az utobbi idében rendkiviili nagytisztasagi Ge és St kristalyokat készi-
tenek, ami sziikségtelenné teszi a Li alkalmazasat, ezzel egyszertibbé vélik
a detektorok hasznélata, mivel nem sziikséges az alland6 hiités. Ezekben a
detektorokban a Fano-faktor még kisebb, igy az energia felbontds 1% alatti.

Az 1980-as évek kozepén ujabb félvezeto detektortipust kezdtek kifejlesz-
teni rendkiviil nagy tisztasagu Si felhasznaldsaval. A miikodés alapelve meg-
egyezik a hagyomanyos pin diddakéval, de szerkezeténél fogva sokkal gyor-
sabb detektor, és nem igényel allandé hiitést. Az 1j detektor neve: szilicium
drift detektor (Silicon Drift Detector, SDD) amely kivaléan alkalmas nagy
felbontasi, nagy intenzitasi rontgen-spektroszkdpiai alkalmazasokra.

Az SDD nagy érzékeny feliilettel, kicsi kimeneti kapacitdssal rendelkezik,
és a kialakitasbol kovetkezd alacsony szivargasi aram lehetévé teszi, hogy
szobah6émérsékleten vagy mérsékelt hiitéssel mikodjon. A hitést tobbnyire
Peltier-elemmel oldjak meg —60 °C' koriili homérséklettel. A hiités kizarolag
a termikus zaj csokkentésére szolgal, a detektor anyaganak stabilitdsdban
nincs szerepe.

Az SDD szerkezete nagymértékben eltér a PIN detektorétol. Az SDD
felépitését vazlatosan a 2.20. dbra mutatja, ahol a keresztmetszeti szerkezet
is lathato, segitve a miikodés megértését. A detektor alapanyaga a mintegy
fél mm vastag, nagy tisztasagu alapanyagbol késziilt, n~ tipusira szennye-
zett szilicium korong. A rontgensugéar a katod feldl érkezik a detektorba.
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A katédot pT tipusu szennyezéssel hozzdk létre. A lapka hétoldaldn kon-
centrikus elrendezésben un. drift gyfirtiket alakitanak ki, szintén p™ tipusi
szennyezéssel, melyek koziil a legbelsé az anéd. Az anddon beliilre még egy
FET tranzisztort is integraltak, aminek vezérl6 elektrédéjat (G) az anédhoz
kotik (a 2.20 dbran a sdrga vezeték). Az SDD lényegében olyan specidlisan
kialakitott diéda, melyben elektrodarendszerrel formalt potencialtér van.

FET  vEDO GYURU

L f \ )
DRIFT GYURUK D G S ANOD
-U
Z— 5 RN
;“‘:,;‘ = £ I =] T T
] n~ szilicium ‘/\ ~0.5mm
p* A e E e A L ‘J_

ELKTRONOK UTJA

KATOD ﬂ RONTGEN

2.20. dbra. Az SDD detektor felépitése

A detektorba 1ép6 rontgen foton a korabban megismert médon elektron-
lyuk péarokat hoz létre a sziliciumban, tgy, hogy a keletkezett parok szama
ardanyos a belépé foton energidjaval (pl. Mn K, fotonra 5,899 keV / 3,7
eV = 1594 toltéspar). A katédon 16v6 negativ fesziiltség és a drift gytirik
potencial tere a keletkezett parokat szétvalasztja: az elektronok az andd
felé vandorolnak, mig a lyukak a katod felé. Az anddra jutd elektronok a
FET bemenetére jutnak és végso soron a FET-en mérheto jel aranyos lesz a
gerjeszt6 foton energidjaval.

A detektor nagy elénye, hogy az egy idében kiilonb6zé helyen becsapo-
do fotonokat is képes kiilon detektalni. Az egy foton &ltal keltet elektronok
kis térfogatra vannak koncentralva, ugyanakkor a félvezeto testben az elekt-
ronok mozgasi sebessége azonos, igy a kozépponttdl kiillonbozo tavolsagban
keletkezett elektron-csomagok mas-mas idopillanatban érkeznek az anddra.
Ez lehetové teszi, hogy az idoben egyszerre érkezé fotonokat is kiilon impul-
zusként detektaljuk, megnovelve ezzel a detektor szamlalasi sebességét.

A kisméretii andédhoz kis kapacitdas tartozik, aminek gyors impulzusfel-
futas és rovid holtidé az eredménye, ez is hozzdjarul a magas idGegységre
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esO beiitésszam biztositasdhoz. Ezekkel a detektorokkal gyors jelfeldolgozés
végezheto koszonhetoen a nagy detektorfeliiletnek és érzékelési térszognek.

Az SDD a 2000-es években kezdett elterjedni. Napjainkban mér 5 —
10 mm? feliiletti, AE ~ 130 eV energia felbontdsti (a Mn K, 5899 eV-o0s
vonalan 2,2%) és 10° cps sebességii SDD is kaphat.

Szcintillaciés detektor

Szamos olyan anyag létezik, amelyik rontgen vagy gamma fotonok gerjeszto
hatdséra lathaté fényt bocsat ki (szcintillacid). A tiszta anyagokban ez meg-
lehetosen kis hatdsfoku folyamat, ezért a detektorokban hasznélt anyagokat
szennyezik, ami noveli a szcintillacié hatasfokat. A szcintillacids detektorok
anyagaul leggyakrabban Nal vagy KI kristalyt hasznalnak, amelyet Ta ato-
mokkal szennyeznek. A rontgen vagy gamma fotonok hataséra az energiaval
aranyos szamu, a lathaté tartomédnyba (kék) es6 foton keletkezik. A szcintil-

lator kristdly fényvezeton keresztiil fotosokszorozé (photomultiplier tube =
PMT) eszkozhoz csatlakozik (2.21. dbra).

fotokatod elektronok anod

bejové rontgen
foton

I W%RK\
J %

N

\ \

kék foton fokuszalas dinéda
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2.21. abra. A szcintilldcios detektor és fotosokszorozo szerkezete

A PMT alathat6 tartomanyba eso fotonokat nagy hatasfokkal képes fel-
dolgozni. A szcintillatorbdl kilépd fotonok fotoeffektus révén elektronokat
véaltanak ki a PMT elektrédajabdl (dindda). Ezeket az elektronokat elektro-
mos tér gyorsitja, amelyek tovabbi dindédakba iitkoznek, és igy sokszorozodik
az elektronok szama. A sokszorozédési faktor 10%-10° nagysagu is lehet. A
dindda sor végén a kivéaltott nagyszamu elektron szama aranyos a PMT-be
belép6 fotonok szamaval, végsd soron tehat a szcintillatorba belépd rontgen
(gamma) foton energidjdaval. A szcintillaciés detektor esetén az Fano-faktor
értéke: F' =2 1. A soklépéses atalakulas miatt az energia felbontas rosszabb,
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mint a gaztoltési-, vagy a felvezetd detektorok esetén. Az energia felbontds
5-10 keV energidju rontgen fotonok esetén, akar

AE
E,

~ 50 — 60%

is lehet.
A 222, abra azt mutatja, hogy a Mn K, vonalanak £ = 5,9 keV

energidju vonalat a kiilonb6z6 detektorok hogyan mérik.
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2.22. abra. A Mn K, vonaldnak detektdldsa haromféle detektorral

A legjobb felbontasu a Si(Li) detektor, amellyel a K vonal is felbontha-
t6. Rosszabb a proporcionalis szamlal6 felbontésa, ahol a K3 vonal helyén
legfeljebb kis vall lathaté. A szcintillacios szamlalé egyéltaldan nem képes a
K, és a Kg vonalak felbontasara.

2.4.4. Jelfeldolgozas

Mivel az energia diszperziv detektorok minden esetben sokcsatornas anali-
zatorokhoz kapcsoldédnak, ezért néhany szot ejtiink ezekrdl az eszkozokrol
is.

Sokcsatornas analizator

A detektorok (és az utdnuk kapcsolt elektronika) altal szolgaltatott impul-
zusok nagysaga ardnyos a bejové fotonok, részecskék energidjaval. Azt az
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eszkozt, amely a bejovo impulzusokat nagysag szerint valogatja, sokcsator-
nas analizatornak (multi-channel analyzer = MCA) nevezziik. A MCA 1é-
nyegében hisztogramot el6allité eszkoz. A bejové analdg jelet digitélis jellé
alakitja, majd a jel amplitiddjanak megfelel6 csatorndban eggyel megnoveli
a beérkezett impulzusok szamat. Az analizétort jellemzi a csatornék szama,
és egy-egy csatorna szélessége. Az n. csatornaba az F, | + AF nagysagu
impulzus keriil. A spektrumok abrazoldsa soran a vizszintes tengelyen az
energia helyett gyakran a csatornaszam szerepel. A fiiggéleges tengelyen az
adott szélességli csatorndba begytijtott jelek szama lathato.

2.4.5. Képalkoté detektorok

A rontgen fotonok 2D detektélaséra korabban az eziist-halogenid (pl. AgBr)
bevonatu fotofilmet hasznaltak off-line detektédlasra, valamint a cinkszulfid-
dal (ZnS Ni-lel keverve) bevont feliilet fluoreszcens tulajdonsagat az on-line
megfigyelésre, amely zold fényt ad, ha rontgen foton éri.

CCD detektor

Az 1970-es években kezdték fejleszteni a Bell Laboratériumban a toltéscsa-
tolt eszkozoket (charge coupled device = CCD), amelyek azéta a fotézasban,
csillagdszatban, és a nagyenergiaju fotonok (rontgen, gamma) 2D rogzitésé-
ben is jelentés szerepet kaptak. Willard Boyle és George E. Smith, a CCD
eszkoz megalkotasaért, 2009-ben fizikai Nobel-dijban részesiilt.

A CCD detektor lényegében nagyszamu egymas mellé helyezett, Ossze-
kapcsolt MOSFET elembél all. Egy-egy pixelt hdrom kapu (gate) elektréda
alkotja, gy ahogyan azt a 2.23. dbra mutatja.

A pixel egy p és egy n tipusu Si réteghdl all, amelyet zardiranyba kap-
csolunk. Ilyenkor a két réteg hatarfeliiletén kiiiritett zona alakul ki. Az n
tipusu rétegtol vékony SiOs réteg szigeteli el a feliileten elhelyezett harom
elektrédat. A képképzo fazisban a kozépso elektroda pozitiv fesziiltsége a
legnagyobb, ezért alatta az elektronok szamara potencialgodor (csapda) ala-
kul ki (2.23. dbra). A feliileten belépé fotonok elektron-lyuk parokat hoznak
létre. Az elektrédakra kapcsolt pozitiv fesziiltség hatasara a lyukak eltavo-
lodnak az elektrodaktol, az elektronok azonban a kozépso elektroda alatti
potencialgodorben dsszegyiilnek. Az expondlds alatt (ez a képalkoté fézis) a
pixelbe juté sszes foton altal keltett elektron osszegytilik. A képmezo6 tobbi
pixeljében is azonos folyamat jatszodik le. Ezt mutatja a 2.24. dbra

Ezt koveti a kiolvasasi ciklus. Ebben a ciklusban az egymas melletti
elektrédék fesziiltsége gy valtozik, hogy a pixeleként Gsszegytijtott toltések
1épésrol 1épésre a pixelsor vége felé haladnak. A sor végén a kiolvaso elekt-
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2.23. dbra. A CCD kamera egy pizeljének felépitése
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2.24. abra. A CCD kamera mikodése
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roda minden 1épésben az adott sor egy-egy pixele altal Gsszegytijtott toltést
kiolvassa. A kiolvasé elektrodédkhoz kapcsolt elektronika allitja Gssze a 2D
képet.

A CCD detektort a rontgen fotonok detektalasra kozvetleniil is lehet hasz-
nalni. A v fotonok detektaldsra altalaban szcintillator utan kapcsoljak a CCD
detektort. Ilyenkor nagyobb hatasfokkal és jobb helyfelbontassal detektalha-
ték a v fotonok. Az egy Si lapra (wafer) telepitett legnagyobb CCD detektor
felillete 2008-ban (15  15) e¢m volt.

Imaging plate

A filmdetektorok helyettesitésére az 1980-as évektdl kezdve hasznaljak az un.
imaging plate 2D detektorokat a rontgen krisztallografidban és az elektron
mikroszkopiaban. Az imaging plate kb. 0,5 mm vastag, hajlithato poliész-
ter lemezre felvitt fényérzékeny réteg. A fényérzékeld anyag BaBrE : Eu?*
szemcsékbdl all, amely megfelel6 rogzité anyaggal van keverve, és amelyet
vékony poliészter réteg véd. A felvitt réteg kb. 150 um vastag. A kép ex-
pozicidja soran latens kép keletkezik, amelynek mechanizmusa a koévetkezo.
A réntgen foton, vagy a toltott részecske tovdbb ionizdlja az Eu?t iont, és
igy Fu®" lesz beléle. Ennek soran egy elektron a vezetési savba keriil, majd
befogddik egy bromid vakancian, F' centrumot képezve. Az expozicids id6
néhany perc, ami fiigg a bejové nyalab fajtdjatdl, energiajatol és intenzita-
satél. Adott helyen (azaz egy pixelben) az F' centrumok szdma ardnyos a
bejovo jel lokalis intenzitasaval.

Az expoziciét a kiolvasas koveti. Jol fokuszalt, kb. 100 pm atméréji
He-Ne lézer voros nyalabjaval (633 nm) péasztazzuk végig a lemez feliiletét.
Ennek hatdsdra az F' centrumokbdl felszabaditott elektronok az Fu?* iono-
kat visszaalakitjak Fu?' ionokkd, mikézben kék fényti fotonokat bocsatanak
ki. Egy olyan optikai rendszer, amely a lézer nyaldbbal egyiitt pasztazza
a feliiletet, Osszegyijti a kivaltott fotonokat, majd a kapott jelet egy foto-
multiplier felerositi, és digitalizalas utan a kapott adatokat a szamitogép 2D
képpé konvertalja. A tobb mint 7 milli6é pixel kiolvasasa néhany percet vesz
igénybe. A kiolvasas utan fehér fénnyel homogenizaljuk a rendszert, vagyis
alapallapotba hozzuk. Ezt kovetéen a lemez ismételt expoziciéra kész.

A kép kiolvasas nélkiil is hosszi ideig megérzodik. A kép eltiinésének
felezési ideje kb. 10 dra. A felbontés kb. (150 = 150) pm.

A fenti leirasbdl kitinik, hogy az imaging plate a fotélemez kivaltasara
alkalmas eszkoz, és hasznalata is hasonld. Elonye, hogy az adatok viszonylag
egyszerii modon, digitalis formaban keriilnek a szamitégépbe. Ma még sok-
kal nagyobb lemezeket tudnak késziteni, mint amekkora a C'CD detektorok
feliilete.



3. fejezet

Diffrakcios modszerek

A diffrakcios kisérleti médszerek az anyagszerkezet meghatarozasanak alap-
vet6 médszerei. A diffrakcios médszerek lényege, hogy a vizsgaland6 anyagra
annak szerkezeti periddusossigéat jellemz6 allanddéndl (pl. racsallandd) ki-
sebb hullamhosszisdgi hullamot bocsatunk, és a mintan valé athaladas utan
detektaljuk az atjuté nyalab Fraunhofer-interferencia képét. A diffrakcié so-
ran kialakulé kép a nyaldb elhajldsdnak (diffrakci), és az elhajldssal szoro-
san Osszefiiggd interferencianak az eredménye. A racséllanddk altalaban a
(0,4 — 0,8) nm tartoményban vannak, ezért a szerkezetvizsgalatban ennél
kisebb hullamhosszisagi hullaimokat hasznalunk. A gyakorlatban alkalma-
zott hullamok rontgen, elektron és neutron hullamok, és a hullamhosszak:
A <0,2 nm.

Az elhajlas mechanizmusa csak formailag hasonlé a fénynek példaul ré-
sen torténd diffrakcidjara, amely a Huygens-modell alapjan magyarazhato.
A rontgen-, elektron- és neutron hullamok elhajlasa valéjaban szérason alap-
szik, ami a vizsgalandé minta és a hullamok kolcsonhatasénak eredménye.
A széras mechanizmusa a haromféle hullim esetében més és més (rontgen
esetében ezt a mechanizmust példaul a Rayleigh-szérds irja le), és a szdérds
intenzitasanak még szogfiiggése is lehet. Ugyanakkor, ha elsd kozelitésben
eltekintiink ettol a szogfiiggéstol, és a konkrét szorasi mechanizmustol, akkor
a haromféle hulldm szorasanak, és az azt kovetd interferencidnak a leirasa
azonos lesz, és ezért kozos elmélettel targyalhato. Az osszetettebb dinamikus
elméletek mar figyelembe veszik a hulldm és az anyag kolcsonhatasat, és a
konkrét szérasi mechanizmusokat is.

A szoérasok egyszeri elméletét kinematikus elméletnek nevezik. Az alab-
biakban a kinematikus elmélet alapjan bemutatjuk a réntgen-, neutron- és
elektron diffrakcio legfontosabb tulajdonsagait. A kinematikus elmélet koze-
lit6 feltevései a kovetkezok:

60
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e A széras rugalmas, abban az értelemben, hogy a szérodas soran a hul-
ldm energidja nem véltozik, vagyis a A hullamhossz a folyamat alatt
valtozatlan.

o A széras koherens. Ez azt jelenti, hogy valamennyi szérécentrumon
azonos médon zajlik a szoras folyamata (tehét példaul a bejové és ki-
mend hulldm kozotti faziskiilonbség minden szérécentrumban azonos).

o A széras gyenge, aminek két kovetkezménye van. Az egyik, hogy a
minta vastagsdga mentén nem kell figyelembe venni a bejové nyaldb
intenzitasanak valtozasat. A masik kovetkezmény az, hogy csak egy-
szeres szorasokkal kell szamolni.

3.1. A kinematikus elmélet geometriai alapjai

Az x irdnyban haladé sikhullam leirhat6 az alabbi fiiggvénnyel:

A(ko) — aoei(wtfkow%»éo) )

ahol k, = 27”6, w:%“ , 0o a kezdo6fazis.

v

3.1. abra. Szords két szordcentrumdl

Egyelére tekintsiink két szérécentrumot (3.1. dbra). A hulldm a 0. és 1.
szorécentrumon szérodik, és most nem vizsgaljuk, hogy a szérasnak milyen a
mechanizmusa. A szérodas minden irdanyban torténik, és azt vizsgaljuk, hogy
a mintatdl tavol (matematikailag a végtelenben), a szog fiiggvényében milyen
interferencia kép alakul ki. Ez azt jelenti, hogy a 0. és az 1. szérécentrumrol
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a k irdnyba indulé parhuzamos nyalabok interferencidjat kell tekinteni. Az
optikai analégia alapjan ezt nevezziik Fraunhofer-diffrakcionak.

A kimen6 hullam hulldmszam vektora k. A k dltal megszabott iranyban
a két kimend hullam geometriai helyzetébol adodé faziskiilonbsége:

2
0= Tﬂ(rcosﬁ —rcosa) = k,r — kr = —Akr;

ahol
Ak =k —k,.

Ha a 0. szorécentrumrol érkezé nyalabot tekintjiik referencidnak, akkor
az 1. centrumbodl a k irdnyba haladé hullam leirhaté az alabbi moédon:

A(k) — aOei(wt—ko$+5o+6l+5) p— Aoeié = Aoe—iAk’l" (31)

A (3.1) kifejezésben 6, a kezdéfazis, 6; az atomokon torténd széras soran
bekovetkez6 fazistolds, 6 pedig az atomok geometria elrendezodésébol ere-
do fazis. Itt A,-ban benne foglaltatik az idofiiggés, és a referencia hullam
0, a és 0, fazistolasa is, hiszen az minden szérécentrumra azonos. Ezt a
rugalmas és koherens szoras feltétele biztositja. Ami kiilonb6z6, az csak a
szorocentrumnak a referencia szérécentrumhoz képesti helye, és az ebbdl ere-
do ¢ faziskiilonbség. Ezt emeltiik ki a fenti Osszefiiggésben, és minthogy A,
az egész folyamat soran nem valtozik, ezért, hogy ne kelljen minden esetben
leirni, az elméleti megfontolasok soran gyakran az A, =1 egyszeriisitéssel
éliink.

Ha tobb szérécentrum van, akkor valamennyibdl érkezo amplitudét 6ssze
kell adni. Ha diszkrét szorécentrumaink vannak, akkor ez az ¢sszeg diszkrét
tagok Osszeaddsa lesz, ha azonban folytonos (kvazifolytonos) kozeg szordsat
vizsgéljuk, akkor az Osszeg integralba megy at. A k iranyban az interferencia
eredményeként kialakulé amplitudé:

A(k) = / p(r)e Ik oy (3.2)
v

Az integralt a szoré kozeg megvilagitott V' térfogéara kell elvégezni, p(r)
pedig az r vektortdl fiiggd szérocentrum strliség. Matematikailag ez a kife-
jezés Fourier-transzformacio.

Méréseinkben nem a rezgés amplituddjat, hanem az intenzitasat mérjiik.

= [A(k) = A*(k) A(k) = / / p(r)p(r?)e RTG53
Vv
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Itt természetesen mindkét integrdlt ugyanarra a térfogatra kell elvégezni,
a vesszOs jelolés csak az azonosithatosagot segiti.

Folyadékok és amorf anyagok esetén hasznos alakra jutunk a koévetkezd
atalakitassal. Az r' az w 0j véaltozd bevezetésével igy irhato:

r’=r+u, &r=du,

I=|Ak) = //p(r)p('r‘ + u)e AR Br By, (3.4)
VvV

Bevezetve a P(w) un. autokorreldcids fiiggvényt:

P(u) = /p(r)p(r + u)d*rd*u, (3.5)
\Y
és beirva az intenzitds a (3.4) kifejezésébe, azt kapjuk, hogy
I= / P(u)e 8RBy, (3.6)
\Y

Az intenzités (3.6) kifejezésébdl latszik, hogy a mérhetd intenzitas az au-
tokorrelaciés fliiggvény Fourier-transzformaltja. A mért intenzitas gorbébol
inverz Fourier-transzforméciéval a P(w) autokorrelaciés fiiggvény megkap-
haté. Amorf anyagok, folyadékok esetén ez a maximalis direkt informacio,
ami kinyerheto egy mérésbol. Izotrop esetben elegend6 az autokorrelacios
fiiggvény egy dimenzids vetiiletét hasznalni, amit g(r) radidlis eloszlasfiigg-
vénynek neveziink.

Az igen ritka, gazszerli anyag esetétol eltekintve minden valédi konden-
zalt rendszerben tisztan geometriai okbdl is az atomok eloszlasa nem lehet
homogén, strukturalatlan. A radidlis eloszlasfiiggvény megmutatja az elso,
masodik sth. szomszédok legvaldsziniibb tévolsdgait (3.2. dbra).

3.2. Leiras kristalyracs esetén

Periodikus szerkezetek esetén a diffrakcios képbdl a fentieknél tobb informécio
nyerhetd. Ezzel foglalkozunk az alabbiakban.

A kristdlyracs celldjat meghatarozo rdacsvektorok legyenek: a1, as, as. A
béazisvektorok paralelepipedont hatdroznak meg, amelynek a racsvektornyi
tObbszoros eltolasaval az egész racs felépithetd. A bézisvektorok valasztasa
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3.2. dbra. A radidlis eloszldsfiigguény amorf anyag esetén

nem egyértelmii, ahogyan azt a 3.3. abra mutatja. Egy récs esetén tobbféle-
képpen meghatarozhaté az a cella is, amely a récs épitéelemének tekintheto.
A minimélis térfogati cellat elemi cellainak nevezziik (ilyen is tobb lehet). Az
elemi celldban levé racspontok szama egy. A cella egy pontjat az r= za,
+yay +zas vektor adja meg (0< x <1, 0<y <1, 0< z <1). Ha elemi récs-
vektorokat hasznalunk, akkor x,y, z egész szamokkal a racspontokat kapjuk.
Nem elemi racsvektorok esetén x,y, z nem feltétleniil egész szamok.

Kristalyszerkezetet akkor kapunk, ha a racspontokhoz bazist rendeliink!
A bézis a racspontokban elhelyezked6 atomok Osszessége. A legegyszeriibb
kristalyokban a rdcspontokban egyetlen atom van (tehét a bazis egy atombdl
all). Ilyen példaul egyes tiszta fémek kristdlyszerkezete (Al, Au, Cu stb.).

Sokszor nem elemi cellat hasznalunk, hanem olyan cellakat, amelyek szem-
léletesebbek, és jobban tiikrozik a kristaly szimmetridit. A Bravais-cellak
ilyenek, ezek tehat dltalaban nem elemi cellak. Példdul a konyhasé (NaCl)
Bravais-cellaja feliileten centrélt kobos (face centred cubic = fec), a bézis egy
Na és egy Cl atombdl all, ahol a nagyobb Cl atom iil a racspontban. Ezt
lathatjuk a 3.4. dbran. Szerves anyagok esetében (pl. fehérjék) a bazis akar
tobb ezer atombdl is allhat.

A kristalyracs sikjait (h, k, [) szamharmasokkal un. Miller-indexekkel jel-
lemezziik. Ezeket a szamokat a kristdlysik és a béazisvektorok metszéspont-
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a, N 3 7

3.3. abra. Lehetséges bazisvektor valasztas kobos kristdly esetén

3.4. dbra. A konyhasé (NaCl) fec rdacsaban ld bdzis
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jaibdl szarmaztatjuk. A metszéspontokat eloszor racsallandd egységekben
fejezziik ki (pl. 1,2,4). Ezekbdl a szdmokbdl a Miller-indexeket gy képez-
ziik, hogy vessziik a szdmok reciprokat (1,1/2,1/4), majd képezziik azokat
a legkisebb egész szamokat, amelyek ardanyai megegyeznek a reciprokok ara-
nyaival (4,2,1).

Masik vektorteret is hozzarendelhetiink a racshoz, amelynek béazisvekto-
rai:

X X X
b, :QW&; bQ_QWM; b3_2ﬂM.
aq (GQ X a3) a- (a3 X 0,1) as ((11 X 0;2)
(3.7)
Ez a reciprok racstér. Konnyen belathatd, hogy
aibj = 27'('51']', (38)

ahol d;; a Kronecker-szimbélum. Tehat g= hbi+kby+1bs egy reciprokrics
vektor, melynek dimenzidja 1/hosszisag. A reciprokrics pontjait a h,k, 1
egész szamok hatarozzédk meg.

Minden kristalyhoz tehéat két vektorteret rendeliink: a kristélyracsot és a
reciprok racsot. A két racs kozotti kapcesolatot a fenti definicidés egyenletek
adjak meg. Ha forgatjuk a racsot, vele forog a reciprokracs is. A kristaly-
racs a valodi térben irja le a récsot, a reciprokracs pedig az un. Fourier-
térben. A hulldmvektorokat mindig a Fourier-térben abrazoljuk. Latni fog-
juk, a Fourier-térben a g vektoroknak kiilonos jelentoségiik van, hiszen meg-
hatérozzak azokat az iranyokat, ahol a diffrakciés kisérletek soran intenzitas
maximumokat kapunk.

Mint lattuk, a h, k, [ egész szamok (Miller-indexek) egy-egy racssik sereget
hataroznak meg, ez a (hkl) siksereg. Ha ugyanazt a hkl szamharmast hasz-
naljuk a reciprokracs vektor felirdsakor, akkor a g (hkl) reciprokracs vektor
meréleges lesz a (hkl) sikra. A (hkl) siksereg szomszédos sikjainak tavolsaga
pedig:

27

dhkl = —. (39)
lg|

Koénnyt belatni a h, k, | szamharmassal jellemzett g vektor merdleges-
ségét a (hkl) sikra. Ehhez elegend6 beldtni, hogy g a sik két nem egy
egyenesbe esé (nem kolinedris) vektorara meréleges. A 3.5. dbran latszik,
és a Miller-indexek konstrukci6jabdl kovetkezik, hogy az (1/k)as— (1/h)ay
vektor a (hkl) sikban fekszik.

Az abran ez az f@ vektor. A reciprokracs bazisvektorok tulajdonsagainak
felhasznalasaval pedig konnyen lathaté, hogy az 1@ g Skalarszorzat nulla:
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3.5. dbra. Segéddbra: a gy, vektor merdleges a (hkl) sikra

1 1
(Eag — Eal) (hbl + k‘bg + lbg) =27 +27 =0.

Hasonl6é médon belathaté, hogy az 1@ vektor is merdleges a g vektorra.
Ebbél mar kovetkezik, hogy a gpr vektor a (hkl) sik mindegyik vektorara
meroleges, vagyis meroleges az egész sikra.

Most belatjuk a masodik allitast is. Az OA vektornak a sik ‘z e, norma-
lisara vett vetiilete éppen a siktavolsagot adja, tehat

a1 Gy ﬂhbl + kas + las 27

h gl ~h |91l B |ghkl|.

A reciprokracs konstrukcidja olyan, hogy a h, k, | szamok nemcsak azo-
kat a sikokat hatdrozzak meg, amelyeken atomok helyezkednek el, hanem
a kozottiik 16vo felezd-, harmadold- stb. sikokat is. Hiszen, ha g vektor
reciprokracs vektor, akkor ng is az, ahol n egész szam. Az ng vektor al-
tal jellemzett siksereg parhuzamos a g-vektorral jellemzett siksereggel, de a
sikok egymastdl valé tavolsaga: dpk/n.

dpk =

3.2.1. Bragg-feltétel

Visszatériink a (3.2) kifejezéshez és tovabb vizsgaljuk a mintank pontjaibol
érkezo diffrakciés hullam

A(k) = /p(r)e_iAkrd3r. (3.10)
\Y4
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amplituddjat. Ha idedlis (végtelen nagy) racsunk van, akkor p(r) periodikus
fliggvény a harom dimenziés térben, és a szilardtestfizikabol mar jol ismer-
jiik, hogy az ilyen fliggvények Fourier-sorba fejtheték a reciprokracs vektorok
szerint. Tehat

pr) = gt (3.11)

Helyettesitsiik be a (3.10) kifejezésbe a (3.11) sorfejtést, majd cseréljiik fel
az Osszegzést és az integrélast:

A(k)) _ /ZpgeigreiAkrdST _ Z/pgei(Akg)rdST _ Zpg /ei(Akg)rdBT'
A Y Y
(3.12)
Az integrélbdl a p, Fourier-egyiitthatok kiemelhetdk, hiszen fliggetlenek az
integralasi valtozotdl. A (3.12) kifejezés utolso integraljarél belathatd, hogy
értéke 0, kivéve akkor, amikor

Ak =g. (3.13)

A (3.13) kifejezés a Bragg-feltétel. A Bragg-feltétel tehat megadja azokat
a k irdnyokat, ahol 0-tdl kiilonboz6 intenzitasu diffraktélt nyaldbot kapunk.
A (3.12) kifejezésbol az is latszik, hogy a Bragg-feltétel teljesiilése esetén az
integral értéke éppen a V térfogat. Az integral tehat igy irhaté:

/ e BRIy = Vipg . (3.14)

\Y
A diffraktalt nyalab amplituddja pedig:

Alk) =V Z OAk.gPg- (3.15)

Itt két megjegyzés kivankozik. Az egyik az, hogy a (3.11) sorfejtés elvileg
csak végtelen nagy récs esetén igaz. Innen kovetkezik, hogy a (3.12) kifejezés
utolsé integréljanak értéke is csak ilyen feltétellel 0 minden iranyban, kivéve
a Bragg-feltétel altal megadott iranyokat. A racs V térfoga ilyenkor végtelen
nagy, tehat az integral tulajdonképpen a Dirac-delta fiiggvény egy formaja.
Ez az idedlis eset. A masodik megjegyzés pedig tugy szél, hogy a tapasz-
talatok szerint a gyakorlatban mér néhdny mikrométer nagysagu kristdlyok
esetén is szlik és nagy intenzitasu diffraktalt nyalabot kapunk, tehat jé ko-
zelitéssel teljesiilnek az idedlishoz kozeli feltételek. Ilyenkor indokolt a 3.15.
kifejezésben a kristaly térfogatat szerepeltetni.
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A Bragg-feltétel egy masik alakja is szerepelni szokott a konyvekben,
nevezetesen a

2dsin§ = n\ (3.16)

alak, ahol n egész szdm. A (3.16) alak részletes levezetésétol itt eltekintiink.
A levezetés egyébként azon alapszik, hogy a (hkl) Miller-indexekkel jellem-
zett, atomokat tartalmazd racs-sikokrdl (mint tiikrokrél) visszaverddnek a
hullamok. Ha a szomszédos sikokrél visszaverodd nyalabok ttkiilénbsége a
hullamhossz egész szdm-szorosa, akkor az interferencia szabdlyai szerint erd-
sités kovetkezik be. Ezeknek az irdnyoknak megfelelé szogeket éppen a (3.16)
feltétel adja meg.

Most megmutatjuk, hogy a (3.16) kifejezés benne foglaltatik a (3.13) for-
mulaval megadott Bragg-feltételben. Ehhez segitséget nyujt a 3.6. abra.

(hkl) sik

dpii

g hkl

3.6. dbra. Abra a Bragg-feltétel vizsgdlatdhoz
Az abran latszik, hogy

|ghkl|
2|k,

sinf =

Ebbe a kifejezésbe behelyettesitve az alabbi tsszefiiggéseket:
2 2

gl = ok, =2,
| hkl| dhkl )\

azt kapjuk, hogy 2du;;sinf = A. Tovabba tudjuk azt, hogy a reciprokracs
konstrukcidja olyan, hogy a tényleges, atomokat is tartalmazo sikokon feliil a
kozottiik fekvo felez6, harmadolo stb. stkoknak is van megfelel6 reciprokracs
pontja (tehat hozzajuk tartozé reciprokrdcs vektor is). Felirhatjuk tehét,

hogy:
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dpkt = ndppr, (3.17)

ahol a vessz0s indexek a koztes sikokat jelolik. Ha most ezekre a vesszos
Miller-indexekkel jellemzett sikokra végezziik el a fenti levezetést, akkor azt
kapjuk, hogy 2dp gy sinf = X. Ha most a (3.17) Osszefiiggés segitségével az
atomokat is tartalmazé sikok tavolsagara tériink vissza, akkor megkapjuk a
Bragg-feltétel szokéasos alakjat:

2d sin § = n\.

A 3.6. abrardl latszik, hogy a 0 szog a k, vektor és a (hkl) sik hajlasszoge,
valamint a k és k, vektorok kozotti szog fele.

A 3.6. abrardl egyébként az is latszik, hogy a g vektor abszolit értéke a
k és k, kozotti szog felével kifejezve:

ol = (319
Ezt az 6sszefiiggést a késobbiekben hasznalni fogjuk.

A Bragg-feltétel (3.16) alakjéhoz kivdnkozik még egy megjegyzés. Mi-
vel sinf < 1, ezért (3.16)-bol N\ < 2dux kovetkezik. A hulldmhossznak
tehat a felbontandd racstavolsag nagysdgrendjébe kell esnie, maskiilonben
nem kovetkezik be az erdsito interferencia. Mivel a racsallanddék altaldban a
(0,2 —0,6) nm tartomanyba esnek, ezért a nagysagrendileg 0,1 nm hulldm-
hosszisagu hullamok lesznek megfeleloek a felbontasukra. Lathaté fénnyel,
vagy akar annal révidebb hullamhosszi ultraibolya fénnyel a kristalyracs
szerkezetérol nem kapunk diffrakciot.

3.2.2. Az Ewald szerkesztés

A Ak = g Bragg - feltétel geometriai abrazoldsa az Ewald-szerkesztés. Az
Ewald-szerkesztés menete a kovetkezd. A reciprokracs kezdépontjaba ird-

nyitsuk a |k,| = 2F vektort, és ezzel a sugérral rajzoljunk gémbot, ahogyan
a 3.7. abrén latszik. A rugalmas széréds |k| = |k,| feltétele miatt a lehetsé-

ges k vektorok a gomb sugarai. A Bragg-feltétel teljesiilése azt jelenti, hogy
olyan k iranyokban mériink nagy intenzitasu szort nyalabot, ahol Ak éppen
megegyezik egy reciprokracs vektorral, azaz ilyenkor egy reciprokracs pont
rajta fekszik az Ewald-gomb felszinén.

Az abrardl latszik, hogy altalaban nem biztos, hogy ez a feltétel teljesiil,
hiszen ez a reciprokracs (tehat a valds récs) helyzetétél fiigg. A kiilonbo-
706 vizsgalati modszereknek éppen az a lényegiik, hogy biztositsak a Bragg-
feltétel teljesiilését.
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3.7. abra. Az Fwald-szerkesztés

3.2.3. Az amplitudé felbontasa

Abbodl a célbdl, hogy fizikailag konnyen értelmezhetd kifejezéseket kapjunk,
ismét visszatériink a diffraktalt nyalab amplitudéjahoz, és a 3.10. integralt
felbontjuk Osszetevékre. A 3.8. abra mutatja, hogy a felbontast hogyan
végezziik. A kristalyt felbontjuk celldkra, a celldkat pedig a hozzajuk tartozé
bazisokra, a bazisokat atomokra. Az rp és az r vektorokat récspontbol
inditjuk. r; a bazis j. atomjanak kézéppontjdba mutat.

r- ( rot V},’)

r,

3.8. dbra. Segéddbra az integrdl felbontdsdhoz

A p-r6l kordbban azt mondtuk, hogy a szorécentrumok stirtisége. Esz-
revehetjiik azt, hogy egy atom széréképessége (barmilyen legyen is a szdéras
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mechanizmusa) fiiggetlen az atom helyzetétél és kizdrdlag a kozépponttdl
mért tavolsagnak a fiiggvénye, azaz

pi(r) = pi(r — (rp+ 7). (3.19)
A most bevezetett jelolésekkel atirhatjuk a (3.10) amplitudét a kovetkezd
moédon:

Ay = /pj(r — (rp +1ry))e 9= retr)) g =ig(ritrs) gy (3.20)
A%

A fenti kifejezésben mar figyelembe vettilk a Ak = g Bragg-feltételt is.
Végezziik el ezekutan az integralt 1épésenként, mégpedig a 3.8. abra szerinti
felbontasban. Tehat, integraljunk el6szor egy atomra, majd adjuk Gssze egy
celldban 16v6 atomokra a szérd hatést (j az dsszegz6 index), és a végén adjuk
Ossze az Osszes cella hatdsat (L az 0sszegzd index). Matematikai formaban
ez a kovetkezot jelenti:

A= 305 [ostr = (ra b e iy o)
L j
\Y

Eszrevehetjiik, hogy az integralban a masodik exponencidlis tényez6 nem fiigg
az integralasi valtozotol, tehat kiemelhetd az integraljel mogiil:

Ag=) ) et /Pj("“ — (P ry))e TP (3.22)
L
\%

A megmaradt integréal ezek utan a kovetkezo alaku:

fi= [ ostr = (rat e in gy (3.23)
Vv
Bevezetve az r. = r — (71 + r;) 4 valtozdt a (3.23) integaral ugy frhaté:
fi = / pi(re)em9mdlr,, (3.24)
\Y

Az integralasi valtozé e indexe akar el is hagyhatd, hiszen mindegy, hogy
milyen bettivel jeloljiik az integréalasi valtozot. Az integralast elvileg a minta
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megyvilagitott V' térfogatara kell elvégezni, de minthogy egy atom méretéhez
képest a V' térfogat sok nagysagrenddel nagyobb, ezért ha elméleti szamolast
végziink, akkor az integral az egész térre vehetd:

fi= /pj(r)e_igrd?’r. (3.25)
\Y
Az igy kapott kifejezés egy atom szordképességét jellemzi, és atomi for-
mafaktornak nevezziik.
Ahhoz, hogy a diffraktalt nyalab amplitudéjat kiszamoljuk még két 6sszeg-
zést kell elvégezniink, hiszen

Ag _ Z Z fje*ig(TLJrTj) — Z e 19TL Z fjefigrj_ (3.26)
L j L J

A masodik Gsszeg a cellaban 1évé Osszes atom szordképességét adja:
Fhr = Z fremtm. (3.27)
J

A (3.27) Osszeg neve: szerkezeti tényezd. Ha elemi cellat haszndlunk, ak-
kor a celldban csak egyetlen racspont van, ezért akkor ez a bazis szerkezeti
tényezoje.

Az els6 Osszegben idedlis racs esetén:

grr = (hby+kby+1lbsk)(xa;+yas+xas) = 2r(hx+ky+1z) = 2mn, (3.28)

ahol kihasznaltuk a (3.8) Osszefiiggést. A (3.28) kifejezésben n egész szédm,
hiszen a (hkl) Miller-indexek egész szamok, x, y, z pedig azért egészek, mert
ry, cella kezdopontjaba mutat. Az Osszegzés értéke tehat:

Y oerrr =3 e =3y "1=N, (3.29)
L L

L

ahol az Osszegzést a racs Osszes cellajara kell elvégezni, tehat N a racsban
szerepl6 cellak szama.
Azt kaptuk tehat, hogy a diffraktdlt nyalab amplituddja:

Ag =N fie¥" = NFyy. (3.30)
J

Ne felejtsiik el az sem, hogy soha nem az amplitidét, hanem az intenzitast
mérjiik. A mért mennyiség tehat:

I= A, = N?*|Fl”. (3.31)



3. FEJEZET. DIFFRAKCIOS MODSZEREK 74

Megjegyzések az atomi formafaktorral kapcsolatban

A (3.25) integralban az atomi formafaktor fiiggvénye g helyett tetszéleges
Ak értékkel szamolhatd, de mért értéke csak a Bragg-feltételt kielégito ira-
nyokban van. A formafaktorban szerepld p; szérasstirtiség jellege attol fiigg,
hogy milyen hullamot hasznalunk a szorési kisérlethez.

" T 7 T T T T

f "I\« Hartree-Fock-kozelités

1 1 |
0.1 02 03 04 05 06 0.7 0x

sinB/A [A]

3.9. dbra. Az Al atom szamolt és mért formafaktora

A réntgen fotonok az elektronokon szérédnak, ezért ebben az esetben p;
a j. atom elektronjainak stirtisége (a dimenzi6 1/térfogat).

Rontgen fotonok esetére a tiszta Al formafaktora a |g| o< sin 0/ fliggvé-
nyében a 3.9. abra szerint valtozik. Az abran a folytonos gorbe a Hartree-
Fock-médszerrel szamolt elméleti fiiggvényt mutatja, mig a diszkrét pontok
a Bragg-feltételnek megfelel¢ iranyokban a kisérleti értékeket adjak.

A formafaktor szogfiiggésének oka rontgen rugalmas szords esetén az,
hogy az atom elektronfelhdjének mérete (= 0,1 nm) nagysdgrendileg meg-
egyezik a sz6r6dé hulldm (réntgen fotonok) hullimhosszanak nagysdgrend;jé-
vel. Ilyenkor az elektronfelh¢ kiilonb6z6 pontjaira a 3.1. abra &ltal sugallt
kép az igaz, vagyis a szorodas szogének novekedésével egyre né az interferald
hulldmok kozotti at/fazis kiilonbség, és ennek eredményeképpen egyre csok-
ken az er0sit6 interferencia. Ez az ami egyre kisebb amplitidét eredményez.
Ha a sz6ro6 tartomanyok a hullamhossznal sokkal kozelebb vannak egymashoz
(mint példdul a magszdras esetén), akkor a szog novekedésével jelentéktelen
utkiilonbség keletkezik.

Az atomi formafaktornak ez a szogfiiggése jol lathatoé a rontgendiffrakeids
spektrumokon is. Ilyen spektrumot latunk a 3.10. dbran, ahol polikristalyos
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NaCl rontgendiffrakcios spektruméat rajzoltuk fel. Ez a szogfiiggés okozza
azt, hogy nagyobb szogeknél egyre kisebb a vonalak intenzitdsa. A szer-
kezetvizsgdlat esetén ez elonytelen, mert akkor fontos, hogy mennél tébb
Fourier-komponens alljon rendelkezésre.

(111)

r

00 200 300 400 500 600 76,0 0(‘!‘0 96.0 10'0.0 n&o
20

3.10. abra. NaCl porminta rontgendiffrakcios spektruma

A formafaktor fiiggvénye (3.9. abra) rontgen fotonok esetén |g| = 0 he-
lyen éppen az atom elektronjainak szamat adja. Az aluminium esetén ez 13.
A rontgen mérések egyik héatranya, hogy az alacsony rendszamu elemek (pél-
d4ul a hidrogén) nehezen vizsgélhatok rontgen diffrakcidval, hiszen a kevés
elektron miatt a formafaktor rendkiviil alacsony. Ilyenkor el6térbe keriil a
neutrondiffrakciés vizsgalat.

Az elektronok az atommagok és az elektronok Coulomb-potencialjan szé-
rédnak, a szérécentrum siirtiség tehat két tagbdl all (tudniillik az elektronok-
nak és a magnak megfelelé taghdl), és mindegyik tag aranyos a neki megfelel
Coulomb-potenciallal. Az elektronok formafaktoranak szogfiiggése hasonlo a
rontgen fotonokéhoz, de a lecsengés a szog fliggvényében még gyorsabb.

A neutronok elsé kozelitésben a magokon szérédnak, ezért p; a magsi-
riséggel ardnyos, amely Dirac-delta fliggvény a j. mag helyén. A neutronok
formafaktora szogfiiggetlen a magszoras esetén, ami a szoré6dé hullam hullam-
hosszanak és a mag méretének tobb nagysagrendbeli kiilonbségébdl adodik.
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A szerkezetvizsgalatok esetén a neutrondiffrakcionak ez elonyos tulajdonsaga.

Megjegyzések a szerkezeti tényez6vel kapcsolatban

A szerkezeti tényezd gyakorlati szamoldsa az alabbi kifejezés alapjan torténik:

Fhkzl = Z fje_igrj = Z fj exp {—227'('(]133] + ky] -+ ZZ]>} (332)
; -

J

Példaként, tércentralt kobos (body centered cubic=bcc) fémracs esetén
a Bravais-cella két azonos atomot tartalmaz az x; = y; = 21 =0 és az
To = Yo = 25 =1/2 koordinatakkal jellemzett racspontokban. A szerkezeti
tényez6 ennek megfelelGen:

P(hb) = f (e72700010) 4 coH000) — f (1 (1)),

Innen latszik, hogy:

F =2f ha h+ k+ 1 = paros

F =0 ,ha h+k+ [ = paratlan.
Azt kaptuk tehat, hogy bar a Bragg-feltétel teljesiil, mégsem minden esetben
kapunk az adott irdnyban elhajlasi maximumot. A tércentralt kobos racsban
hidnyoznak példdul az (100), (111) stb. vonalak. A jelenség neve: sziszte-
matikus kioltds. Ilyen racsa van példaul a Li, Na, Fe, Mo stb. elemeknek.

A feliileten centralt kobos (face centered cubic=fcc) fémracs Bravais-
celldjaban négy azonos atom van a (0, 0, 0), (1/2, 1/2, 0), (0, 1/2, 1/2) és
a (1/2, 0, 1/2) koordinatékkal jellemzett pontokban. Ennek megfeleléen a
szerkezeti tényezo:

F(hkl) _ f (6—27ri(0+0+0) + 6—7ri(h+k) + 6—7ri(k+l) + 6—7ri(h+l)) _
_ f <1 + (_1)h+k + (_1)k+l + (_1)h+l> ‘

Innen az latszik, hogy:

F =4f, ha h, k, | mind paros vagy paratlan, és

F =0, ha h, k, | vegyesen paros és paratlan.
Ebben az esetben példaul (111) vonal van, de hidnyzik az (100) vonal. Ilyen
szerkezete van példaul a NaCl-nak, ezért nem ldtunk (100) vonalat a 3.10.
abran.

Mas tipusu racsokban a szisztematikus kioltds miatt mas vonalak hia-
nyoznak. A 3.1. tablazat Osszehasonlitja az egyszerti kobos, a tércentralt
kobos, a feliileten centralt kobos és a gyémantszerkezetii kristalyok lehetséges
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N hkl egyszeri tércentralt | lapcentralt | gyémént
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
9 300, 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 b

3.1. tablazat. Szisztematikus kioltds kilonbézo rdacstipusok esetén
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hkl vonalait. Latszik, hogy a hidnyz6 vonalak alapjan a kristaly szerkezete
azonosithato.

A szerkezeti tényezovel kapcsolatos szamolds egyébként azt is mutatja,
hogy altalaban, amikor az atomok helyzete a cellaban nem olyan szabalyos,
mint pl. bce esetben, akkor a szerkezeti tényezonek van képzetes része, te-
hat fazisa is. Ez a fazis azonban a mérésbdl nem kaphaté meg, hiszen nem
az amplitiddét, hanem annak abszolut érték négyzetét, azaz az intenzitast
mérjiik, aminek eredményeként a fazis informacié elvész (lasd a 3.31 kifeje-
zést). Latni fogjuk, hogy a szerkezet meghatdrozasnél erre a fézisra sziikség
lenne, azonban a méréshdl nem kaphaté meg. Ezt a nehézséget hivjuk fdzis-
problémanak.

A diffrakciés kisérletek soran végezhetiink vizsgalatot egykristalyon és
polikristalyos mintan.

3.3. Egykristaly diffrakciés moédszerek

Az Ewald-szerkesztés kapcsan lattuk, hogy a Bragg-feltétel dltalaban nem tel-
jesiil, ezért véletlen helyzetli egykristalyon altalaban nem kapunk diffrakcios
képet az ernyon, vagy az erny6 helyére elhelyezett detektoron. Ezért a kii-
16nb6z0 kisérleti eljarasoknak az a szerepiik, hogy biztositsak a Bragg-feltétel
teljesiilését.

3.3.1. Forgodkristaly médszer

A forgokristalyos modszer esetében monokromatikus nyalabot hasznalunk. A
modszer ugy biztositja a diffrakcids kép kialakulasat, hogy a kristalyt forgat-
juk, és ilyenkor mindazokban az irdnyokban diffrakciés maximumot kapunk,
ahol a reciprokracs egy pontja az Ewald-gomb feliiletére keriil. Ha egy recip-
rokracs vektor mentén forgatjuk a kristalyt, akkor a kapott diffrakcios kép
egymaés alatti sorokban (un. rétegvonalakban) elhelyezkedd pontokbdl all.
3.11. abran lathatjuk a forgdkristdlyos moddszer lényegét a valés térben, a
reciprok térben valamint a detektoron megjelené pontsorokat. A detektor
altal rogzitett képen lathatd, hogy a forgastengelyre merdleges reciprokracs
sikok un. rétegvonalakban metszik a detektor feliiletét.

A moédszert altalaban a kristaly paramétereinek meghatarozasara hasznal-
jak. A rétegvonalak tavolsagabdl, egyszerti geometriai dsszefiiggések alapjan,
a forgastengely irdnydba eso reciprokracs vektor b hossza meghatarozhato
a (3.33) aranyparral:

mw___r (3.33)
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*(h31)* * * * + 44— 3 retegvonal

(M 1) kip . s e h2e)e s+ 4— 2 retegvonal
s (A1) =+ s <— 1 retegvonal

000 «es(hOlr + e+ o+ ses 4 0 réteguonal

3.11. abra. Forgokristalyos modszer a valds térben, a reciprok racsban és a

detektoron

3.12. dbra. Segédabra a reciprokrdcs racsvektordnak kiszdmitdisdhoz
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ahol X a minta és az ernyt6 (detektor) tavolsidga, Y pedig az n. rétegvonal
magassaga a képen.

3.3.2. Laue-mddszer

A Laue-mddszer esetében polikromatikus réntgen-hullamot hasznalunk. A
méréshez hasznalhatjuk példaul a hagyomanyos réntgen csé fékezési sugar-
zastdl eredd folytonos hatterét. Ilyenkor a nyalabban szereplé valamennyi
hulldamhosszhoz tartozik Ewald-gomb, vagyis a folytonosan valtozé hullam-
hossz a legnagyobb és a legkisebb hullamhosszhoz tartozé Ewald-gomb kozott
egy térfogatot fed le a reciprok térben. Az ebben a térfogatban 1évé vala-
mennyi reciprokracs ponthoz tartozik intenzitas maximum. Ezt a helyzetet
mutatja a 3.13. abra.

3.13. dbra. A Laue-mdédszerhez. a két gomb kozotti térfogatba esd reciprokrdcs
pontokrol kapunk diffraktalt nyaldbot

Altaldban hatsé reflekszids helyzetben szokas a mérést elvégezni. A ki-
alakulé kép Osszetett, de tiikrozi a racs szimmetriait, ezért a kristaly orien-
talasara jol haszndlhatd. A 3.14. dbrén zafir (AloO3) egykristélyrdl készitett
hatsoreflekszios Laue-felvételt lathatunk.

3.3.3. Polikristalyos diffrakcié

A laboratoriumi gyakorlatban a polikristalyos diffrakcio az, amit legtobbszor
hasznalunk. A polikristalyos minta lehet porminta, amely apré szemcsék
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3.14. dbra. AlsOs (zafir) egykristdlyrdl készitett hatsoreflekszios Laue-felvétel

egyiittesébol all, ezért gyakran a polikristdlyos diffrakciot pordiffrakciénak
is nevezik. Lehet a minta szilardtest minta, amelyben elegendé szamu, kii-
16nb6z6 orientacioju szemcse van. Diffrakciés szempontbdl az ilyen minta is
pormintanak tekinthetd. Az idedlis porminta lényege az, hogy valamennyi
kristalyirany minden iranyban el6fordul.

A Fourier-térben a polikristaly gy szemléltethet6, hogy minden recip-
rokracs pontnak egy olyan géombot feleltetiink meg, amelynek kozéppontja
a reciprokracs kezdopontja, sugara pedig megegyezik az illeté6 pont origo-
t6l mért tavolsdgaval. A 3.15. dbran ilyen gombot ldtunk, amely az (110)
reciprokracs ponthoz tartozik. A Bragg-feltételnek megfelelo iranyokat az
Ewald-gomb és az (110) gomb feliileteinek a metszése adja. Ez kor, tehét a
diffrakciés maximumok irdnyai az Ewald-gomb kozéppontjabdl kiinduld kip
mentén helyezkednek el, és athaladnak a gombok metszésvonalanak megfelel6
koron.

A minta koré helyezett filmen, vagy imaging plate-en a detektal6 kozeg és
a kup metszésének megfelel6 iveken jelennek meg a nyalab nyomai. Minden
reciprokrdcs pontnak (gombnek) két ilyen iv felel meg. Az Osszetartozd ivek
szogtavolsaga 4m. Az ilyen kisérleti elrendezés neve: Debye-Scherrer-kamra
(3.16. abra).

A detektald eszkoz nem feltétleniil film vagy imaging plate. Helyettiik
ugyanazon az {ven mozoghat mésféle detektor (félvezetd detektor, proporcio-



3. FEJEZET. DIFFRAKCIOS MODSZEREK 82

) a ket gomb
Ewald-gomb metszete

110 gdbmb

3.15. abra. Bwald-szerkesztés polikristdlyos diffrakcio esetén

bejoévd nyalab iranya minta

S

imaging plate

7

diffrakcios kup
a.

(O O O I D D A

3.16. dbra. Debye-Scherrer-elrendezésben a diffrakcios kipok (a), és a filmen
a metszd ek (b)
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nélis kamra stb.) is, amivel az egyes vonalak intenzitdsa megmérhet6 a szog
fiiggvényében.

3.3.4. A diffrakcios csucs alakjara vonatkozo megjegy-
zések

A pordiffrakcids intenzitas csucs a Bragg-feltétel alapjan Dirac-delta jellegti
lenne. A forras természetes vonalszélessége, és a berendezés résein torténo
elhajlas miatt ez idealis kristaly esetén sem teljesiil, a vonalak kiszélesednek.

Van azonban a vonalak alakjat befolyasolé tényezd a mintdban is. Az
egyik ilyen fontos hatas a mérethatas. Eddigi meggondolasaink végtelen
nagysagu kristalyra vonatkoztak. Ha a kristaly mérete véges, akkor az abban
nyilvanul meg, hogy a reciprokracs pontok kiszélesednek, és ez azt jelenti,
hogy a diffrakcids spektrum vonalai is szélesebbé valnak. Reciprok Ossze-
fiiggés érvényes, vagyis mennél kisebb a kristaly (pontosabban a porminta
szemcséinek a mérete) a vonalak anndl szélesebbek. A vonal kiszélesedésébél
a kristdlyszemcsék mérete meghatarozhato az alabbi 6sszefiiggés alapjan:

B A
~ Lcost’

Af

ahol L a krisztallitok atlagos mérete a minta sikjara meroleges iranyban, Af
pedig a 6 iranyban mérhet6 vonal szélessége szogekben mérve. Ez az 6sszefiig-
gés akkor hasznédlhato jol a szemcsék jellemzésére, ha nem elnytjtott alaktiak
a szemcsék. Az Osszefiiggés lefelé kb. 10 nm-ig érvényes, felfelé pedig 1 um
koriil mar a természetes vonalszélesség, illetve a berendezés vonalszélességre
gyakorolt hatdasa mérheto.

A kristalyban 1évé inhomogén fesziiltségek, kristalyhibak szintén a vona-
lak kiszélesedését eredményezik. A mérethatds és a kristalyhibak hatasanak
szogfiiggése kiilonbozo, ezért a két hatds a szogfiiggés mérésével szétvalaszt-
hato.

A vonalak alakjara haté masik tényezo6 a kristaly hémérséklete. A homér-
séklet hatasara a kristalyt alkoté atomok egyensulyi helyiik koriil rezgéseket
végeznek. Mint tudjuk, ezek a rezgések nem fiiggetlenek, hanem a racs kol-
lektiv rezgést végez, amelynek elemi gerjesztései a fononok. A fononrezgések
jo leirasat adja a Debye-modell, amellyel kiszamolhaté az elemi gerjesztések
oszcillatorainak kitérésnégyzet atlaga. A rezgések kovetkeztében a vonalak
szélessége nem valtozik, de csokken az intenzitds. Az intenzitds csokkenését
az alabbi Osszefiiggés irja le:

Ing = —7067%<u2>g2 ;
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ahol (u?) az oszcillator kitérésnégyzet atlag, I, az idedlis rdcs szért intenzi-
tasa, g pedig a szorasvektor abszolut értéke. A szokasos jelolés:

% <u2> g* = 2W.

Az e=Wtényezd az un. Debye—Waller-faktor. (A Massbauer-spektroszképidban
a hasonlé tényez6t Mossbauer—Lamb-faktornak nevezik). Az intenzitds csok-
kenés mértéke a g fiiggésen keresztiil egyrészt szogfiiggd, masrészt, az oszcil-
lator rezgési amplitid6 miatt, anyagfiiggd. Azonos hémérsékleten az anyag
rugalmas tulajdonsagaitol fiigg, hogy mekkorak a rezgések kitérései, tehat
varhaté, hogy a keményebb anyagok esetén a hatas kisebb, mint a lagy anya-
gokndl. Példaul nikkel esetében szobahdmérsékleten (111) iranyban e 2V =
0,88, mig 6lom esetében ugyancsak (111) irdnyban e™2"W = (,52. A kife-
jezésbdl latszik, hogy a homérséklet hatdsa nagyobb g (nagyobb diffrakcids
szogek) esetén jelentGsebb. A vonalakbdl hidnyzo6 szért fotonok diffiz szérast
szenvednek, és a hatteret novelik.

A rontgen, neutron és elektron diffrakcié alapelvei hasonléak azonban
vannak sajatossagok, amelyek feladattdl fiiggben egyes esetekben a kisérletezo
szamara elonyt jelenthetnek. Az alabbiakban ezeket a sajatossagokat vessziik
szamba.

Rontgendiffrakcio

A korszerd rontgen polikristalyos diffrakciés eszk6zok nem a Debye—Scherrer-
elv alapjan mtikodnek. A korszerii eszk6zok neve: Bragg—Brentano-elrendezés.
A 3.17. abrén ilyen eszkoz lathato.

monokromator

rontgen-csé

3.17. abra. Bragg—Brentano-berendezés elvi elrendezése
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Az egész berendezés kozepes asztal nagysagu. A sugarforras hagyoma-
nyos réntgen cs6, a minta goniométer asztalon fekszik. A detektor altalaban
félvezeto detektor. A bees6 és a diffraktalt nyalab minta feliiletének norma-
lisdhoz képesti szoge azonos. Ezt az biztositja, hogy a mérés soran a minta
és a detektor szoge egyiitt valtozik, mikozben azonban a detektor helyzete
a mérékoron 26 szoggel megvaltozik, addig a minta csak 6 szoggel fordul
el. Az ilyen berendezés mindig a minta sikjaval parhuzamos sikseregeknek
megfelel6 diffraktalt nyaldbot méri. A Debye—Scherrer-kamraban ez nem igy
van, és ennek az elrendezésnek méréstechnikai elonyei vannak.

A berendezéshez még tartoznak nyalabformalé apertirak. Fontos része
az eszkoznek a parhuzamos lemezekbdl 4116 Soller-rés, amely a nyalab parhu-
zamossagat biztositja. A detektor el6tt gyakran haszndlnak monokroméatort,
ami a nyalab szilk hulldmhossz tartomanyat biztositja. A monokromé&tor
egykristaly, amely a Bragg-torvény alapjan sziiri a nyaldbot. Gyakran hasz-
nalnak monokromdatorként pirolitikus grafit kristalyt (highly oriented piroly-
tic graphite = HOPG), amely kvazi egykristdly, mert benne kis orientécid
eltérési szemcsék vannak. Az ilyen kristaly ugyanigy miikodik, mint az
egykristaly monokromatorok, de sokkal kevesebb intenzitas veszteséget okoz.
Az HOPG kristalyok gyakran meghajlitott formajiak, mert igy kis fékuszalé
hatasuk van, ami tovabb noveli a detektorba juté nyalab intenzitasat.

Ahogyan azt mar korabban lattuk a rontgen-diffrakcié egyik jellegzetes-
sége az, hogy a diffrakcids szog novekedésével csokken a diffraktalt nyalab
intenzitasa. Mint lattuk, ennek oka az atomi elektronfelhé méretének és a
rontgen fotonok hulldimhosszanak a nagysagrendi azonossdga. A polikris-
talyos diffrakcidés mérés vonalai alkotjak a Fourier-komponenseket. Mivel a
szerkezetvizsgalat soran fontos, hogy mennél tébb Fourier-komponens alljon
rendelkezésre, ezért a vonalak intenzitasanak csokkenése a rontgendiffrakcid
soran a szerkezetvizsgalat szempontjabdl nem elonyos.

A hagyomanyos rontgen csovek intenzitdsa szamos feladat elvégzéséhez
nem elegendd. Tobb nagysdgrenddel nagyobb intenzitasu rontgennyalab
nyerhet6 a szinkrotron sugarzasbol. Az igy nyert nyaldbbol monokromator-
ral valaszthatd ki a kisérlet végzéséhez sziikséges monokromatikus réntgen
sugarzas. A szinkrotron impulzus iizemmddban miikodik, ami sok esetben
elényos a zajszirés szempontjabol. A szinkrotronbdl nyerheté nyalabnak to-
vabbi elényos tulajdonsigai is vannak (kis divergencia, polarizaltsag, nagy
nyalabatméro stb.).

A neutron diffrakcié

A neutron diffrakcio sok tekintetben hasonlit a réntgen diffrakciéra, azonban
jelentGs kiilonbségek is vannak. A kiilonbségek a neutron tulajdonsagaibol
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fakadnak. A forrasok fejezetben mar emlitettiik a neutron tulajdonsdgait,
azonban a diffrakcié szempontjabdl fontosabbak itt most megismételjiik.

A diffrakciés kisérletekben alkalmazott neutronok hullamhossza 0,1 nm
nagysagrendli. A neutronok elsésorban az atommagokon szérédnak, és a szé-
ras jellegét megszabja, hogy a magok mérte jelentosen eltér a hullamhossz
nagysagrendjétél. A mag méret nagysagrendje: 1 fm = 10713 em = 107°
nm. A mag mérete tehat mintegy 5 nagysagrenddel kisebb, mint az alkalma-
zott neutronhullam hulldimhossza. Ezért a mag kiilonb6z6 pontjairdl érkezo
nyaldbok kozotti utkiilonbség (faziskiilonbség) elhanyagolhatéan kicsi. Ez az
oka annak, hogy magszdréds esetén a neutronszéras formafaktora szogfiigget-
len.

A neutronok témeggel, impulzus momentummal, magneses momentum-
mal rendelkez6 részecskék, amelynek tulajdonsagai sok tekintetben az idealis
géz tulajdonsigaira emlékeztetnek. A neutronok témege: m,, =1,67493 10~
g (kissé nagyobb mint a proton témege). Elektromos toltése nincs. Spinje:
S = %ﬁ, magneses momentuma vy, = —1,91315u,,, ahol p, a mag-magneton.

A diffrakciés kisérletekben hasznalhaté neutron forrasok: hasadasi atom-
reaktorok, spallaciés neutron-forrasok. A spallaciés forrasbdl nyerheto neut-
ronok fluxusa toébb nagysdgrenddel nagyobb, mint a reaktorokbdl nyerheto
nyalaboké.

A neutronok szama viszonylag igy is kevés, ezért megfelelé6 mddszerek-
kel ,, gazdalkodni” kell a neutronokkal. A gazdalkodas egyik mddja az, hogy
neutron reflektorokkal visszairanyitjuk a nem megfelel6 iranyba haladé neut-
ronokat. A gazdalkodas mésik médja a moderatorok hasznalata. A moderé-
torok valjaban olyan szilard vagy folyékony halmazallapotu anyagok (grafit,
folyékony hidrogén stb., amelyek homérséklete megfelelo értékre bedllitott.
A neutronnyaldb a moderatoron keresztiilhalad, és az bedllitja a nyalab ho-
mérsékletét. Ennek a folyamatnak az alapjelensége a neutron iitkozése a
maggal, amely az idedlis gdzokhoz hasonléan miikodik. A moderatorbdl ki-
juté nyalab az idedlis gazokhoz hasonléan Maxwell-Boltzmann-eloszlasu lesz,
ahol az eloszlds csticsanak helyét a moderator homérséklete szabja meg. A
homérséklet és a neutron hullamhossz kozotti osszefiiggés:

h
V3kTm,

ahol T az abszolut hémérséklet, £ a Boltzmann-allando, h pedig a Planck-
allando. Ebbdl az eloszlasbél monokroméator alkalmazasaval nyerheté a mo-
nokromatikus nyaldb. A monokromé&tor neutronok esetén is egykristaly, és
a Bragg-feltétel alapjan miikodik. A 300 K foknak megfelel6 hullamhossz:
A = 0,145 nm. Lathato, hogy ez a hullamhossz racsfelbontasu diffrakciora
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alkalmas nagysagrendii, és megegyezik a diffrakciora hasznélatos rontgen-
nyalabok hullamhosszaval. Ugyanakkor a neutronnyaldb energidja:

3
E = —kT.
2/<z

AT =300 K fok homérsékletli nyalab energidgja E = 0,039 eV. Ha Osszevet-
jik példaul a Cu K, vonalanak adataival (Acur, = 0,154nm, E ~ 8keV),
akkor azt latjuk, hogy a hullamhosszak nagysagrendje azonos, ugyanakkor
az energiak lényegesen kiilonboznek. A neutron energia a fonon, magnon
termikus energidk nagysdgrendjébe esik. Ezért a neutron rugalmatlan szé-
ras rendkiviil alkalmas a fonon, magnon gerjesztések diszperzios reldcidéinak
kimérésére.

A neutrondiffrakcié sajatos vonasai

1. A neutron abszorpcids és szorasi hataskeresztmetszetek altalaban nagy-
sagrendekkel alacsonyabbak, mint a megfelel6 rontgen paraméterek. Ezért
a diffrakciéra hasznélatos mintdk joval nagyobbak, mint rontgen esetében.
Nagysagrendileg a cm? térfogati mintak a szokésosak, de fejlettebb techni-
kdk alkalmazdsaval ez (100 — 10) mm?-re csokkenthetd.

2. Az atomi formafaktor neutron magszoras esetén szogfiiggetlen, a mag
méretének a hulldmhosszhoz képest kicsi volta miatt (5 nagysagrend kiilonb-
ség). A szogfiiggetlen formafaktor elnevezése szdrdsi hossz. Szokéasos jele b.
A szerkezeti tényez6é ennek megfelelden:

Fhkl,nUCZE bje 973

J

ahol b; a cella j. atomjdnak szorédsi hossza. A szérasi hossz nagysagrendje:
1072 em. Bér a rugalmas szérdsok mechanizmusairél nem beszéltiink, csak
megjegyezziik, hogy a rugalmas neutron magszéras soran a kilépd nyalab a
belép6 nyaldbhoz képest 7 fazistolast szenved (szemben a rugalmas rontgen
szoréassal, ahol a hullam fazistolds nélkiil szérddik).

A szogfiiggetlen szorasi hossz kovetkeztében a neutron pordiffrakcios spekt-
rumokban nagy szdgeknél is kapunk diffrakciés vonalakat, ahogyan azt a 3.18.
abra mutatja.

Ennek a szerkezet meghatarozasban van nagy szerepe, hiszen a csicsok
tulajdonképpen a Fourier-komponensek, amelyekbdl a szerkezet szorasstirtisé-
gének helyfiiggése (a magok helyzete) rekonstrudlhaté. Mennél tobb Fourier-
komponens szerepel az 0sszegben annal pontosabb a szerkezet rekonstrukci-
oja.
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3.18. abra. Polikristdlyos yttrium-vas-aluminium grandt kristaly neutrondiff-
rakcios spektruma

3. A rendszam fiiggvényében a szorasi hossz véletlenszertinek tiind inga-
dozasokat mutat (3.19. abra), szemben a rontgen atomi formafaktorral, ahol
a rendszammal monoton névekvé tulajdonsagot tapasztalunk.

Ennek a jellegnek az oka az, hogy a magszoras mechanizmusa a mag sza-
mos tulajdonsdgaval van kapcsolatban (magmeéret, rezonancia kolesonhaté-
sok, magspin, toltés, izotép stb.). Sokszor a periddusos rendszerben szomszé-
dos elemek szorasi hossza lényegesen kiilonbozik, ami szerkezet- és Osszetétel
vizsgalat esetén elony a rontgennel szemben, ahol nehéz megkiilonbéztetni a
szomszédos elemeket. Pl. Fe, Mn 6tvozetek esetén:

bpe = 0,96 - 102 ¢m, by = —0,38 - 102 em.

4. A kevés elektronnal rendelkezd alacsony rendszamu elemek rontgen
analizise nehéz, mivel a formafaktor kicsi. Példaul a szerves vegyiiletek vizs-
galataban a H analizise fontos, viszont gyenge a rontgen szérasa. Ezzel
szemben a hidrogén neutron szérasi hossza megfeleloen nagy. Problémat
okoz ugyan, hogy a hidrogén inkoherens szordsa nagy, viszont a deutériumé
mar kicsi, ezért hidrogén-deutérium cserével a szerkezetben a hidrogénhelyek
meghatarozasa megoldhato.

5. A neutronok a magokon kiviil szorédnak az elektronokon is. A kol-
csonhatas oka, hogy a neutron magneses momentummal rendelkezik, és ez
kolesonhat az elektronrendszer kompenzélatlan spin komponensével. Ezért a
neutrondiffrakciénak a magneses tulajdonsédgok vizsgalataban fontos szerepe
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3.19. dbra. A szordsi hossz vdltozdsa a rendszdm fiigguényében

van. Megjegyzendo, hogy az elektronrendszer nagysaga mar a hullamhossz
nagysagrendjébe esik, ezért a neutronok magneses szorasanak szérasi hossza
mar szogfiiggd, hasonld szogfiiggéssel, mint a rontgen atomi formafaktor szog-
fliggése.

6. A neutron diffrakciohoz hasznalt eszkozok és mddszerek hasonloak a
rontgendiffrakcional megismertekkel, azonban, mig a rontgen eszkézok mére-
te asztal nagysagu, addig a neutron diffrakcidohoz alkalmazott goniométerek,
detektorok tobb méter nagysagrendiiek.

Az elektrondiffrakcié sajatossagai

Az elektronok a magok és az elektronok Coulomb-potencidljan szérodnak,
ezért, bar az atomi formafaktor két taghdl all, de szogfiiggése hasonld jellegii
mint a rontgen fotonoké. Az elektronok diffrakcios tulajdonsdgait els6sorban
a transzmisszids elektronmikroszképban ( TEM ) hasznaljuk ki. A TEM egyik
iizemmoddja a diffrakcids kép megtekintését teszi lehetévé. A mai korszerti
elektronmikroszképokban az elektronok energidgja £ = 100 — 400 keV. Az
energia és a hullamhossz kézotti kapcsolat, mint a neutronok esetén:

h 1,2

A(nm) = Nl JEE)
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A hulldmhossz példaul E = 300 keV esetén: A = 2,2-1073 nm, tehat két
nagysagrenddel kisebb, mint a termikus neutronok, vagy a szokasos rontgen
hullamhosszak. Ennek a kovetkezményei az alabbiak:

reciprok racs

Ewald-gdmb

3.20. abra. Az Ewald-szerkesztés elektrondiffrakcio esetén

1. Mivel a hullamhossz a racsallandéhoz képest két nagysagrenddel kisebb,
ezért a reciprok térben az Ewald-gomb sugara ennyiszer nagyobb, mint a
reciprokracs méretét jellemzo elemi vektorok hossza. Ezért a Bragg-szog
kicsi (260 < (1 —2)°). Ezt mutatja a 3.20. dbra.

2. A reciprokracs helyén az Ewald-gomb feliilete siknak tekinthetd, ezért
kozelitoleg tobb reciprokracs pontra is teljesiil a Bragg-feltétel. Az elektron-
diffrakcios felvételeken mindig a reciprokracsnak egy sikmetszetét latjuk.

3. Mivel az elektrondiffrakciés minta vékony (t < 100 nm), ezért a vas-
tagsagra merdleges iranyban a diffrakciés pontok kiszélesednek, és inkabb
pélcikaként képzelheték el (3.21. dbra). Ez biztositja, hogy valéban egyazon
stk tobb pontja is egyszerre diffrakciés helyzetben legyen.

Egy képsorozaton bemutatjuk, hogy a kiilonb6z6 tipusi mintdakon milyen
jellegti elektrondiffrakcios képet kaphatunk. A 3.22. dbra egy amorf min-
ta elektrondiffrakcios képét mutatja. Diffiz koncentrikus koroket latunk a
diffrakcidos abran. Errdl az abrarél mondtuk, hogy a parkorrelacios fiiggvény
Fourier-transzforméltja. Az inelasztikus effektusok levalasztasa utan, ennek
az abranak a digitalizdlas utani inverz Fourier-transzformaciéjaval nyerheté
a radialis eloszlasfiiggvény, amibol pedig az els6-, masodik- stb. szomszédok
tavolsagaira lehet kovetkeztetni.
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3.21. dbra. Vékony minta: reciprokracs pontok helyett pdlcikakat rajzolunk az
Fuwald-szerkesztés soran

3.22. abra. Amorf minta elektrondiffrakcios képe

A 3.23. é&bran polikristalyos kobos minta jellegzetes elektrondiffrakeids
képét latjuk. A polikristdlyos elektrondiffrakciéra jellemz6, hogy a teljes
koncentrikus korok lathatok a képen. Ennek oka az, hogy a diffrakciés szog
kicsi. Minden kor egy-egy kristalysik-seregnek feleltethet6 meg.

A 3.24. dbran egykristaly kobos minta jellegzetes elektrondiffrakeids képét
latjuk. A (000) pont a direkt nyaldb irdnyanak megfelel6 pont. Ez a recip-
rokracs kezd6pontja. A bejové nyalab merdleges az abra sikjara. Az egyes
pontok egy-egy sikseregnek feleltethetok meg. Mivel a Bragg-szog kicsi, azok
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3.23. dabra. Polikristdlyos kobos minta elektrondiffrakcios képe

. -
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3.24. abra. Kibos egykristaly minta elektrondiffrakcios képe
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a stkok, amelyeknek megfelelo reciprokracs pont lathato a diffrakcios képen
kozel merolegesek az abra sikjara. Minthogy az Ewald-gémb sugara olyan
nagy, hogy a gomb felszine a reciprokracs helyén siknak tekintheto, ezért
az elektrondiffrakciés abran a reciprokracs egy sikjanak pontjait lathatjuk.
A 3.24. dbran ez a (001) sik.



4. fejezet

Mikroszkoépia

A mikroszkop olyan eszkoz, amellyel a hely fiiggvényében vizsgaljuk a min-
ta valamely paraméterét. A kapott eredmény a mikroszképi kép. Sokféle
mikroszkop és tobbféle képalkoté modszer 1étezik.

4.1. Optikai mikroszkodpia

A mikroszképok kozott a lathatd fénnyel miikodé mikroszkopok voltak az
elsok, amiket a tudomany alkalmazott. Nehéz megmondani, hogy ki fedezte
fel a mikroszkopot. Az 1600-as évek elején, Németalfoldon tébben is fog-
lalkoztak nagyito lencsék, tavesovek és mikroszkopok készitésével. Bar a
mikroszkopot nem 6 taldlta fel, de kétségtelen, hogy Antonie van Leeuwen-
hoek (1632-1723, Hollandia) sokat tett azért, hogy a mikroszkép bevonult a
tudomény eszkoztardba. Kordnak legnagyobb nagyitasiu (N = 300), egylen-
csés mikroszképjat készitette el, és tudomanyos igénnyel alkalmazta. Ezzel
az eszkozzel felfedezte az egysejtiieket, baktériumokat, a voros vértestet stb.
Tobb eredeti darab is fennmaradt a Leeuwenhoek altal készitett mikroszké-
pok koziil. Ezek egyikét lathatjuk a 4.1. abran, amely a British Mizeumban
Orzott példanyt mutatja.

lencse targytavolsag

7 allité

4.1. dbra. Leeuwenhoek mikroszkopjainak eqyike

94
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Az 6sszetett (tobblencsés, objektiv, okuldr lencsék)) mikroszképpal is Né-
metalfoldon kisérleteztek el6szor az 1600-as években (Janssen apa és fia).
Galilei hallott ezekrol a kisérletekrol és készitett maganak egy ilyen Gsszetett
mikroszkopot (occhiolino = szemecske).

Robert Hooke (1635 - 1703) Micrographia cimii konyve 1665-ben jelet
meg. Hooke ebben a kényvében tobbek kozott leirja, hogy tébblencsés mik-
roszkopjaval megismételte és ellenorizte Leewenhooek eredményeit, és szamos
1j felfedezésrdl is hirt ad. Tobbek kozott tanulmanyozta a névények sejtje-
it, amelyeket 6 nevezett el celldknak (angolul cell), mert emlékeztették 6t a
szerzetesek cellanak nevezett, egymas mellett elhelyezked6 kis lakdszobdira.

A 18. és 19. szézadban virdgzé ipardgga fejlédott a mikroszkopok, nagyi-
tok, tavesovek készitése, és egyuttal folyt az eszkoz fejlesztése, a mechanikai
konstrukeié tokéletesitése, a lencsehibdk korrigalasa. Az 6sszetett mikroszkop
hibainak kijavitasahoz nem elegendéek a gyakorlatbdl szerzett tapasztalatok,
ez a munka gondos tervezést, és sok szamitast igényel. Az els6 szinhiba-
ra (kromatikus aberraciéra) korrigdlt in. akromét (akromatikus) objektiv
Euler elméleti meggondolasai alapjan késziilt el 1759-ben (még ezel6tt elké-
sziilt a szinhibara javitott tdvesé 1757-ben). 1762-ben Euler értekezést irt az
akromatokrol.

1845-ben tjabb attorés kovetkezett a mikroszkopiaban: megjelentek az
els6 ivlampdak, amelyek sokkal jobban ki tudtédk szolgalni a jobb mindségi
optikat, mint a napfény, vagy a gyertya- (petréleum-, gdz-) lang.

-— okular

& fokusz allitas

objektiv
| mintatarté asztal

kondezor—»
tukor

4.2. abra. Zeiss optikai mikroszkop

1847-ben Carl Zeiss bemutatta elsé mikroszképjat. Zeiss azonban rajott,
hogy a mikroszkép jelentosen nem fejleszthetd tovabb két teriilet tovabbfej-
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lesztése nélkiil. Egyrészt meg kell érteni, hogy a lencsék hogyan miikodnek,
masrészt fejleszteni kell az iveggyartast, hogy az 1j elképzeléseknek megfelel6
alaku és anyagt iiveglencséket tudjanak késziteni. Felkérte egyiittmiikodésre
Ernst Abbe fizikust és Otto Schott iiveggyarost. Az 6 harméjuk egyiittmiiko-
dése igazi modern sikertérténet. Abbe kidolgozta a lencsék leképezési elmé-
letét, Schott pedig a jénai optikai tizem igényeit is kielégit6 kivalo mindségii
iivegtermékeket készitett. A Zeiss név ma is jol cseng az optikdban. Jéna
ma is az optika varosa, és a Carl Zeiss nevével fémjelzett optikai eszkozok
vilagszinvonalat képviselnek.

A 18.,19. és a 20. szazad az optikai mikroszképok fejlesztésének idoszaka
volt. A 20. szazad harmincas éveire nagyjabdl kialakult az optikai mikroszko-
poknak az a szerkezete, ami lényegében még ma is hasznédlatos (4.2. dbra). A
fejlesztések egyik iranya a lencsehibak korrigalasanak modszereit jelentette.

4.1.1. Lencsehibak

A tokéletes gombi tiveglencsék nem pontosan tugy képeznek le, ahogyan azt
az idealizalt geometriai optika leirja. Az idedlis geometriai leképezéstol valo
eltérést hivjuk lencsehibanak. A lencsehibdk hdrom nagy csoportba sorol-
hatok: gombi hiba, szini hiba és asztigmatizmus. Az aldbbiakban roviden
jellemezziik ezeket a hibdkat.

1. Gombi hiba vagy szferikus aberracié. A gémbi lencséknek (és tiikroknek)
az a tulajdonsdga, hogy ahogy a bees6 nyaldb egyre tavolabb halad a lencse
optikai tengelyétol a fékuszpont helye valtozik a tengely mentén. A 4.3.a.
abra az idealis lencse leképezését, mig 4.3.b. abra a valddi lencse leképezését
mutatja. A géombi hiba miatt a képet nem lehet maximalisan élesre allitani
(vagyis az idedlis lencséhez képest romlik a lencse felbontédsa). Javithaté a
hiba azzal, ha diafragmaval csokkentjiik a lencsére juté nyalab atmérojét.
Ezzel azonban csokken a numerikus apertira, és csokken a kép fényerdssége.
Optikai lencsék esetén javithaté a hiba, pl. két siklapjukkal egymas felé
forditott sikdombori lencsével. Korrigalhaté a hiba megfelel6en valasztott
dombort és homort lencse 6sszerakasaval is.

2. Szini eltérés vagy kromatikus aberracio. A lencsék anyaganak diszperzidja
okozza, vagyis az, hogy a torésmutaté (n) hullimhossz fiiggd. A torésmutatd
az ibolya szinre a legnagyobb, és fokozatosan csokken a voros felé. Mivel a
fokusztavolsag (n-1)-gyel forditva aranyos, ezért az dbran lathat6 fékuszpont
valtozasok kovetkeznek be, illetve a fehér fénnyel megvilagitott targy képe
kiviil ibolya szint, beliil pedig voros. MegfelelGen 6sszevalogatott anyaghdl
késziilt (korona iiveg és flintiiveg) dombort és homoru lencsék kombinaci6jé-
val részben korrigalhaté a hiba.

3. Asztigmatizmus. Az asztigmatizmus demonstralasara két egymasra me-
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4.8. dabra. Az idedlis és a valodi lencse fokuszdlo tulajdonsdga

4.4. abra. A lencse szini hibdja
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roleges sikban érkezé vékony nyalabot szoktak felrajzolni, ahogy a 4.5. abra
mutatja. A jelenség az optikai tengelyen kiviili pontbdl érkezé nyalaboknal
jelentkezik.

tangencialis
foékuszvonal

4=
#" szagittalis
f%kuszvonal

tangencialis
nyalab

zagittalis nyalab

-~

a targy egy pontja
4.5. dbra. Az asztigmatizmust jellemzd dbra

A lencse vizszintes tengelyén dthaladé nyalab (szagittélis) fokuszpontja és
az erre meréleges (tangencidlis) nyaldb fékuszpontja nem esik egybe. Ahol
a szagittdlis nyalab fékuszpontja van, ott a tangencidlis nyalab fiiggéleges
fokuszvonalat alkot, és viszont, ahol a tangencialis nyaldb egy pontban ta-
lalkozik, ott a szagittalis nyalab vizszintes fokuszvonalban talalkozik. Ez azt
jelenti, hogy a tengelyen kiviili pont képe attol fiiggéen, hogy hova helyezziik
a képsikot vagy fiiggdleges, vagy vizszintes vonal. Altalaban a kettd kozotti
kompromisszum szokott a legjobb mindségii képet adni, de ekkor is ellipszissé
mosddik szét a pont képe. A két fokuszvonal tavolsdga és hossza ardanyos a
lencse latoszogének négyzetével. Latszik, hogy a nyilasszog csokkentésével az
asztigmatizmus csokkentheto.

A mikroszkop éltal 1étrehozott kép tulajdonsagait alapjaban az objektiv
lencse tulajdonsagai szabjak meg.

4.1.2. A lencse leképezése

A lencse leképezésének sajatossagait Abbe vizsgalta a hullamoptika alap-
jan. A gondolatmenetét kovetve, az egyszertiség kedvéért tekintsiink racs-
szerl targyat, amelyet a kondenzor lencsével parhuzamos, monokromatikus
sugarakkal vildgitunk meg. Ilyenkor a racson a nyaldb elhajlast (diffrakci-
6t) szenved, és a racs diffrakcidjanak megfelelden az egyes eltériilési rendek
parhuzamos nyalabjai kiilonb6z6 szogekben hagyjak el a racsot.

Ezeket a parhuzamos nyaldbokat az idedlis lencse kiilonall6 pontokba
egyesiti a hatso fokuszsikjaban. Ez a kép ugyanaz a kép, mint amit len-
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targysik fokuszsik képsik
, 1
/ NN ,/// 0
% -1,
s

kondenzor 7 T
lencse Fraunhofer-diffrakcios kép

4.6. dbra. Abbe leképezési elmélete

cse nélkill a parhuzamos nyalabok interferencidja hoz létre a végtelenben.
Ezt a képet Fraunhofer-képnek nevezziik. A lencse fokuszsikjaban tehat a
Fraunhofer-kép jon 1étre. Tudjuk, hogy a Fraunhofer-kép a megvilagitott tér-
gyon atjuté hulldmot leiré fiiggvény f(z,y) S (f(z, y)) Fourier-transzformaéltja.
A Fourier-transzformaltat nem a lencse hozza létre, hanem csak egyszeriib-
ben megfigyelhetové teszi. Racsszeri targy diffrakcios képe a fékusz sik-
ban kiilonallé6 pontokbdl all. Az egyes pontok a kiilonbozo diffrakcios ren-
deknek felelnek meg. A pontok intenzitasa a Fourier-transzformalt Fourier-
komponensei. Az egyre magasabb rendek egyre tavolabb vannak az optikai
tengelytél. Ezek az egyre nagyobb térbeli frekvencidknak (nagyobb frek-
vencigju Fourier-komponenseknek) felelnek meg. Minden magasabb rendi
komponens hozzaadasa a kép élességét fokozza.

Megjegyzendo, hogy a Fourier-komponenseknek fazisuk is van, ez azonban
nem latszik, hiszen sem szemiink, sem detektoraink a fazisra nem érzékenyek.

Ha a targy nem periodikus, a fékuszsikban akkor is a targy atlatszdésa-
gat jellemz6 f(x,y) fiiggvényének Fourier-transzformaéltja jon létre, azonban
a diszkrét Fourier-komponensek helyett a folytonos Fourier-transzformacio
esete all fenn, vagyis a kiillonbozo térbeli frekvenciak infiniteziméalisan kiilon-
boznek egymastol, tehat a fokuszsikban az eltéritett nyalabnak széles elosz-
lasa van. A targyfiiggvénynek mennél nagyobb olyan részei vannak, ahol sem
az amplitido, sem a fazis nem véltozik, annal nagyobb intenzitasu lesz az
optikai tengely kozelében elhelyezked6 nulladrendii nyalab intenzitasa.

A térgyak egy jelentés része olyan, hogy az abszorpcié (illetve a fény-
atereszté képesség) helyrél-helyre torténd véltozdsa miatt az dtmend fény
amplituddjat véltoztatja. Az ilyen targyakat amplitido tdargyaknak nevez-
ziik. Kiilonleges esetet képvisel az a helyzet, amikor a targy az amplitudét
alig valtoztatja, amde egyes részei az atmené fény fazisat valtoztatjak meg.
Az ilyen targyakat fdzistargyaknak nevezziik. Ilyenkor a kozonséges optikai
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mikroszképok képén a targy részletei nem lathatok, hiszen szemiink (és de-
tektoraink) a fazisvaltozast nem érzékelik. Nézziik meg, hogy ilyenkor hogyan
irhatok le az egyes eltéritett nyaldbok. Legyen a targyat leir6 fiiggvény

T(x,y) = e @)

alakl, ahol az amplitidé helybeli valtozasatol eltekintiink, és ezért az amp-
litadot 1-nek vessziik. A fazistolas a torésmutatd valtozas miatt kovetkezik
be, a torésmutatd ugyanis megvaltoztatja az optikai ithosszat. Tehat

®(z,y) o n(x,y)t

ahol n(x,y) a torésmutatd, ¢ pedig a minta vastagsaga. Ha ¢ kicsi (altaldban
ez a helyzet), akkor ®(z,y) is kicsi, vagyis T'(x,y) fiiggvényt sorba fejtve, és
a masodik tagnal megallva, azt kapjuk, hogy

T(x,y) < 1+i®P(z,y). (4.1)

A lencse fékuszsikjaban ennek a fiiggvénynek a Fourier-transzformaltja jon
létre, tehat

S(T(z,y)) x S(1) +iS (P(x,y)) (4.2)

Az elsO tag lényegében a kozépso, optikai tengelyen elhelyezkedd maxi-
mum. Ennek kiterjedése gyakorlatilag a lencse atviteli fiiggvényének megfe-
lel6 Airy-korong, vagyis altalaban az optikai tengely kozelében koncentralt
intenzitas maximum. A masodik tag altalaban széles tartomanyban szérédé
nyaldb, amelynek azonban a fazisa 7/2 (az i szorzd miatt) szoggel eltér a
koézponti nyalab fazisatél. Ennek a ténynek jelent6sége van a faziskontraszt
mikroszkop megvaldsitasa soran.

Amplitudé és fazistargy esetén egyarant a fokuszsik utan a nyalab tovabb
folytatja az utjat, és a képsikban egyesiilnek a targy egyes pontjaibdl kiinduld
sugarak. Inverz Fourier-transzformacio jon létre, amelynek eredményeképpen
a targy konstanssal szorzott képe jelenik meg. Ez a konstans a nagyitas.

4.2. A lencse felbontasa

A lencse egyik legfontosabb paramétere a felbontéképessége. A mikroszkop
felbontéképessége (sokszor csak egyszerlien felbontds) az a minta két pontja
kozotti legkisebb tavolsag, amely esetén a két pont a képen még kiilonallénak
latszik. A felbontds némileg szubjektiv, hiszen nem kénnyti eldonteni mikor
latszik két pont még kiilonallonak.
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A mikroszkép felbontdsat tobb tényezo befolyasolja. Az egyik ilyen alap-
vetd tényezo a lyukon athaladé nyalab elhajlasi képének a természete. Mivel
a lencsék altalaban kor keresztmetszetiiek, ezért befogoik lyukat képeznek,
a nyalab tehat mindig kor alaki nyildson halad keresztiil. Az elemi optika-
bol tudjuk, hogy ha parhuzamos nyalab D atmérdji kor alaku lyukon halad
at, akkor a lyukon létrejové diffrakcié miatt a Fraunhofer-elhajlasi kép vila-
gos folt (Airy-korong), amelyet koncentrikus gytiriitkbél allé sotét és vildgos
csikrendszer vesz korbe (4.7. dbra).

4.7. abra. Aivry-mintdzat

A kozéps6 vilagos folt koriili els6 sotét csik szogének szinusza:

A
sina=1,22—.

D

Ez az 0sszefiiggés hasonlé ahhoz, mint amit a D szélességii rés esetén kapunk
az elsé minimumhely szogtavolsagara, csak itt megjelenik az 1,22 szorzé.
Mellesleg, ez azt jelenti, hogy olyan szog mellett van a kioltas, amikor a
kornyilas két szélérol érkezd nyalabok kozotti utkiilonbség: As = Dsina =
1,22, ahogyan azt a 4.8. abran lathatjuk.

Dsina

4.8. abra. A kornyilds két szélérol indulo nyaldbok

Onalléan vilagité targypontok. Rayleigh-feltétel

Ha lencsét hasznalunk leképezésre, akkor a lencse véges mérete miatt hasonlo
jelenség kovetkezik be, és a fenti képletben D a lencse atméréje. Nemcsak
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az elhajlasi kép, de minden vilagité pont képe is kozépsé vilagos foltbdl és
koriilotte koncentrikus csikrendszerbol all. Mennél kisebb tehat a lencse at-
méroje, anndl inkabb kiterjedt lesz a kozépsé maximum. Ha két kiilonallo,
onalléan vilagité (nem koherens) pont képét kiilonallénak akarjuk létni a ké-
pen, akkor a tobbé-kevéshé onkényes Rayleigh-feltétel szerint az egyik pont
Airy-mintazatanak elsé minimum helyén kell legyen a masik pont képének
maximuma. Ilyenkor az Osszeg intenzitasban a két maximum még jol meg-
kiilonboztetheto.

4.9. dbra. A Rayleigh-feltétel teljestilésekor a két vildgito pont képének inten-
zitds eloszldsa

Onalléan vilagité pontok esetén a mikroszkép felbontését a 4.10. dbra segit-
ségével szamolhatjuk ki.

LY

4.10. abra. A mikroszkop felbontdsa ondlloan vildgito targypontok esetén
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Legyen a targyon az A és B pontok tavolsidga d, és az egyszeriiség ked-
véért A pont legyen rajta az optikai tengelyen. Akkor ennek A" Airy-korong
formaju képének csicspontja is az optikai tengelyen van, hiszen a lencse két
sz61s6 L és L pontjairdl érkezd nyalaboknak nincsen titkiilonbsége A’-ben (ez
egyébként lencse esetén a méas tton ideérkezd Osszes sugdrra igaz), itt tehat
maximalis az er6sit6 interferencia. A B pont képének maximuma is ott van,
ahol a B pontbdl a lencsén keresztiil érkezo nyalabok tutkiilonbsége nulla, és
az a B’ pont a képen A’ pont alatt van. A Rayleigh-kritérium szerint annak
feltétele, hogy a képen az A’ és B’ pontokat mér kiilonallénak lassuk az, hogy
a B’ Airy-mintazatanak minimuma essen A’ Airy-korong maximumanak he-
lyére. Kordbban lattuk, hogy ez akkor kovetkezik be, ha a B pontbdl az A’
pontba érkez6 nyalabok utkiilonbsége egyenlo 1, 22 -val.

4.11. dabra. A mikroszkop felbontdsa éndlloan vilagito targypontok esetén

A 4.11. abra segitségével kiszamoljuk a B pontbdl L és L’ pontokba érkezd
nyalabok utkiilonbségét. Ha feltessziik, hogy a d tavolsag kicsi, akkor A-bdl és
B-bél L-be indul6 nyalabokat parhuzamosnak feltételezhetjiik. Ekkor a 4.11.
abran latszik, hogy a B pontbdl L felé indul6 nyalab dsinu értékkel révidebb,
mint az A-bdl az L pontba tarté nyalab. Hasonlé abra alapjan belathato,
hogy a B-bol L'-be indulé nyalab ugyanennyivel hosszabb az A pontbdl az L’
pontba tarté nyalabnal. Innen a B-bél L-be és L'-be haladé nyaldbok kozott
az utkiilonbség:

As = 2dsinu,

ahol u a lencse nyildsszogének fele. Mivel az A’ pontba érkezé nyaldabok
esetén a lencsétol szamitva mér nincs utkiilonbség, ezért a B pont esetében
a lencse elotti utkiilonbség szamit. Ha a lencse két széls6 pontjat tekintve ez
az utkiilonbség egyenlo lesz As = 1,22 X értékkel, akkor a kordbbiak alapjan
B képének A’ pontban éppen az elsé Airy-minimuma lesz. Tehét ezt a két
utkiilonbséget egyenlévé téve azt kapjuk, hogy

A :0ﬁ13

d=1,22 .
SIn u SN u
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Ha a targy és az objektiv lencse kozott n torésmutatdju kozeg van, akkor
a hullamhossz megvéltozdsa miatt, A helyett A\/n frand6. Vagyis a teljes
képlet:

A
= 1—. 4.
nsinu 0,6 NA (4.3)

Itt NA = nsinu a lencse numerikus apertirgja. Onélléan vilagité pontok
esetében (fluoreszcencia mikroszkép) ez a kifejezés adja a Rayleigh-feltétel
szerint a mikroszkép maximalis felbontasat.

d=0,61

Koherensen vilagité targypontok. Abbe-feltétel

Ha a targy pontjai nem onélléan vilagitanak, hanem koherens megvilagitas
nyoman szérédik roluk a fény, akkor nem az intenzitdsokat kell Gsszeadni,
hanem fazishelyesen az amplitidékat. Abbe meggondolédsai alapjan ilyenkor
az alabbiak szerint kell eljarni.

A mikroszkop targyanak valtakozéan atlatszo és fényelnyelo részeit hatul-
rol vilagitsa meg a kondenzorrdl érkezé A hullamhosszisdgi monokromatikus
fény. Az ilyen targyat amplitudé targynak nevezziik. Az egyszeriiség kedvé-
ért képzeljiink két, egyméastdl d tavolsagra 1évé A és B pontot (koherensen
vilagité két rést), amelyen elhajlas kovetkezik be (4.12. dbra).

4.12. dbra. Az objektiv elhajldsi rendjei merdleges meqguilagitds esetén

A nulladrendii maximum a tengelyen lesz, a magasabb rendl elhajlasi
maximumok pedig a

sina = %, k=41,42, ..

irdnyokban lesznek. Ez a kétréses elhajlas (ill. a tobbréses elhajlds, récs)
jol ismert kifejezése. Abbe vizsgdlatai szerint a pontok képe anndl inkabb
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elvalik egymastdl a képen, mennél t6bb elhajlasi maximum vesz részt a kép
létrehozasaban. Legaldbb két elhajldsi rendnek részt kell vennie a kép ki-
alakitdsdban ahhoz, hogy a két pont elkiiloniiljon egymastél. Ahhoz tehat,
hogy meroleges megvilagitas esetén a nulladrendi maximum valamint a +1.
és -1. elhajldsi maximum is athaladjon a lencsén és részt vegyen a kép létre-
hozésaban, a lencse u fél nyilasszoge esetén

A
d =

sin u

minimalis ponttavolsag tartozik. Ha a targy és a lencse kozott n torésmuta-
t6ju kozeg van, akkor A hullimhossz helyett A/n irandé.

Ha megelégsziink azzal, hogy a nulladrendt maximum mellett csak a +1.
(vagy -1.) elsérendii maximum jusson 4t a lencsén, akkor ferde megvildgitast
alkalmazunk, és ilyenkor koénnyen belathat (1dsd récs ferde megvildgitasu
esete), hogy a fenti tavolsag fele lesz a még felbonthaté minimalis tavolsag:

1 A A
d= - =0,5

2 nsin u "“nsinu’

(4.4)

Az nsinu érték a lencse numerikus aperturdja (NA). A merdleges és a ferde
megvilagitas eseteit lathatjuk A 4.13. dbran.

o o +

|
D

a

4.13. dabra. A tdrgy merdleges és ferde meguildgitdsa

Latjuk tehét, hogy a Rayleigh-feltétel, amely az 6nélldan vilagitd targy-
pontok minimalis felbonthaté tavolsagat adja meg, és a koherens megvilagitas
esetére érvényes Abbe-feltétel nagyon hasonlé eredményt szolgaltatott. Ha
figyelembe vessziik, hogy sinu maximum 1 lehet, a térésmutaté pedig nem
sokkal kiilonbozik 1-t6l, akkor arra jutunk, hogy a diffrakcion alapuld optikai
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mikroszképok maximalis felbontasa kozelitoleg a hullamhossz felével egyezik
meg.

Ha a megvilagité fény hullamhossza A = 550 nm, amely a lathato spekt-
rum kozepén elhelyezked6 zold fény hulldmhossza (szemiink itt a legérzéke-
nyebb), akkor a maximalis felbontdsra kb. 300 nm adédik. Ez az érték kissé
csokkenthetd, ha az objektiv lencse és a targy kozott pl. n = 1,5 torésmuta-
toju immerzios olajat hasznalunk. Ilyenkor kb. d,,;, = 200 nm érték adddik.
Ez az optikai mikroszkép felbontasanak elvi hatara, amit a gyakorlatban na-
gyon nehéz elérni.

Nagyitas

A nagyitas (M) a kép és a targy méretének hianyadosa. A maximalis hasznos
nagyitds az a nagyitas érték, amely a felbonthaté legkisebb tavolsagot ak-
kordra nagyitja, ami a szem maximélis felbontdsdnak (0,15 mm) megfelel§
érték. Tehat optikai mikroszkop esetén

A

2NA-0,15 mm

M =
A

A megfelelo értékeket behelyettesitve vizudlis megfigyelés esetén A =
550 mm hulladmhossz esetén a maximélis hasznos nagyitas Mpes.nes = D00 -
NA.

Természetesen lehet ennél nagyobb nagyitdasokat is alkalmazni, de az méar
ujabb részleteket nem derit fel a targyrol. Ezt hivjuk {ires nagyitasnak. Ilyen-
kor a kép veszit élességébdl, (pixeles lesz), és a fényerd is csokken.

Mélységélesség

Nemcsak az optimalis targytavolsagban kaphaté éles kép lencse esetén, ha-
nem attoél a lencse irdnydba, illetve a lencsétol tavolodva egy tartoményon
beliil. A mikroszkép felbontasi hataran beliili tartoméanyt egy pontnak érzé-
keljiik. A 4.14. dbran ez a tartomany kettos kup alaku, amely h magassagat
hivjuk a mélységélesség tartoméanyanak (depth of field).

Az dbran a a lencse fél nyilasszoge, d az objektiv lencse felbontasi hatara.
A 4.14. abrardl leolvashatd, hogy
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1

4.14. abra. Mélységélesség tartomanya

Beirva ide a (4.4) Osszefliggést, azt kapjuk, hogy

b A B A
~ Hsina tgor 'uNAtgoz’
ahol ferde megvilagitdas soran pu = 0,5. Optikai mikroszkép esetén a =~

45°, tga =~ 1, tehat a mélységélesség tartomanya koriilbeliil megegyezik a
maximalis felbontédssal. Ez az oka annak, hogy az optikai mikroszképoknak
kicsi a mélységélessége, és ez sokszor kényelmetlenséget okoz, és neheziti a
durvabb feliiletii targyak leképezését.

A mélységélesség novelésének lehetoségei:

1. hulldmhossz novelése,

2. a numerikus apertira csokkentése (pl. diafragmaval, de ezzel csokken
a maximalis felbontas).

A megvilagitas szerepe

Kiilonbo6z6 rendeltetésii mikroszképokat fejlesztettek ki. A mikroszképok tu-
lajdonsagait elsosorban az objektiv teljesitOképessége szabja meg, de a kép
tulajdonsdgaiban fontos szerepe van a megvilagito rendszernek, a kondenzor-
nak. Kiilontsen a nagy nagyitasoknal fontos a targy erds megvilagitasa.
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A vilagos latéterti kép

//////

latszé targyak vizsgalatara alkalmas, az un. vilagos latoteri kép. Ilyenkor
a targyat alulrdl vilagitjuk meg, altalaban a targyra merdleges, parhuzamos
nyalabbal, a képet pedig feliilrél nézziik, tehat transzmisszids iizemmaddban
hasznaljuk a mikroszképot. Ilyenkor a nulladrendd elhajldsi rend (és ezzel
egyiitt az apertura altal lehet6vé tett tobbi rend is) bejut az objektivbe, és
igy jon létre a kép. Elonye az egyszeriiség, hatrany a kép viszonylag Kkis
kontrasztossaga.

A sotét latéterin kép

Ilyenkor a térgyat oldalrdl vildgitjuk meg (4.15. dbra). A mddszer lényege
az, hogy a nulladrendii elhajlasi rend nem jut az objektivbe, csak a maga-
sabb elhajlasi rendek, ahogy azt az abra is mutatja. A magasabb rendek
koziil viszont tobb is, hiszen ezek a rendszam novekedésével szogben egyre
kozelebb vannak egymashoz. Ezzel névekszik a kép részletgazdagsiga, amit
az Abbe-leképezési elmélet szerint a tobb elhajlasi rend egyiittes képalkotasa
magyaraz.

nulladrend

\E;;,
W),
Y
1
oy

0

minta

kondenzor lencse

4.15. abra. Meguildgitds a sotét ldtotert képhez

Az ilyen oldalsé megyvildgités esetén egészen kicsi (sokszor a hullimhossz-
nél sokszorta kisebb, néhdny nm nagysdgi) targyak jelenléte is megfigyelhe-
t0, igaz a részleteik nem felbonthatdk, illetve két kiilonallé részecske is csak
akkor lathato kiilonallonak, ha tavolsaguk nagyobb a felbontasi hatarnal.
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Fémmikroszkép

Atlatszatlan targyak (fémminték, geoldgiai mintak stb.) vizsgdlatara kifej-
lesztettek olyan mikroszképokat, amelyekben a megvilagitas feliilrol éri a
targyat, és a feliiletrdl visszaver6do fénysugarak altal létrehozott képet vizs-
galjuk az objektivvel.

Fluoreszcencia mikroszkop

A fluoreszcens anyag altal megkivant hullamhosszi megvilagité fény hatasara
a minta, vagy a mintdba juttatott vegyiilet fluoreszcencia fényt (a megvila-
gité fénynél alacsonyabb frekvencidji, tehdt nagyobb hullimhosszi fényt)
bocsat ki. Ilyenkor az objektivben létrejovo kép a fluoreszcencia fény altal
létrehozott kép. A minta egyes pontjai altal kibocsatott fény ilyenkor nem
koherens, tehat interferencia nem jon létre. A felbontoképességet a Rayleigh-
feltétel (4.3) korlatozza. A mddszert a biolégidban, huméan gydgyészatban
gyakran alkalmazzék rejtett, festéssel nehezen lathatova tehetd struktirak
vizsgalatara.

Sztereomikroszkép

A sztereomikroszkép altalaban két objektivvel rendelkezik, vagy nyalabosz-
toval, amely két okularhoz vezeti a targyrdl jovo nyaldbokat. A targyak
3-dimenzi6s megfigyelésére alkalmas, igaz altalaban kis nagyitasui (legfeljebb
300) eszkozok.

4.3. Faziskontraszt mikroszkop

Az atmenod fényben miikodé mikroszképok esetén a targyak egy része az at-
meno fény amplitudojat valtoztatja, a targyrészletek eltéré abszorpcidja ré-
vén, és ennek eredményeképpen alakul ki a kép részleteinek kontrasztja. Az
ilyen targyakat, mint mar emlitettiik, amplitidé targyaknak nevezziik. Van-
nak azonban olyan targyak, amelyek egyes részletei az atmend fény ampliti-
dojat nem, vagy alig valtoztatjdk meg, minddssze a targy kiilonbozo részein
athalado fény fazisa valtozik, a targyrészletek torésmutatdinak kiilonboézosé-
ge miatt. Az ilyen targyakat fazistargyaknak neveztiik. A koherens fény az
egyes targyrészeken ilyenkor is elhajlik, a kép azonban altalaban kis kontrasz-
tossagu, és a részletek csak nagyon halvanyan latszanak, hiszen a szemiink a
fazisvaltozasokat nem érzékeli.

A faziskontraszt mikroszkép, amelyet 1935-ben Frits Zernike, holland fizi-
kus tervezett, a fazisvaltozasokat amplitudé valtozasokka alakitja, és ezéltal
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a mikroszkopban jol lathatova teszi. Ezt latjuk a 4.16. abran, ahol az a.
kép egy szokasos optikai mikroszkép vildgos latéterti képe, a b. kép pedig
ugyanennek a targynak a faziskontraszt mikroszkoppal készitett képe. Zer-
nike 1953-ban Nobel-dijat kapott taldlmany&ért.

(a)

4.16. dbra. Sejtek vildgos latoterd (a) és fdziskontraszt (b) képe

Ahogy azt korabban lattuk, fazistargy esetén a 0. elhajlasi rend, amelynek
nagy az amplitidéja, valamint a kis amplitudéju elsé elhajlasi rend kozott
7 /2 féziskiilonbség van (4.2. képlet). Ennek a két rendnek az interferencidja
kis amplitudé valtozast okoz a képen, ahogyan azt a 4.17. (a) dbra mutatja.
A faziskontraszt mikroszkép lényege az, hogy az egymashoz képest 90°-os
fazissal rendelkez6 0. és 1. rendet azonos fazisiva tessziik, hiszen ilyenkor a
két rend Gsszege jelentdsen nagyobb lesz, és a valtozasok is jobban latszanak.
Ezt mutatja a 4.17. (b) dbra.

eredd )
M A, elsérend

Ao nulladrend

(@)

eredd
(b)
Ao +A4

4.17. dbra. A faziskontraszt mikroszkop mikodésének elve
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A gyakorlatban nem az 1. rend fazisat szoktak elforgatni, hanem a 0-
ad rendét, mert annak a helye sokkal koncentraltabb, szemben a jobban
szétteriil6 1. renddel. A gyakorlati megvaldsitdst a 4.18. abra mutatja.

fazislemez

ferde

kondezor
aperturalemez

4.18. dbra. A meguilagitds és a fdazislemez elhelyezkedése a faziskontraszt mik-
roszkopban

Az abréan latszik, hogy a kontrasztossdg novelése érdekében ferde meg-
vilagitast alkalmaznak. FEzt a kondenzor apertiralemez (condenser annulus)
biztositja. Ennek kovetkeztében a 0. rend nem kozépen, hanem a lencse szé-
lén halad. A 0. rend nyaldbja jél koncentralt, ezért a fazislemezen korbe ki
lehet alakitani azt a tertiletet, amelyik a 7/2-es forgatdst végzi. A fazisforga-
tas az optikai ithossz (nt) megnovelésén alapszik, vagyis vagy a torésmutatd
(n), vagy a vastagsag (t), vagy akar mindkett6 véltozik a kivélasztott terii-
leten. A fazislemeznek ez a teriilete egytttal csokkenti a 0. rend intenzitdsat
is, igy az ered6 kép kontrasztossaga novekszik.

Attdl fiiggben, hogy a fézislemez fazistoldsa + w/2 vagy pedig — m/2
az amplitudok osszeadddnak, vagy pedig kivonédnak, de mindenképpen na-
gyobb véltozdst okoz az interferencia, mintha maradt volna a 7 /2 faziskii-
lonbség.
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4.4. Konfokalis lézer mikroszkoép

A konfokalis lézer mikroszkép optikai fluoreszcencia mikroszkop. Pasztédzo
elven miikodik, vagyis a kép pontrél-pontra képzddik, és ezeket a pontokat
szamitégép rakja Ossze képpé. A konfokalis mikroszkép atlatszo mintakrol
rétegfelvételek készitésére alkalmas, tehdt haromdimenziés felvételek készit-
heték vele. Az elvet 1957-ben Marvin Minsky dolgozta ki, de csak a lézer
elterjedését kovetden az 1980-as években valt elterjedt technikava.

A konfokalis mikroszkép miikodése két alapelven nyugszik.

1. A targy megvilagitdsa egy lencserendszer fékuszpontjaban, pontrél-
pontra torténik (pésztazas).

2. A fékuszponton kiviilrol érkezo fény a detektorba nem jut be.

nyalaboszto minta

fényforras

apertira ——|——

——|—— apertlra
/

detektor

fokuszsik

4.19. dbra. A konfokdlis mikroszkop mikodési elve

A berendezés miikodésének elvi rajzat mutatja a 4.19. abra. A lézer
fényforras (altalaban kék) fénye lyukblendén (apertira) halad keresztiil, ami
pontszerl fényforrasnak tekintheté. Ez a nyalab dikromatikus tiikron halad
keresztiil, amely a forras hullaimhosszat atengedi, de az eltéré hullamhosszu
fluoreszcens nyaldbot tiikrozi. A nyalabot lencserendszer fékuszalja a min-
ta egy kivalasztott sikjaban 1évé pontba. A lézernyaldb gerjeszti a mintat,
és a frekvencidjatol eltérd frekvencidju fluoreszcens nyalabot (példaul zold)
a lencserendszeren keresztiil a dikromatikus tiikorre juttatja, amely ezt a
hulldimhosszat tiikkrozi. A nyaldb a lencserendszernek megfelel6 fékuszpont-
ban egyesiil. Itt ismét lyukblende (apertira) helyezkedik el, amely azokat a
nyalabokat nem engedi at, amelyek a mintaban 1év6 fokuszpont elotti vagy
mogotti részekbol szarmaznak, hiszen azok a detektor elotti lyuk elott egye-
siilnek, illetve mogotte egyesiilnének, és igy mindkét esetben a lyukblende
falaba jutnak. Latszik, hogy a pontszerti fényforras, a minta egy pontja, és a
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detektor elotti lyukblende a lencserendszer fokuszpontjai altal 6ssze vannak
kotve. Innen a konfokalis elnevezés.

A konfokalis mikroszkép gyakorlati megvaldsitasa soran a dikromatikus
tiikor mogott a nyalabot z és y iranyba pasztazo tiikkrok vannak. Ezekkel a
tiikrokkel a minta egy-egy sikja letapogathatd, és igy rétegfelvétel készitheto
a mintarol. A konfokalis 1ézer mikroszkopot kiterjedten hasznéljak a biologiai
objektumok vizsgalataban.

A detektor az esetek tobbségében félvezetd detektor vagy szcintillacids
detektor, amely mogott egy fotoelektron-sokszorozé van. A pasztazas so-
ran pontrél-pontra alakul ki a minta egy sikjanak 2D képe. 3D kép a 2D
rétegfelvételek szamitogépes tsszerakasaval képezheto.

4.20. dbra. A Corti-szerv konfokalis lézer mikroszképpal mért képe (Sonja
Pyott, Department of Biology and Marine Biology University of North Caro-
lina, Wilmington Wilmington, NC, USA)

A konfokélis mikroszkop felbontasat is korlatozza a diffrakcios limit. Az
egyes pontok képe itt is Airy-korong, ezek egyiittese adja a teljes képet. Két
pont itt is akkor kiilénboztetheté meg az x — y sikban, ha tavolsaguk kb.
200 nm. Elvileg a z irdnyu felbontas is ezzel azonos, de altaldban az optika
korlatai miatt a z irdnyu felbontas 400 nm korili. A 4.20. abran a fiil-
ben taldlhaté Corti-szerv egy részlete lathaté konfokalis 1ézer mikroszképpal
készitett képen.
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4.5. Elektronmikroszképia

Mint azt korabban lattuk, a hagyomanyos optikai mikroszkép felbontoké-
pessége a diffrakcids korlat miatt, optimélis esetben sem jobb (200 — 300)
nm-nél. A 20. szazad elején a tudomany fejlodése azonban ennél jobb fel-
bontést igényelt, és ekkorra mar a technikai feltételek is adottak voltak az
elektronmikroszkopok kifejlesztéséhez. A fejlesztések két iranyban indultak
el. Ennek eredményeként Ernst Ruska munkassaga nyoman 1931-ban miikod-
ni kezdett az els6 atvilagitds, i.n. transzmisszids elektronmikroszkép (TEM),
amelynél az elektronsugér a vékony (jellemzéen 100 nm vastagsdgi) mintat
atvilagitva, a késobb részletezend6 elektroméagneses lencserendszeren atha-
ladva az optikai mikroszképéhoz hasonléan, parhuzamos képalkotast hasz-
nalva hoz létre nagyitott képet. A parhuzamos képalkotds azt jelenti, hogy a
mikroszkopi kép valamennyi képpontja egyszerre jon létre. A mésik irany a
péasztazés elvét alkalmazza (pésztazé elektronmikroszkép, angolul scanning
electron microscope = SEM), amely a soros képalkotast haszndlja, amelynek
soran a kép pontjai nem egyszerre, hanem pontrél-pontra, idében egymas
utan jonnek létre. E mikroszkép fajtakon beliil szamos valtozat 1étezik.

Miel6tt ratérnénk az egyik vagy masik elektronmikroszkop miikodési el-
vének ismertetésére, nézziikk meg, hogy az elektronnyalab és az anyagminta
talalkozasakor milyen hatésok varhatok.

bejové szekunder elektronok

elektron
nyalab

Auger-elektronok
visszaszort elektronok

rotgen fotonok

2 minta

rugalmasan szort
elektronok

LY rugalmatlanul szort
elektronok

el6re szort

elektronok

4.21. dbra. Az elektron-anyag kélcsonhatds termékei
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Az elektron-anyag kolecsonhatds soran keletkezo ,,termékeket” a 4.21. abra
mutatja.

1.

Elére szort elektronok. Nincs energiaveszteség, nincs iranyvaltozas. Az
elektronok tobbsége ilyen. A transzmisszios elektronmikroszképiaban
(TEM) a vildgos latéterti (bright-field) képhez felhasznalhato.

Rugalmatlanul szorodo elektronok. Kis energiaveszteség, kis szogben
szorodas. Felhasznalhato: elektron energiaveszteség spektroszkopiaban
és specialis képalkotéasra.

Rugalmasan szorodo elektronok. Nincs energiaveszteség, az irdanyval-
tozas fok nagysagrendd. Kristalyos anyag esetén az iranyt a Bragg-
torvény szabja meg. TEM diffrakcié, TEM sotét 1atotert kép (dark
field), és a nagyfelbontdsi elektronmikroszképia (HRTEM ) hasznélja.

Szekunder elektronok. A minta nyalab feloli oldalan keletkeznek. El-
sosorban gyengén kotott, kiilsé héjon 1évo elektronoktdl erednek, ame-
lyeket a nyaldb kiiit a helyiikr6l. Osszegyfijtve topografikus (feliileti)
informdciét adnak a pésztazoé elektronmikroszkopiaban (SEM). A sze-
kunder elektronok atlagos energidja eV nagysagrendii.

Visszaszort (backscattered) elektronok. Az eredeti nyalabbdl rugalmas
és rugalmatlan nagyszogl szorast szenvedett elektronok. Képalkotas-
ra felhasznalhaté (SEM). A visszaszért elektronok atlagos energidja
10 keV nagysagrendi.

Rontgen-sugdrzas. Az elsddleges elektronnyalab hatasara belsé héjon
elektron vakancia keletkezik. A betoltédés soran rontgen foton tavo-
zik. Az analitikus elektronmikroszképiaban (AEM) a legéltalanosab-
ban hasznalt jel. Kémiai 0sszetétel meghatarozéasra hasznalhato.

Auger-elektronok. Az elektron nyalab a minta atomjanak belsé héja-
ol elektront 16k ki, majd az elektronhiany magasabb héjrél betoltodik.
A betoltédés soran energia szabadul fel, amely ataddédik altalaban a
magasabb nivén elhelyezked6 elektronnak, amely ennek hatasara ta-
vozik az atombdl. Ez az Auger-elektron, amelyet az Auger-elektron
spektroszkdpia haszndl, és a minta kémiai 0sszetételrol ad informaciot.
Elsosorban feliiletvizsgalatra hasznalhaté.

4.5.1. Transzmisszios elektron mikroszkép

Az els6 transzmisszids elektronmikroszképot (transmission electron microsc-
ope = TEM) 1933-ban Ernst Ruska épitette. Ruska 1986-ban Nobel-dijat
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kapott (G. Binnig-gel és H. Rohrer-rel megosztva, akik az STM-ért kapték a
dijat).

4.22. dabra. A FEI cég Titan transzmisszios elektronmikroszkopja

A korszerl transzmisszios elektronmikroszképban az elektronok 100 —
400 keV energiaval rendelkeznek. A hulldimhossz az energia ismeretében ki-
szamolhatd. Nagysagrendileg a mikroszkopban hasznalt elektronok hullam-
hossza: A ~ 1073 nm. Egy korszer(i nagyfelbontést elektronmikorszkép képe
lathaté a 4.22. abran.

Ahhoz, hogy az elektron nyalab athaladjon a mintan, annak megfelel6
vékonysagunak kell lennie. Altaldban a minta vastagsdga t < 100 nm, de
atomi felbontashoz t < 10 nm sziikséges. A legkiilonbozobb mintédk vékonyi-
tasa szakértelmet igényld, nem egyszerd és altalaban dréga eljaras.

A transzmisszios elektronmikroszkép felépitése

A transzmissziés elektronmikroszkop fobb egységei: az elektron agy, a kon-
denzor lencsék rendszere, a mintatér a mintatartéval, objektiv lencse, koz-
biils6 lencsék, vetitd lencse, és a megfigyeld egység.

A TEM-ben az elektronok forrdsa az elektronagyi. Az elektronagyiban
az elektronokat eloallito szolgaltaté katod kétféle lehet:
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Elektron agyu

Kondenzor lencsék
Kondenzor apertura ﬂ:

Mintatarto —
Objektiv lencse
Objektiv apertura
Diffrakcids apertura L
kozblsé lencsék
Megfigyelé mikroszkdp vetitd lencse

)

Fluoreszcens ernyd

képrigzités
CCD kameran

4.23. abra. A TEM fontosabb szerkezeti eqységei
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e Izz6kat6d, amelynek anyaga volfram (W) vagy lantén-hexaborid (LaBg).
Az izzdkatddos forrds vakuumigénye (1073~ 107°) Pa. Az izzdkatédos
forras izzoszalat mutatja a 4.24. dbra.

4.24. dbra. Az izzokatddos forrds izzészdla

e Téremisszids forras, altalaban W heggyel. A téremisszios forrds vé-

kuumigénye jéval nagyobb ~ 107® Pa. A téremisszids forrds volfram
hegyét mutatja a 4.25. abra.

4.25. dabra. A téremisszios forrds volfrdm csicsa

Az izzdkatodos forras egyszertibb, és igénytelenebb, de kevésbé monokro-
matikus és révidebb élettartami, mint a nagyvakuumot igénylé téremisszios
forrds. A korszeri TEM-ekben gyakran termikusan is segitett téremissziot
alkalmaznak (Schottky-forras). A Schottky-forrds izzitott katédjat mutatja
a 4.26. abra.

A katédbol kilépo elektronokat elektromos tér gyorsitja a sziikséges 100
— 400 keV energiara.
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4.26. dabra. A Schottky-forrds izzitott katodja

Elektron lencsék

Az elektron mikroszkopokban alkalmazott elektron lencsék a Lorentz-er6hatas
alapjan miikodo magneses lencsék.

optikai
tengely

4.27. dabra. A magneses tér alakja az elektron-lencsében

A maégneses lencsék képalkotasa analégiat mutat a vékony optikai lencsék
képalkotasaval.
Eltérések az optikai lencséhez képest:

e Az F = ev x B Lorentz-er6 hatdsara az elektronok spiralis palyan
mozognak.
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o A fokusztavolsag az elektromagnes aramanak valtoztatasaval valtoz-
tathato.

e Az optikai lencse képe 180°-kal elforgatott a targyhoz képest. A mag-
neses lencse a paramétereitdl fiiggd a szogben forgatja el a képet.

e A magneses lencse latdszoge altalaban joval kisebb, mint az optikai
lencséké (u =~ 1°). Ez azt jelenti, hogy a numerikus apertira NA =~
1072, vagyis a (4.4) Abbe-feltétel szerint a lencse maximélis felbontésa
A= 1073 nm esetén: d ~ 0,1 nm.

Ez a felbontas azonban csak a legjobb objektiv lencsék esetén érheto el.
Az optikai lencsékhez hasonléan a magneses lencsék is lencsehibakkal terhel-
tek. Az elektron lencsék esetében is a gombi hiba (szferikus aberrécid), a
szini hiba (kromatikus aberracié) és az asztigmatizmus jatszanak elsésorban
szerepet. A gombi hiba a Csa? 6sszefiiggés szerint fiigg a képképzésben részt-
vevo nyaldb o nyilasszogétol, amely az objektiv aperturaval valtoztathato.
Cs a lencsét jellemzo alland6. A korszeri mikroszképokban a gombi hiba
korrigalasa soran Cy csokkentésével javitanak a felbontason.

A végs6 kép mindségét elsosorban az objektiv tulajdonsagai hatarozzak
meg. Latszik, hogy mennél kisebb a nyalab nyilasszoge, azaz mennél inkabb
az optikai tengely kozelében haladé nyalabok vesznek csak részt a kép létre-
hozasaban, annal kisebb a lencsehibdk torzito hatasa. Ez az oka annak, hogy
a lencsehibakra nem korrigalt objektiv lencse esetén az elektronmikroszkop-
ban altalaban csak egyetlen diffrakcios nyalabot hasznalnak, és ilyenkor csak
a lencse optikai tengelyhez kozeli részét hasznéljak. A nagyfelbontasu képhez
azonban tobb diffrakciés nyaldbra is sziikség van, ilyenkor tehat az objektiv
lencse nagyobb feliiletét hasznaljuk ki (azaz az « szog is nagyobb). Ebben
az esetben igényesebb, korrigalt lencséket kell alkalmazni.

A szini hiba (kromatikus hiba) az elektronnyaldb monokromatikustdl vald
eltérésével aranyos. Energiasziirt mikroszkép esetében ezzel a hibaval nem
kell szamolni.

A transzmisszios elektronmikroszkép iizemmodjai

A TEM kétféle tizemmaddban hasznalhato: diffrakcios és képalkoté tizemmaod-
ban. A kétféle tizemmoddot mutatja a 4.28. abra. A diffrakciés iizemmaddban
a kozbiilso lencse targytavolsdga egybeesik az objektiv lencse hatso fékuszsik-
javal. Ilyenkor a kozbiilso lencse a diffrakcios képet nagyitja, és a képernyoén
a diffrakcios kép jelenik meg. Ha a kozbiilso lencse targytavolsaga az objektiv
lencse képsikjaval esik egybe, akkor az objektiv lencse mogott levo lencsék a
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targy valodi képét nagyitjak tovabb. A magneses lencsék fokusztavolsagat a
tekercsen athalad6 arammal egyszeri valtoztatni.

: rogzitett A
minta / \ e / \ minta
\

/ \ objektiv lencse

diffrakcios kép  mmmt - —— — — Jobjektivapertura
| hatsé fokuszsik

valodi kép diffrakcios apertura
| L objektiv képsikja
valtoztathato v kozblilsé lencse
targytavolsag

leképezd lencse

diffrakcios kép erny6 (CCD) valodi kep

4.28. abra. A transzmisszios elektronmikroszkop kétféle izemmaodja

Diffrakcios itizemmod

Ebben az tizemmoddban tehat az objektiv lencsét kovetd lencsék (a kozbiilsé-
és a vetit6 lencse) a fokuszsikban megjelené diffrakciés képet nagyitjak to-
vabb. Az ernyon a minta kristalyracsanak diffrakcios képe jelenik meg. Ah-
hoz, hogy a kivant diffrakciés képet kapjuk, a mintat megfeleld szogbe kell
allitani.

A 4.29. abran egy fcc egykristaly diffrakcids képét latjuk. Kordbban mar
emlitettiik, hogy az elektrondiffrakcié esetén a diffrakcids kép a reciprokracs
egy sikjat mutatja. A képen az (110) reciprokracs sikot latjuk. Ez egyuttal
azt is jelenti, hogy az elektron nyaldb az (110) reciprokracs irdnybol (az
abréra merdlegesen) haladt.

Az abran a kozépsé ercs folt az elore szort nyalabtél szarmazik. A ko-
zéps6 folt koriil elmosddott kodszerti fehér folt latszik. Ez a rugalmatlanul
szorodé elektronok nyoma. A Bragg-iranyokba rugalmasan szordédé elektro-
nok hozzék létre a a kozépso folt koriili vildgos pottyoket. Minden egyes



4. FEJEZET. MIKROSZKOPIA 122

rugalmatlanul
szort elektronok

rugalmasan
szort elektronok

4.29. dbra. fcc eqykristily diffrakcios képe

vilagos potty egy parhuzamos sikseregrol érkezo diffraktélt nyalabok inter-
ferencidjanak eredménye. A kis Bragg-szog miatt a pottyok az dbra sikjara
kozel meroleges sikseregektdl szarmaznak. A pottyok mellé felirtuk a sikok
Miller-indexeit is. A kis indexti reciprokracs pottyok szerepelnek altalaban,
mert a pottyok intenzitasa kozépponttdl tavolodva egyre csokken. Ennek oka
az atomi formafaktor szoggel erdsen csokkend viselkedése, igy mint ahogyan
rontgen esetében is lattuk. A pontok elrendezédésébdl szédmos informécié
nyerheté a minta szerkezetére vonatkozéan. A két legfontosabb talan: a
kristalyracs tipusa, és a kristaly orientacidja.

Polikristalyos mintak esetén a 4.30. &bran lathaté képhez hasonlé diff-
rakcios képet lathatunk. Mivel elektrondiffrakcié esetén a diffrakcids szog
kicsi, ezért a diffrakcids korok teljes egészében megjelennek a detektor (film,
CCD, imaging plate) feliiletén. Egy-egy kort a reciprokracs (000) pontjatdl
azonos tavolsagra 1évé reciprokracs pontok hozzak létre. A kor intenzitdsat
megszabja, hogy hany ilyen ekvivalens pont van. A pontok szamét multip-
licitdsnak hivjuk. Egy-egy kort tehat az azonos tipusu sikseregek egyiittese
hozza létre. Példaul a 002 indexii kort a 200, 200, 020, 020, 002, 002 recip-
rokracs pontok alkotjak, itt tehat a multiplicitds: M = 6. Természetesen a
kozépponttdl tavolodva az intenzitds itt is csokken, azonos oknél fogva, mint
az egykristédly diffrakcié esetében. Ha a minta nem teljesen porminta (tehat
a a szemcsék orientdciéja nem egyenletesen oszlik el), akkor a kitiintetet-
tebb iranyoknak megfeleléen a korok mentén stiriisodések latszanak (ezt az
egyenetlenséget a 4.30. képen is felfedezhetjiik).

A koncentrikus korokbdl allo abra jellemz6 a kristaly tipusara. fcc kristaly
esetén példaul altalaban két kozeli és egy tavolabbi vonal kdveti egymast.
[lyen abrat lathatunk a 4.30. képen. bce récs esetén a vonalak hozza-
vetOlegesen azonos tavolsdgban kovetik egymast. A pordiffrakcios abrabdl
meghatarozhatok a racs paraméterei. Meg kell azonban mondani, hogy rént-
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4.30. dbra. fcc egykristaly pordiffrakcios képe

gendiffrakcids méréssel a racsparaméterek meghatarozasa sokkal pontosabb.

Lehetoség van arra, hogy az objektiv lencse képsikjaban elhelyezkedd un.
diffrakcids apertiraval kivalasszuk a képen azt a tartoményt, amelyrol diff-
rakcios képet akarunk nyerni. Kiilonosen elonyos ez polikristdlyos minta ese-
tén, hiszen egyetlen krisztallit is kivalaszthato, hogy diffrakcioval meghata-
rozzuk a kristalyszerkezetét. Ilyenkor hatarolt teriiletii diffrakeciérol (selected
area diffraction=SAD) beszéliink.

Kikuchi-vonalak

Az egykristaly diffrakcids abrakrél eddig elmondottak ¢ < 100 nm mintavas-
tagsag esetén érvényesek. Ha a minta vastagsaga nagyobb, akkor a diffrakcios
pottyok mellett vonalparok is megjelennek a képen. A vonalpéarok egyike fé-
nyesebb a hattérnél, a masik sététebb. Ilyen vonalparok lathatok a 4.31.
diffrakciés képen (a vonalakhoz huzott fehér vonalak csak a vonalpart jelo-
lik, és nem a kép részei). Ezeket a vonalakat Kikuchi-vonalaknak nevezik,
els6 japan leiréjukrol.

A Kikuchi-vonalak megjelenésének magyarazatdhoz a széras kinematikus
modelljének alapfeltevései mar nem elegendok. Emlékeztetoiil: a kinematikus
szorasi modellben feltételeztiik, rugalmas szorast és az egyszeres szordasokat.
Vékony minta esetében ez valoban jo kozelités. Ahogyan azonban névekszik
a minta vastagsaga, egyre novekszik a tObbszoros szorasok és a rugalmat-
lan szorasok valészintisége (a rugalmatlan szérds csak kis energiaveszteséget
eredményez, tehat az interferencia képesség megmarad). A tobbszor szords
eredményeképpen a minta belsejében mar nemcsak a bejovo nyalab iranyu
elektronok lesznek, hanem a kristaly sikokra minden iranybdl érkeznek elekt-
ronok. Az igaz, hogy az intenzitas eloszldsnak erds irdnyfiiggése van, tehat
a legtobb tobbszorosen szort elektron az eredeti nyalabirany koézelében van,
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4.31. dbra. Kikuchi-vonalakat mutato diffrakcios kép

de a jelenség megértéséhez ezt most hanyagoljuk el. A 4.32. &dbra segit a
vonalak megjelenésének megértésében

Képzeljiik el, hogy a bejovo elektron-nyalab az abréan egyetlen sikként
abréazolt (hkl) siksereg jobb oldala feldl érkezik, ahogyan azt a 4.32. &bran
lathatjuk. Ha a nyaldb irdnya kozel van a Bragg-irdnyhoz, akkor vékony
minta esetén a (hkl) sikok a diffrakcids dbran egy vildgos pottyot hoznak
létre. Ha a minta vastagabb, akkor a tobbszoros szoéras kovetkeztében a
(hkl) sikseregre nemcsak ebbél az iranybol érkeznek elektronok, hanem min-
den irdnybol. Ezek koziil azok, amelyek pontosan Bragg-szogben érkeznek,
azok egy kup feliiletén helyezkednek el. Ez a jobboldali kip a 4.32. abran.
Ha 6 a Bragg-szog, akkor a kip nyilasszoge 180° — 26. Mivel ezek az elekt-
ronok Bragg-szogben érkeznek ezért diffrakciot mutatnak, és ugyanennek a
kupnak a feliiletére szérédnak. A diffrakcids kip és a detektor feliiletének
metszésében vilagos vonal jelenik meg. Mivel a Bragg-szog kicsi, a metszet
a detektor kis feliiletén egyenesnek vonalnak latszik. Ahova a Bragg-szoras
miatt nem jutnak el az elektronok (ez a baloldali kipfeliilet), ott a hattéren
hidny mutatkozik. Ennek a kupfeliiletnek a metszése s6tét vonalként jelenik
meg a képen. Természetesen a baloldalrdl is érkeznek elektronok, amelyek
hasonlé szerepet jatszanak, mint a jobboldali kip feldl érkezok, de az emlitett
intenzitas kiilonbség miatt errdl az oldalrol sokkal kevesebb elektron érkezik,
mint a direkt nyaldb kozelébdl. Ezért a baloldali kipon érkezé elektronok
interferenciaja nem tudja kompenzalni a hianyt.

Tehat vilagos-sotét vonalpar jelenik meg a képen. A két vonalat 6sszekotd
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hkl sik
a bejovd nyalab
iranya

hiany vonal

N

a (hkl) sikok
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tobblet vonal

4.32. dbra. Abra a Kikuchi-vonalak magyardzatahoz

felez6 merélegest éppen felezi a (hkl) siknak a detektorra vett metszetvonala.
Minden (hkl) siknak megfelel egy-egy vonalpdr. A vonalak szogtavolsdga
éppen 260, ahol 0 az adott sikseregnek megfelel6 Bragg-szog.

Ha a minta pontosan Bragg-poziciéban van, akkor a Kikuchi-vonalak ép-
pen athaladnak a diffrakciés pottyokon. Ha a minta nincs pontos Bragg-
poziciéban, csak annak kozelében, a korabban mondottak értelmében akkor
is kapunk diffrakciés pottyoket, és azok helyzete gyakorlatilag valtozatlan.
Ugyanakkor a Kikuchi-vonalak ilyenkor nem haladnak at a diffrakcids pottyo-
kon, hiszen a Kikuchi-hatds mindig pontosan megkeresi a Bragg-iranyt. A
Kikuchi-vonalak ezért nagyon érzékenyek a minta pozicidjara, és segitségiik-
kel ilyenformén meg is lehet keresni a pontos Bragg-helyzetet (ilyenkor a
vonalak a pontokon mennek at).

Ha tovabb ndéveljiik a minta vastagsagat, akkor egyre halvanyabban je-
lentkeznek a diffrakcids pottyok, de a tobbszor szoéras fokozddik, és megfelel6
mintavastagsag utdn mar csak a Kikuchi vonalparok (sdvok) maradnak a
diffrakcios abran.

Képalkoto6 iizemmaéod

A képképzo tizemmodban haromféle képet hozhatunk létre attdl fliggben,
hogy a diffraktalt nyalabok koziil melyikkel alkotjuk a képet. A nyalabok
kivalasztasa a diffrakciés kép alapjan, az objektiv lencse hatsé fokuszsikja-
ban elhelyezett un. objektiv apertiraval torténik (4.28. dbra). Ha csak az
eléreszort nyaldbot engedjiik at az aperturan, akkor a vilagos latétert képet
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(bright field) kapjuk. Ha csak az egyik rugalmasan szért nyalabot hasznéljuk
a kép képzésére, akkor sotét 1latoterti képrol (dark field) beszéliink. A vildgos
és sotét latotertt kép létrehozasanak modjat mutatja a 4.33. abra.

» ]
diffraktald
objektiv K sikok
lencse > m\n 5
diffraktalt
\ nyalab
objektiv
r > ——- O —
apertura I
] |
diffrakcios S GaEas
kép 0U0 hul hik 000

4.83. dabra. A vildgos és sotét latotert kép képzése a valds é€s a reciprok térben

Latszik, hogy mindkét esetben csak egyetlen diffraktalt nyalabbdl hoz-
zuk létre a képet. A tobbi nyalab kizarasa természetesen informécidvesztést
jelent, de az igy létrehozott képek mégis hordoznak informaciét a mintarol.
Ilyenkor a képen vagy a diffrakcié miatt, vagy pedig az egyes képelemek elté-
r6 abszorpciéja miatt latunk kontraszt kiilonbséget. Ez az, amit diffrakcios-
illetve abszorpcids kontrasztnak neveziink. Annak oka, hogy belenyugszunk
az informaciévesztésbe az, hogy a transzmisszios elektronmikroszkép mag-
neses lencséi is lencsehibdkkal terheltek. A lencsehibdkrdl lattuk, hogy az
optikai tengelyen nem jelentkeznek, de minden a tengelytdl eltéré nyalab
esetében deformaljdk a nyaldabot. Az egyszeriibb, lencsehibakra nem kom-
penzalt transzmisszids elektronmikroszképokban, csak az optika tengelyen
halad6 nyalabot hasznalhatjuk képalkotasra, mert tobb nyalab esetén a len-
csehibak miatt jelentosen torzulna a kép. Mivel az objektiv lencsének csak
az optikai tengely kozelében 1évo részei hasznalhatok, ezért ha az eltéritett
nyalabbal akarunk sotét latéter képet létrehozni, akkor a direkt nyalab ira-
nyat kell megfeleld szoggel eltériteni, hogy a kivélasztott diffraktalt nyalab
haladjon at az optikai tengelyen (lasd a 4.33. dbran).

A vilagos és a sotét latéterti kép elvileg azonos informaciot hordoz. Az ese-
tek tobbségében azonban a sotét latotert kép kontrasztosabb, ezért a finom
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részletek jobban latszanak. A 4.34. abran ugyanannak a mintateriiletnek a
vilagos- és sotét latoteri képét latjuk.

4.84. dbra. Ugyanannak a teriletnek a vildgos- (a) és sotét (b) latdteri TEM
képe. A képeken kivdldsokat és diszlokdciokat latunk

A nagyfelbontédsi képhez tobb diffrakcios nyalabot kell felhasznalni. Ilyen-
kor az objektiv apertirat szélesebbre nyitjuk, hogy egyszerre tobb diffraktélt
nyaldb jusson a képalkotdshoz (4.35. dbra).

Minthogy a diffrakciés nyalabok a Fourier-komponensek, ezért elvileg,
mennél tobb nyaldbot hasznalunk, annal részletgazdagabb lesz a kép. Ilyen-
kor azonban az objektiv lencsénél a lencsehibdkat korrigalni kell. A korrigélt
sugarmenetil mikroszképok lényegesen dragabbak. Viszont az ilyen mikrosz-
képpal nagyfelbontésu képet lehet késziteni. A maximalis felbontas egy kor-
szerl transzmissziés elektronmikroszkép esetében d,,q, = 0,05 —0,1 nm. Az
ilyen mikroszkopokkal az atomi felbontést is el lehet érni. A 4.36. dbran Cd-
Se nanorészecske nagyfelbontasi transzmisszios elektronmikroszképos képét
latjuk. A képen jol kivehetok az atomsorok is a részecske belsejében.

Nagyfelbontédsi kép csak vékony mintén készithetd (¢ <10 nm). Ilyenkor
sem az abszorpcids-, sem a diffrakcids-kontraszt nem jatszik jelentos szerepet.
Raadasul, a tobb nyaldb kiegyenliti a diffrakcié okozta intenzitas kiilénbsé-
geket. Nagyfelbontasu kép esetében a minta kiilonb6zo részeinek potenciél
eltérései okoznak az ott athaladé nyaldbokon fazisvaltozast. Ilyenkor tehat
elsOsorban faziskontraszt latszik.
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4.36. dbra. CdSe nanorészecske atomi felbontdsu transzmisszios elektronmik-
roszkopos képe

4.6. Pasztazé elektronmikroszkopia

Az els6 pésztazo elektronmikroszkopot (scanning electron microscope = SEM)
Max Knoll hozta létre 1935-ben. Az elsé kereskedelmi pasztazo elektronmik-
roszkép 1960-as években jelent meg. Azota a SEM jelentés fejlédésen ment
keresztiil és rendkiviil elterjedt eszkozzé valt, tobb tizezer példany miikodik
szerte a vildgon. A népszeriiség oka egyrészt az, hogy a vizsgalandd minta
elokészitése viszonylag egyszerii, szemben az atvilagitos mikroszképpal, véko-
nyitast nem igényel. Masrészrol, bar jobbara csak a minta feliiletének koze-
1ébdl kaphaté informécid, a legjobb mikroszkopokkal szerkezeti, topografikus
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és oOsszetételbeli adatokat is nyerhetiink. A péasztazo elektronmikroszképban
a fokuszalt elektronnyalab a minta feliiletét pasztazza, és ekézben kiilonbozé
,termékeket” valt ki a feliiletbdl, ahogyan azt korabban mar lattuk. Minthogy
a pasztazé elektronmikroszképban tobbnyire vastag mintat hasznalunk, ezért
altaldban a bombazo nyalab nem jut 4t a mintan. Ilyenkor a kolcsonhatés
Ltermékei” koziil csak a minta nyalab feléli oldalan megjelenéket hasznalja
fel a mikroszkép (4.21. dbra).

4.6.1. A pasztazo elektronmikroszkop felépitése

A pésztazo elektronmikroszkép fontosabb egységei: elektronforras, objektiv
lencse, pasztazé tekercsek, detektor(ok), mintatarté. A pésztazé elektron-
mikroszkop elvi felépitését a 4.37. dbra mutatja.

+— elektronagyt

elektronnyalab
Y\

77N
Z/[TT\\>

+«——— gyorsitd anodd

képerny6Svezérléshez

pasztaz tekercs

visszaszortelektron-

>
AN
detektor \

rontgen-
detektor

szekunderelektron-
minta detektor

4.87. dbra. A pasztazo elektronmikroszkop felépitése

A forrds hasonlé, mint a TEM-ben, azonban a mintdra juté nyalab nem
parhuzamos, hanem fékuszalt. A forrasbdl kilép6 nyalabot elektromagneses
elven miikodd lencse fokuszalja. Az elektronmikroszképokban alkalmazott
elektron lencsék a Lorentz-eréhatas alapjan miikodé mégneses lencsék. Az
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elektronok maximélis energidja altalaban F,,,, = 30 keV, és a legtobb mik-
roszképban az energia lefelé szabalyozhat6. A nyaldab atméréje a mintan a
legjobb mikroszképok esetén ~ 1 nm. A minta elétt elhelyezked6 pasztazd
tekercs segitségével a nyalab sorrdl-sorra végigpasztazza a minta feliiletét.
Az elektronnyalab altal kivéltott ,termékek” koziil a SEM-ben a szekunder
elektronokat (SE), a visszaszort elektronokat (backscattered electron = BSE)
és a rontgen fotonokat hasznéljuk képalkotasra.

A mikroszképban az elektronnyalab vakuumban halad, de a mikroszkop
egyes részeiben a vakuum értéke kiilonbozé. A legnagyobb vakuumot a forras
igényli. Itt 1077 Pa a nyomds. A legkisebb vakuum a mintatérben van. Itt
a leggyakrabban alkalmazott {izemmdédban (1072 - 1073) Pa uralkodik. A
két érték kozott a mikroszkop oszlopa mentén elhelyezett vakuumszivattyik
hatasara a nyomas folytonosan valtozik.

A pasztazé elektronmikroszképban vastag minta is vizsgalhaté. A minta
altalaban sokkal kevesebb el6készitést igényel, mint a TEM esetében. Ter-
mészetesen a szennyezéseket célszerii a vizsgalat elott a feliiletrdl eltavolitani,
hiszen azok szennyezhetik a vakuumrendszert.

A péasztazé elektronmikroszkép miikodésébdl kovetkezik, hogy az elekt-
ronnyaldb toltést juttat a feliiletre, és mivel a nyaldb nem halad 4t a mintan
a toltés ott is marad a feliilleten. Az nem engedheté meg, hogy a toltés
felhalmozdédjon a minta felilletén, mert a felhalmozodoé toltések elektromos
tere kolecsonhat a pasztazo nyalabbal és az altala kivaltott elektronokkal, ami
meghamisitja a képet, lehetetlenné téve a feliileti objektumok vizsgalatat.
Vezet6 minta esetén nem nehéz megakadalyozni a feltoltodést. Elegendé eh-
hez az, hogy a mintat vezeto ragasztdval rogzitsiik a lefoldelt mintatartohoz.
Ha a minta szigetel$ (pl. kozetek, bioldgiai mintak), akkor a toltés elvezeté-
sének hagyomanyos megoldasa az, hogy vékony vezetod réteggel vonjak be a
feliiletet. Ez a réteg altaldban arany vagy szén, amelyet parologtatassal lehet
a feliiletre juttatni.

A 4.38. abra az Eotvos Lorand Tudomanyegyetem Természettudomanyi
Karan miikodo Quanta 3D kétsugaras pasztazo elektronmikroszkopot mutat-
ja.

4.6.2. A pasztazo elektronmikroszkép miikédési elve és
izemmodjai

A pésztazé elektronmikroszkép miikodési elve nyomon kovethetd a 4.39. ab-
ran. A minta feliiletét pasztazo elektronnyalabot a pasztazo generator vezérli.
Ugyanez a generator vezérli pontrél-pontra a képerny6 pontjainak aktivala-
sat. A nyalab altal kivaltott elektronok vagy rontgen fotonok intenzitasat
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4.88. dbra. Az ELTE TTK Quanta 3D kétsugaras pdsztdzo elektronmikrosz-
kopja

specidlis detektorok érzékelik. A detektorok jele modulélja a képernyé pont-
jainak intenzitasat. Ha a minta feliiletének emisszidja megvaltozik, akkor ez
a valtozas latszik a képernyon, és ez alakitja ki a mikroszkdpi képet.

beess nyalab

pasztazo [ — pasztazo megjelenits képernyd
tekercsek . generator & perny

detektor 9

jelerésité

4.39. abra. A pdsztdzo elektronmikroszkop mikddésének elve

A minta feliiletébol kivaltott ,termékek” kiilonb6z6 energiajuak, és ezért
kiilénb6z6 mélységhdl és kiilonbozo térfogatbol szarmaznak. Az elektronnya-
1ab atmérdje mellett ez az, ami a felbontast meghatarozza. A 4.40. abran is
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latszik, hogy a SEM-ben éltaldban képképzésre felhasznalt termékek koziil a
szekunder elektronok 1-10 nm mélységhdl szarmaznak (a nyalab energidjatél
fiiggben). Ezért a legnagyobb felbontds a szekunder elektron képen érheté
el. A felbontds hatara szekunder elektron kép esetén a jobb eszkozdkben
altaldban 1-5 nm kozotti.

elektron nyalab Auger-elektronok (1-3 nm)

szekunder elektronok (1-10) nm 1 visszaszért elektronok <(1-2) um

K réntgen tartomany

[ S

e «ﬁL rontgen tartomany

elektron behatolasi tartomany

4.40. dabra. Az elektron nyalab dltal kivdltott termékek kilonbozé mélység tar-
tomdnyokbol hoznak informdciot

A mikroszképiaban hasznalt mésik fontos paraméter a nagyitas. A pasz-
tazod elektronmikroszkép nagyitasat lényegében geometriai viszonyok haté-
rozzék meg. Mivel a képernyé mérete allandod, ezért a nagyitas attdl fiigg,
hogy mekkora teriiletet pasztdaz a mintan az elektronnyalab. Ha a képernyo
linedris mérete L, a mintdn pasztdzott megfelelé méret | (4.41. abra), akkor
a nagyitas:

I < L >
+—>
|:| informacié atvitel
EE —_

D PAAAANAANANAANAANANAANAANANANANANAANANANANNANANANANANANANANNY
pasztazott terilet INAAAAANAANAAAAAAAAAA
a térgyon A AANAAAAANAANANANANANNANAINAN

képernyd

4.41. abra. A SEM nagyitisinak elve
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A maximalis nagyitast akkor kapjuk, ha a legkisebb nyalabméretet egy
képerny6 pixelre képezziik le:
képernyo pixelméret H

Npax = p 7 . T
nyalab mérete a mintan  nd

ahol H a képernyo mérete, n a képerny6 pixelpontjainak szama, d az elekt-
ronnyalab atmérdje a mintan. Ez a kifejezés elsOsorban a szekunder elektron
képre igaz, hiszen visszaszort elektronok esetén a gerjesztett térfogat jéval
nagyobb, mint a nyaldb atméréje. Pl. H =40 cm, n = 10% ésd = 1 nm
esetén Ny = 4 - 10°.

A pasztazé elektronmikroszkop esetében fontos paraméter még a mélység-
élesség. A h mélységélesség elsésorban a nagyitdstol fiigg. Kordbban a 4.14.
abra kapcsan lattuk, hogy

h=—
«
ahol tan a helyett « -t irtunk, mivel a SEM esetén a fokuszalds miatt o al-
talaban kis érték. A d atmérgji nyalab mindaddig kiilonallé pontnak latszik
a képen, ameddig megnagyitott képe 1 képernyd pixelre esik. Ha Nd > K,
képernyo pixelméret, akkor a képen a pontok kezdenek atfedni, és a kép kezd
elmosddotta valni. Tehat ameddig éles a kép:

Nd = K,
ahonnan
K
h=-—L
Na

Latszik, hogy mennél kisebb a nagyitds, annal nagyobb a mélységélesség.
Példaul: K, = 0,1 mm, N = 10°, a = 1072 esetén h = 0,01 mm = 10 pm.
N = 10° esetén a mélységélesség: h = 10~* mm = 0,1 pm.

4.6.3. A szekunder elektron kép sajatossagai

A péasztéazé mikroszkopokban altaldban a szekunder elektron detektorral 1ét-
rehozott képet hasznaljak A nyalab &ltal a kiilso elektronhéjakrdl kilokott
szekunder elektronok energidja széles eloszlasi, de kis energiaval rendelkez-
nek (E < 50 V), igy ezek az elektronok csak kis mélységbél (= 1 nm) érik
el a felszint. Ezért a szekunder elektron kép elsésorban a feliilet kozeli vé-
kony rétegrdl hordoz informéciét, és jobbara a feliileti morfolégia vizsgalatara
hasznalatos.
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Minthogy a pasztazo elektronmikroszkop mélységélessége forditottan ara-
nyos a nagyitassal, ezért a szekunder elektron kép sajatossaga, hogy kis na-
gyitas esetén nagy mélységélesség érheto el. Ilyenkor 3D mindségli képek
kaphatdk. Ilyen képet lathatunk a 4.42. abran, amely szemcsékbdl allé min-
ta kisnagyitasu (N = 1000) képét mutatja.

SN
50 ym

urr det
%% 1103 mm| 5.00 kV | 5.92 pA |ETD| 1 000 x ELTE TTK

4.42. dbra. Kisnagyitasu, nagy mélységélesséqii szekunder elektron kép szem-
csékbol allo mintarol

Mint azt mar korabban emlitettiik, a hagyoméanyos optikai mikroszkop
kis mélységélességii képet szolgaltat. FEzért sokszor, amikor még az opti-
kai mikroszkop nagyitas tartomanyaban vagyunk, akkor is érdemes pasztazo
elektronmikroszkoppal végezni a mérést a nagy mélységélesség adta leheto-
ségek okan.

A kis energia kovetkeztében a szekunder elektronok ¢sszegytijtése viszony-
lag egyszerti. Ezt végzi a specidlisan erre a célra kifejlesztett Everhart—
Thornley-detektor. A detektor elvi felépitése lathato a 4.43. abran.

Mivel a szekunder elektronok viszonylag kis energidjuak ezért mar kis
fesziiltséggel konnyen eltéritheték és osszegyljthetok. A pozitiv gyujtéfe-
sziiltséget (0-260 V) a detektor elejére szerelt racsszerii Faraday-kalitkara
kotjiik. A kalitkaba a racson keresztiil bejuto elektronokat +10 kV fesziiltség
gyorsitja, majd azok szcintillator anyagba csapédva optikai (kék) fotonokat
valtanak ki. Az igy keletkezd fényt fényvezeton keresztiil fotdelektron sok-
szorozora (PMT = PhotoMultiplier Tube) vezetjiik, amely mér a mikroszkép
mintakamrajan kiviil helyezkedik el. A PMT-n beliil a fotonok hatasara a
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4.48. dbra. A szekunder elektronkép készitésére alkalmas Everhart—Thornley-
detektor

fotékatodbdl kivaltott elektronok a dinddakon sokszorozédnak. A cs6 kime-
netén minden egyes foton hatasara fesziiltségimpulzus keletkezik, melyeket
Osszeszamolva a gerjesztési pontban kivaltott szekunder elektronok szaméa-
val ardanyos mennyiséget kapunk. Az ETD legfontosabb jellemz6i: 1. nagy
érzékenység, 2. széles dinamikus tartomdany (7-8 nagysagrend), 3. kis holt-
ido, 4. nagy savszélesség, tehat gyorsan valtozo jelek feldolgozhatdk, 5. a
vakuum-atmoszféra valtozast jol viseli.

4.6.4. A visszaszort elektron kép sajatossagai

Nem minden péasztazo elektronmikroszképban van visszaszort elektron de-
tektor. Ez egy vélaszthato egység. A visszaszort elektronok maximalis ener-
gidja megegyezik a bombazé elektronok energidjaval, atlagos energiaja pedig
nagyjabdl a nyalab energidjanak fele. Mivel a visszaszort elektronok energidja
viszonylag nagy (F =~ 15keV), dsszegytijtésiik nehezebb, mint a kisenergidji
szekunder elektronoké. A visszaszort elektron detektor altaldban a minta
folott korkorosen elhelyezkedd (4.37. abra) félvezetd detektor. A nagyener-
gidgju (E > 3 keV) elektronok a félvezet6é anyagaban elektron-lyuk parokat
hoznak létre, melyeket a diédéara kapcsolt fesziiltség szétvalaszt és Gsszegytijt.
Az Osszegyujtott toltések altal keltett fesziiltség impulzust hasznaljuk kép-
képzésre. A nagy feliiletii vékonyréteg eszkozt (4.44. abra) kozvetleniil a
polussart ald helyezik, hogy a mintat kozel lehessen vinni a detektorhoz,
nagy latészoget biztositva a képalkotashoz.

A visszaszért elektronok esetén a gerjesztett térfogat nagyobb, mint a
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4.44. dbra. A wvisszaszort elektronok detektdldsdra alkalmas félvezetd detektor

nyalab atméréje a minta feliiletén. Ezért a maximalis felbontds altalaban
kisebb, mint a szekunder elektronok esetén (3-7 nm). Ugyanakkor, a vissza-
szort elektronok hozama fiigg annak az atomnak az elektronszamatol, ame-
lyikrol szorédik. Ezért a visszaszort elektron kép un. Z-kontrasztot mutat.
A 4.45. abra jél mutatja a szekunder elektron- és a visszaszért elektron képek
tulajdonsagait.

T6bb nehezebb elemet is tartalmazé 6tvozet (MgCuNiY) ugyanazon teriile-
tének szekunder elektron képét (a) és visszaszort elektron képét (b) lathatjuk
az abran. A szekunder elektron kép a feliilet morfologidgjat mutatja, mig a
visszaszért elektron képen eltéro fényességgel rajzolédnak ki az eltéro rend-
szamu elemek alkotta alakzatok. Sziirkés pélcika alaki alakzatok (kisebb
rendszam), és élesen vildgos pontocskdk (nagyobb rendszam) lathatok a ké-
pen.

4.6.5. Rontgen detektor

A pésztazo elektronmikroszkopokat gyakran rontgen detektorral is felszere-
lik. A rontgen detektorral az elektronnyalab altal kivaltott rontgen fotonokat
detektaljuk. A detektor dltalaban félvezetoé detektor. A legtjabb szilicium
drift detektor (SDD = Silicon Drift Detector) holtideje kicsi, ezért gyors jel-
feldolgozast tesz lehet6vé, ami azt jelenti, hogy masodpercenként 10° foton
fogadasara alkalmas. Az energia felbontés is jobb a hagyomanyos félvezeto
detektorokhoz képest. A Mn K, 5,9 keV energidju vonalara az energiafel-
bontas AE = 130 eV
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011 HV curr | det
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4.45. dbra. MgCuNiY dtvézet ugyanazon teriletének szekunder elektron (a)
és visszaszort elektron (b) képe
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A rontgen fotonok energidja jellemz6 arra az atomra, amelybol kival-
todott. A kapott spektrum tehat tiikrozi a minta atomi Osszetételét. Ez az
energia diszperziv rontgen mikroanalizis alapja (energy dispersive X-ray mic-
roanalysis = EDX). Elemanalizis végezhet§ a minta egy pontjdn, vagy egy
kijelolt teriiletén. Ilyenkor az elsédleges eredmény rontgenspektrum formaja-
ban jelenik meg. A spektrumbdl meghatarozhaté a minta elem-Gsszetétele, és
az is, hogy az elemek milyen koncentraciéban vannak jelen. A koncentracio-
mérés pontossiaga standard minta nélkiil (1 — 5) %. A mérend6 mintaval
azonos elem-0sszetétell és ismert koncentraciéju standard minta birtokdban
a koncentracié-mérés relativ pontossaga akar 0,1 % is lehet. A 4.46. dbran
AlGdNiCo elemekbdl 4ll6 fémiiveg minta rontgen spektruma lathaté. A ront-
genanalizis teriileti felbontéasa kisebb, mint a képek felbontasa. Erdsen fiigg a
nyalab energiajatol és a minta stiriségétol is. Altalénosségban az mondhato,
hogy a teriileti felbontas nagysagrendje um nagysagu.

AlKa

CoKa  Nika
GdLb
GdLb
Cokb  NiKb
GdLI GdLg
e i ™

5.00 6.00 700 8.00 9.00 keV

4.46. dabra. AIGdNiCo fémiiveg minta rotgen spektruma

A rontgenanalizis felhasznalhato elemtérképek készitésére is. Ilyenkor a
nyalab a minta feliiletét pasztazza, és az elemspektrum vonalai koziil kiva-
laszthatok azok, amelyeknek feliileti eloszlasat kiillonbozo szinekkel megjele-
niteni kivanjuk. Az elemtérképek ratehetok egymasra is és az elektronokkal
készitett képekre is, igy az egyes feliileti objektumok elem-0sszetétele latha-
tova tehet6 és konnyen azonosithato.
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4.6.6. A pasztazod elektronmikroszkdép specialis tartozé-
kai
Fékuszalt ionntaldb (FIB)

A péasztazo elektronmikroszkop mitkodési médjabol kovetkezik, hogy a minta
feliiletét, illetve a feliilet kozeli tartomanyokat ,latja”. Jelentosen kitagithato
a SEM hatéskore, ha ellatjuk egy mésodik nyalabbal is. A ma&asodik nyalab
egy fékuszélt ionnyaldb (focused ion beam = FIB). Az iondgyt altaldban Ga
ionokat gyorsit F,,.. = 30 keV maximalis energiara. Az ionnyalab forrasa,
a fokuszalasa és a pasztazasa sok tekintetben hasonlit az elektronnyaldb ese-
tében elmondottakhoz. Az ionsugar jelenléte megsokszorozza a mikroszkép
lehet6ségeit. Az ionok ugyanis akkora impulzussal rendelkeznek, hogy por-
lasztas utjan képes a minta feliiletének alakitasara. Példaul, az ionnyalabbal
a minta feliilletébe belevagva és sima feliiletet kialakitva, a keresztmetszet
mentén is lehetségessé vélik a minta tulajdonsagainak vizsgalata. A 4.47.
abran ilyen keresztmetszeti bemetszést lathatunk.

4.47. dbra. A fokuszdlt ionnyalabbal (FIB) készitett keresztmetszeti bemetszés

Az ionnyalabbal a minta elvékonyitdsa is lehetséges, amivel a transz-
misszios elektronmikroszkép szamara készithetiink vékony mintakat. Ha a
vizsgalatok sziikségessé teszik, akkor a mintabdl kifaraghatok tetszoleges ala-
ki objektumok, amiket azutan tovabbi vizsgalatoknak lehet alavetni, esetleg
mas eszkozokben.
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Visszaszért elektron diffrakcié (EBSD)

A visszaszort elektronok diffrakcidra is alkalmasak (Electron BackScattered
Diffraction = EBSD). A transzmissziés elektronmikroszképban vékony min-
takon kaphaté diffrakcios kép egykristaly esetén diffrakcids pontokbdl allé
abrat ad, amely abrabol a kristalyszerkezetre és a kristaly orientaciora vo-
natkozo informécié nyerheté. Hasonl6 informécié nyerheté a pasztazé elekt-
ronmikroszképban a visszaszort elektronok altal 1étrehozott diffrakcios kép-
bol. A diffrakciés kép egy a mikroszképon beliil elhelyezked6 fluoreszcens
erny6n jelenik meg, ezt egy mogotte elhelyezkedé CCD kamera digitalis kép-
pé alakitja és jeleniti meg a képernyén. Az ilyen detektort Hikari-kameranak
nevezziik. A Hikari-kamera nincs dllandéan a minta kozelében, hanem moz-
gathato, és csak az EBSD mérés sordn keriil a minta mellé. A péasztazd
elektronmikroszkopban altalaban vastag mintdkat hasznalunk, ezért a diff-
rakciés dbra nem pontokbdl 4ll, hanem diffrakcids savokat (Kikuchi-savokat)
latunk. A 4.48. dbra Cu minta kis tartoményarol szarmazoé Kikuchi-savokat
tartalmazé visszaszort elektrondiffrakcids abrat mutat.

4.48. dbra. Cu mintan készitett Kikuchi-savokat mutato abra

Egy-egy Kikuchi-savot egy kristaly siksereg Bragg-reflexidja hozza létre. Ezért,
csakigy mint a TEM egykristaly diffrakcios pottyokhoz, a sdavokhoz is hozza-
rendelheték a siksereget jellemz6 Miller-indexek. A Kikuchi-savok iranyabol
és egymashoz viszonyitott helyzetébol meghatarozhaté a mintat alkotd kris-
talyszemcsék kristdlyszerkezete és orientacidja. Az ilyen abra alkalmas a min-
ta texturajanak vizsgalatara is. A kiilonb6z6 orientacioju szemesék kiilonb6z6
szinekkel jelenithetok meg, és igy a minta kijelolt teriiletérol orientaciés tér-
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kép hozhato létre. A 4.49. abran egy hokezelt Cu minta szemcseszerkezetét
és orientacios térképét mutaté EBSD abra lathato.

4.49. dbra. Cu minta EBSD-vel készitett orientdcios térképe

4.7. Pasztazdészondas mikroszkopok

A pésztazdészondéas mikroszképok (scanning probe microscope = SPM) csa-
ladja szamos mikroszkop fajtat foglal magaba. Ezek koziil az alaguitmikrosz-
képot (scanning tunneling microscope = STM), az atomi erémikroszképot
(atomic force microscope = AFM) és a pasztazé kozeltér optikai mikroszké-
pot (scanning near field optical microscope = SNOM) targyaljuk az alabbiak-
ban. A csalad elsé tagjat az STM-et Binnig és Rohrer svajci fizikusok hoztak
létre 1982-ben, majd az AFM-et 1986-ban. 1986-ban Nobel-dijat kaptak (E.
Ruske-val megosztva, aki az TEM megalkotasaért kapta a dijat).

4.7.1. A pasztazo alagutmikroszkép

Az STM vezeto anyagok feliiletének nagyfelbontasi leképezésére alkalmas
berendezés. A minta feliilete felett nm nagysagrendi tavolsagban hegyes ti
(tip) mozog, és sorrdl-sorra pasztazza a feliiletet. A minta és a tii kozé mV
nagysagrendi elofeszito fesziiltséget kapcsolunk. Ennek hatdsara a feliilet és
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a tl kozott, a kvantummechanikabdl ismert alaguteffektus révén, alagutaram
jon létre.

pasztazo
piezoelektromos
cs6 3

i J .

vezeérlé
egység

3

4.50. dbra. STM berendezés miikddési elve

Leggyakrabban az allandé aram iizemmodot hasznaljuk, amikor a beren-
dezés elektronikaja a tiit Ugy mozgatja, hogy a minta és a ti kozotti alag-
utdaram allandé maradjon. Ilyen feltételek mellett a ti mozgasa kirajzolja
feliilet topografiajat. Ezzel az eszkozzel akar atomi felbontds is elérheté Ez
latszik a 4.51. abran, ahol grafit feliiletének atomi felbontdsu STM képét
lathatjuk.

0,04 nm

1,4 nm 1,2 nm

4.51. dabra. Grafit feliiletének atomi felbontdsu STM képe

4.7.2. Az STM-el kapcsolatos kvantummechanikai alap-
ismeretek
A kvantummechanikabdl ismeretes, hogy az elektron akkor is &t tud jutni

a V, magassagu, d szélességli potencialgaton, ha E energidja kisebb, mint a
potencidlgat magassdga (4.52. dbra). A jelenség neve: alaguteffektus.
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4.52. dbra. A potencidlgdtra érkezd, visszaverddd és dtjuto elektron

Az atjutas valdsziniisége:

P =2 x 2
Ji

2m(Vo—E) )
ahol % = %, és m az elektron tomege.

Alkalmazzuk a fenti kvantummechanikai eredményt két kiilonbozo fém
kozelitése esetére. Fémek esetén a szabad elektronok potencidl gédérben
vannak. A Fermi-feliileten elhelyezkedo elektronnak a & kilépési munkanak
megfeleld energiat kell nyernie ahhoz, hogy a vakuumszintet elérve elhagy-
hassa a fémet. FEz lathaté a 4.53. a. abran. A kilépési munka nagysaga
anyagfiigegd. Ha a két fémet kozelitjiik egymashoz, akkor kello kozelség ese-
tén, anélkiil, hogy a vakuumszintnek megfelel6 energiat nyerne az elektron,
alaguteffektus révén at tud jutni a masik fém potencialgodrébe. A két fém ko-
zOtt alagutaram indul meg. Az elektronok atlépnek a nagyobb Fermi-szinttel
rendelkezé anyagbdl az alacsonyabb szinttel rendelkezébe. Az elektronok
aramlasa mindaddig tart, ameddig a Fermi-szintek ki nem egyenlitédnek.
Ilyen helyzetet latunk a 4.53. b. abran. A folyamat eredményeképpen az
érintkez6 fémek kozott kontakt potencial alakul ki, ami az egyensuly kiala-
kuldsa utan leallitja a tovabbi elektronaramlast.

Ha azonban fesziiltséget kapcsolunk a két fém kozé, akkor eU, értékkel
eltoljuk a két Fermi-szintet egymashoz képest, ahol e az elektron toltése,
amelynek értéke az elemi t6ltés nagysdga (e < 0). Ha a tiire kapcsolt fesziilt-
ség negativ a minta fesziiltségéhez képest, akkor a tii Fermi-szintje felfelé
tolodik (4.53. c. dbra). Ha az el6feszité fesziiltség pozitiv sarkat kapcsoljuk
a tiire, akkor Fermi-szintje lefelé tolédik (4.53. d. &bra). A Pauli-elv miatt
aram csak a betoltott nivékrol a betdltetlen nivok felé folyhat, és az aram
nagysaga aranyos az egyes energiaszinteken a betoltott és betoltetlen nivok
allapot-stiriiség fiiggvényeivel (density of state = DOS). Megjegyzendé, hogy
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4.53. dbra. Két fém tdvol eqymdstdl (a), kizel kerilve a Fermi-szintek ki-
egyenlitédnek (b), a ti negativ eléfeszitése (c), és a ti pozitiv eldfeszitése

(d)

csak azokat az atmeneteket vizsgaljuk, ahol az alagutazas kozben az elektro-
nok energiaja nem valtozik, vagyis a rugalmas alaguteffektussal szamolunk.
A rugalmatlan folyamat valdszintisége sokkal kisebb. A tii és a minta kozott
foly6 aram nyilvanvaléan az Osszes szint kozott folyd aram Osszege lesz, ami
a jelen esetben az Er és az Ep+ eU, értékek kozotti integrallal szamolhaté.
Erp+eU;
I, / P(E)D, (E — eU,) Dy(E)dE . (4.5)
Er

Mivel P exponencidlisan fiigg a minta-tli tavolsagtol, ezért az alagiutaram-

ra is igaz, hogy

I oc e7 28 (4.6)

Ez nagyon er6s tavolsagfiiggés. Egy aranyparral kiszamolhaté, hogy pél-
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daul d = 1 mm minta-ti tavolsag és I; = 1 nA esetén, ha a tavolsag Ad =
0,1 nm-rel no, akkor az alagutaram I, = 0,13 nA - re valtozik. Ez az oka az
alagiutmikroszkop rendkiviili érzékenységének, és ez teszi lehetévé az atomi
felbontast.

Kis U, eléfeszito értékek esetén a P alagutazési valoszinliség értéke nem
fiigg az energiatdl, és valaszthato olyan anyag, ahol a ti elektron éllapotsii-
risége sem valtozik a Fermi-szint kornyékén. Ilyen feltételekkel:

Erp+eU:
I} / D¢(E)dE. (4.7)
Er
Ez azt jelenti, hogy az alagutaram a minta elektronjainak allapotstiriisé-
gétol fiigg. Ha a tilire kapcsolt eléfeszités negativ, akkor a minta betoltetlen
elektronallapotai hatdarozzak meg az alagutaramot. Ha pedig a tiire kapcsolt
fesziiltség pozitiv, akkor pedig a minta betoltott elektronallapotai hatarozzak
meg az alagutaramot (lasd a 4.53. c¢. és d. dbrékat).
A fenti kifejezésbdl az is latszik, hogy

ol
G_Ut o Dys(E), (4.8)

vagyis, ha pasztazas nélkiil, egy pontban tartjuk a tit, és itt valtoztatjuk
az elofeszito fesziiltséget, mikdzben mérjiik az alagitaram valtozasat, akkor
a kapott gérbe meredeksége aranyos lesz az adott pontban a minta elektron
allapotstiriiségével. Ez az alagtutaram spektroszképia alapegyenlete.

4.7.3. Az STM berendezés felépitése és miikodése

Az STM berendezés elvi vazlata a 4.54. abran latszik. Az STM kritikus
pontja a ti vagy a minta mozgatdsa. A mozgatast a nanométer tort része
pontossaggal kell végrehajtani ahhoz, hogy atomi felbontas elérheté legyen.
Fontos része a kapcsoldsnak a visszacsatolas. Pontos mozgatasok, bedllitasok
soran mindig alkalmazni kell a visszacsatolast. A visszacsatolas jelen esetben
azt jelenti, hogy beallitjuk a kivant alagutaramot, ugyanakkor mérjiik is a
megvalésuld értéket. A két érték kiilonbségét képezve egy hibajelet kapunk.
Az elektronika ezekutan arra torekszik (igy mozgatja a tiit tarté méréfejet),
hogy a hibajelet a nulla érték kozelébe tartsa.

A mozgatas piezoelektromos anyagbol késziilt henger segitségével torté-
nik. A piezoelektromos kristaly rendelkezik azzal a tulajdonsaggal, hogy az
elektrodak segitségével rakapcsolt fesziiltség hatasara megvaltoztatja mére-
tét. A piezo effektus tenzor mennyiséggel jellemezhetd. A tenzor kompo-
nensek nagysdgrendje: 1 nm/V, ami azt jelenti, hogy a konnyen kezelhet&
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szamitégép képernydje

elektronika a kivant alagutaram
beéllitasa

zirdnyG mozgatas } ‘__<L—i_——_
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visszacsatolas

X -y iranyd
mozgatas

. piezd henger

,&?
-

Uy eléfeszitd feszliltség

4.54. dabra. Az STM berendezés elvi vazlata

volt nagysagrendu fesziiltségekkel nm-es elmozdulasok érhetok el. A piezo-
anyagbol készitett csO négy részre van osztva. Az egyes részek a kiils6 és
belsé feliiletiikon kiilon-kiilon elektrédakkal vannak ellatva (4.55. dbra). Az
elektrodakra megfeleld el6jellel kapcsolt fesziiltségek révén x,y és z iranyu
elmozdulés egyarant elérheto. Ezzel a tli és a minta kozelitése és a pasztazas
egyarant megoldhato.

4.55. dbra. A ti mozgatasdat végzd piezo henger

Megfelel6 gyakorlattal atomi felbontasra alkalmas, egyatomosan hegyes
tl hazilag is készithet6. A tii anyaga altaldban nem oxidalédé Pt-Ir 6tvozet.



4. FEJEZET. MIKROSZKOPIA 147

4.7.4. Az STM iizemmodjai

A STM-nek harom iizemmodja van. A leggyakrabban hasznalt tizemmaod
az allandé dram tizemmod. Mint lattuk kordbban, az alagutaram exponen-
cidlisan fiigg a tavolsagtdl (4.6. kifejezés), ezért a visszacsatolds révén az
elektronika gy valtoztatja a tli-minta tavolsagot, hogy az aram alland6é ma-
radjon. Ebben az tizemmédban az z — y hely fiiggvényében a ti z(x,y)
irdnyu elmozdulasa alakitja ki a mikroszképi képet. A kép nagy felbontds
esetén elsésorban az elektron allapotsiirtiség valtozasait tiikrozi a feliilet men-
tén. Kisebb felbontés esetén az atlagolasok révén inkabb a feliileti topografiat
latjuk.

A masik lehetséges iizemmdd az allandé magassag tizemmoéd. Ilyenkor
a ti a minta felett allandé magassadgban mozog. A mikroszképi kép ugy
jon létre, hogy az x — y hely fiiggvényében az alagutaram I(x,y) valtozésait
jelenitjiikk meg.

A harmadik iizemmoéd a spektroszképiai tizemmaéd. Ilyenkor a pasztazast
megallitjuk, és egy pontban valtoztatjuk az el6feszitd fesziiltséget. A kapott
I, — U, figgvény derivaltja az U, eldfeszités fiiggvényében kirajzolja az adott
pontban az elektron allapotsiiriiség D,(FE) energiafiiggését (4.8. kifejezés).

A mai legjobb STM berendezések vizszintes maximalis felbontdsa 0,1 —
0,2 nm. A fiiggbleges felbontdas még ennél is jobb, maximalisan 0,04 —
0,05 nm.

A szamitégép fontos szerepet jatszik az STM miikodésében. Altaldban
az lizemmod kivalasztasa, a pasztazas tulajdonsagai, az elofeszités nagysa-
ga stb. a szamitogép klaviaturajarol allithato be. Az alagitaram mérése a
szamitégép altal vezérelt elektronikus egységgel végezhetd. A mérési adatok
is a szamitogép képernydjén jelennek meg, és azokat a memoridban taroljuk.
A kép 2D és 3D formatumban is eléallithaté a feldolgozé program segitségé-
vel, s6t a képkezeld programmal zajsziirések, transzformaciok is elvégezhetok,
valamint a kép numerikus paraméterei is konnyen hozzaférhetéek.

A berendezés kiilsé mechanikus és elektronikus zajokra érzékeny, ezért a
megfelel6 zajsziirésrol gondoskodni kell.

Az STM mintén keresztiil aram folyik, ezért STM-el csak vezeto és félve-
zetO anyagok vizsgalhatok.

A feliiletvizsgalati modszerek esetében kiilénos gondot kell forditani a
feliilet szennyezddés-mentességére. A réteges szerkezetil anyagok (pl. grafit)
viszonylag egyszerlien vizsgalhatok, hiszen egy vagy tobb réteg eltavolitasa
utan atomi simasagu, szennyezodéstol mentes, 1j réteg alakithaté ki.

Sok anyagot, kiilénosen a konnyen oxidalédé kristalyokat, mint pl. a
Si-ot, vakuumban kell vizsgalni, ha atomi felbontasu képet akarunk elérni.
A 4.56. képen Si egykristdly (111) sikja latszik 2D képen. A szabad fe-
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4.56. dbra. Si eqykristaly 111 sikja 7 x 7-es rekonstrukciojanak STM képe

lileten az atomok gyakran masként helyezkednek el, mint a tombi anyag
belsejében. Ezt a jelenséget feliileti rekonstrukciénak nevezziik. A képen a
gyémantszerkezeti (fcc) Si kristaly rekonstrukeion atesett (111) sikjat latjuk.
Erdekességképpen a 4.56. képen nyillal megjelolve egy intersticidlis atom is
latszik.

4.57. abra. Si egqykristdly torés utdni lépcsdi

A 4.57. képen eltort Si kristaly (111) sikjai, és a torés kovetkeztében
kialakult 1épcsck lathatok 3D formaju képen. A feliileti rekonstrukcio itt is
jol latszik.

Sokszor nem sziikséges atomi felbontasi képet késziteni, hanem csak a
feliilet kisebb felbontasu topografidjara vagyunk kivancsiak.
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4.8. Eromikroszkoépia

Az atomi erémikroszkép (atomic force microscopy = AFM) az STM tech-
nikdbdl nétt ki (1986), és miikodése sok tekintetben hasonlé az STM-hez.
Altaldban ugyanaz a berendezés alkalmas STM és AFM iizemmodra, mind-
Ossze a mérofejet kell a megfelelére lecserélni.

Az AFM-ben is vékony ti mozog a feliilet nm nagysagrendi kozelében,
azonban, itt nem az alagutdaramot mérjiik, hanem a ti és a minta feliile-
te kozotti erohatast. AFM-el fémes, félvezetd és szigeteldo mintak egyarant
vizsgalhatok.

befogd

cantilever

ta (tip)

< " % \Ln J\l (% 1\ I
BAC e DS DR WA'}’ B "Eﬂ"m

4.58. dbra. Az AFM cantilever, a ti és a minta

Az AFM ti rugalmas lapka (cantilever) végén helyezkedik el, tigy aho-
gyan azt a 4.58. abra mutatja. A tiire haté er6t a cantilever deformaciéjanak
mérésével hatarozzuk meg. A cantilever deformaciéjanak leggyakoribb mé-
rési médja az, hogy lézernyalab vetiil a cantilever felso, tiikrozo feliiletére, és
a tiikrozott nyaldb négy részre osztott félvezeté detektorra keriil. A tiikro-
zOtt nyalab altal a detektor negyedeken kivaltott aram nagysaga alapjan a
cantilever deforméaciéjanak nagysaga és irdnya nagy pontossaggal mérheto.

A cantilevert és a tiit altaldban félvezetd kristalyokbdl alakitjak ki a jél be-
valt és tomeggyartasban alkalmazott fotolitografias eljarasokkal. A legkiilon-
boz6bb rugalmas tulajdonsagokkal rendelkezé cantileverek és (1 — 10) nm-es
gorbiileti sugarral rendelkez6 tiik kaphatdk. A 4.60. képen pasztazd elekt-
ronmikroszképos felvételen lathato ilyen cantilever és a rajta kialakitott tii.

Az AFM-nek haromféle iizemmodja van: kontakt iizemmadd, kontaktus
nélkiili (non-contact) tizemmad és a fél-kontakt (semi contact, tapping) tizem-
mod.

A minta és a t kozotti kolesonhatas elsé kozelitésben Lennard—Jones-
tipust potenciallal modellezhet6 (ennek negativ derivéltja adja a feliilet és a
tl kozotti er6hatast (F' = -grad Upp) (4.61. dbra).
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4.59. dbra. A cantilever deformdcidjanak mérési mddja (a), és a négyrészes
félvezetd detektor (b)

4.60. abra. AFM cantilever és a rajta lévéd ti pdsztdzo elektronmikroszkopos
képen

A kontaktus nélkiili tizemmoédban a ti 1-100 nm tavolsagban mozog a
feliilettol. Itt elsésorban van der Waals-er6k hatnak, és ezek az erék mindig
vonzo jellegiiek.

Ha elektromos toltés van a feliileten, akkor hathat elektrosztatikus ero is,
ami vonzo és taszitd egyarant lehet. Ha magnesezett a minta feliilete és a ti
is (ilyen specidlis tiik kaphatdk), akkor magneses erdk is hathatnak, és ezek
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is lehetnek vonzo és taszité jellegiiek egyarant. Az elektrosztatikus erd és a
magneses er6 mikroszkopia az AFM-ek kiilon alosztalyat képezik. Gyakori
viszont az, hogy a leveg6 paratartalma kicsapodik a minta feliiletén. Ilyenkor
a tl gyakorlatilag vizben mozog, és a haté erokhoz kapillaris jellegii erck is
hozziaadédnak, jelentGsen rontva a mikroszkop érzékenységét. A kapillaris
erok is lehetnek vonzo és taszité tipusuak.

non-contact

contact
—_—
semi-contact (tapping)

4.601. abra. AFM tire hato eréd a minta-ti tdvolsdg fiigguényében

A kontakt tizemmodban a feliillet — tii tavolsag < 1 nm. Amikor a ti
olyan kozel keriil a mintahoz, hogy az elektronfelhék kezdenek atfedni, akkor
a részben arnyékolt magok miatt fellépé Coulomb-erdk kovetkeztében, vala-
mint a Pauli-elv miatt taszito jellegli er6k hatnak a tire. Atomi felbontds
altalaban csak kontakt iizemmodban érheto el, hiszen a nagy érzékenység
eléréséhez itt elegendéen meredek a tavolsagfiiggés .

A kontakt és a kontaktus nélkiili tizemmddban egyarant a leggyakrab-
ban hasznélt miikodési méd az allando er6 {izemmod, amikor a visszacsatolod
elektronika a minta és a tii kézott haté erot allandénak tartja, gy hogy en-
nek megfeleléen valtoztatja a ti felillettol valo z tavolsagat. A mikroszkopi
kép a z(x,y) fiiggés felrajzolasaval alakul ki.

Ha a minta feliilete nagy simasagu, akkor hasznalhaté az allandé magas-
sag tizemmod. Ilyenkor a feliilet és a minta kozott haté eré F(x,y) felrajzo-
lasaval alakul ki a mikroszkopi kép.

Gyakran hasznalt tizemmod a fél-kontakt (semi-contact) tizemmaéd. Szok-
tak ezt az iizemmodot titogetés tizemmodnak (tapping-mode) is nevezni.
Ilyenkor a cantilever a sajatfrekvencidjan rezeg, és a rezgés akkora ampli-
tudéju, hogy a tli a rezgés soran rovid idore a kontakt tartomanyba keriil,
azaz raiit a mintara. Ez azért kedvelt iizemmod, mert a rovid idejii koleson-
hatéas soran a minta feliilete kevésbé sériilhet, mint a kontakt modus allando
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mechanikai kapcsolata soran.

F

4.62. dbra. A fél-kontakt tizemmod

A fél kontakt {izemmodban a cantilever-tii rendszer rezgési amplitudéja-
nak valtozasat, vagy a rezgés fazisanak véltozasat szoktak regisztralni, és a
felillet * — y koordinatainak fiiggvényében felrajzolni. Mindkét paraméter
érzékeny a morfologia és a feliilet tulajdonsagainak valtozaséra.

Példaként a 4.63. dbra az AFM-hez hasznalhato kalibracios racs kontakt
médi AFM mérését mutatja haromféle abréazolasban: a nyers mérési abra,
amely 2D dbra (a), a mérési adatok diagramm szer(i dbrazolasa (b), és 3D
megjelenités (c).

A masik példa (4.64. 4bra) ionbesugarzas hatasara Al,Os (zafir) feliile-
tén kialakulé nanostruktirak AFM képét mutatja. A mérés fél-kontaktus
iizemmodban tortént.

A 4.65. dbra 3D AFM &bra zeolit kristaly novekedése soran kialakuld
egykristalykdat mutat. A mérés fél-kontaktus tizemmoddban tortént.

Kontakt tizemmoédban atomi felbontas is elérheto. A 4.66. abran Si
egykristaly rekonstrukecién atesett {111} sikjanak AFM vizsgédlati eredményét
lathatjuk. A képen egyuttal a kristalyhibak is megfigyelhetdk.

4.9. Pasztazd kozeltér optikai mikroszkép

A pésztézo kozeltér optikai mikroszkép (scanning near field optical microsc-
ope = SNOM) is a pésztazdszondas mikroszkép csaldd tagja.

Korabban lattuk, hogy a hullaimok tavolterén alapulé mikroszképok fel-
bontési hatara, a diffrakciés korlat miatt:
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, mn
’ | . |
L |
(a)

(c)

4.63. abra. Kalibrdcios rdcs feliletének AFM mérése kontakt tizemmaodban,
hdaromféle dbrdzoldsban. 2D dbra (a), a magassdg vdltozds diagrammon (b),

3D dizemmad (c)



4. FEJEZET. MIKROSZKOPIA 154

4.64. dbra. lonbesugdrzds hatdsdra AlyOs (zafir) feliletén kialakuld nano-
strukturak AFM képe (semi-contact mode)

dmin = 07 O

ahogyan azt Abbe leképezési elmélete leirja. A tavoltér optika tehat 200-300
nm maximalis felbontast tesz lehetové. Mar az 1920-as években felmeriilt,
hogy megkeriilhet6 ez a korlat, ha a hulldimhossznal kisebb apertiraval vila-
gitjuk meg a targyat, és a megvilagitast pontrél-pontra mozgatjuk a feliilet
mentén. Mivel akkor még ilyen apertira készitése nem volt lehetséges, és
a sziikséges pontossdgi mozgatds sem volt megoldott, ezért ez a felvetett
gondolat akkor nem valésulhatott meg.

1982-ben, az STM sikeres megvaldsitdsa utan azonban ismét eldkeriilt az
otlet. Az STM-hez hasonlé mozgatd szerkezet, és az akkor mar lehetévé valo,
a hulldmhossznal kisebb apertura segitségével 1984-ben Pohl és Denk hozta
létre a pasztazo kozeltér optikai mikroszkopot.

Az apertira fémmel boritott fényvezeto iivegszal, amelynek hegye 30-50
nm atmér6ji (4.67. &dbra). A hegy végén kialakitott apertura atmérdjé-
tol fiigeg a felbontas. A legjobb minéségii aperturdkat FIB-bel készitik. A
felbontast gyakorlatilag az apertira mérete szabja meg. Az apertira ko-
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4.65. dbra. Zeolit kristdly nivekedésének vizsgdlata. AFM kép (semi contact
mode).

4.66. dbra. Si eqykristaly rekonstrukcion atesett {111} sikjanak AFM képe.

zelében, nagysagrendileg < 10 nm tavolsagban a fényforras kozeltere hat,
amely nem halad6 hullam, hanem a tavolsaggal exponencidlisan lecseng6, de
nagy intenzitdasu fény. A kozeltér mikroszkop ezt a megvilagitast hasznalja.
A megvildgitott pontrél mar haladé hullamokat kapunk, és az innen érkezo
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fényvezetd

Al boritas
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4.67. abra. A SNOM meguildgitas elve és apertirdja

fényt a berendezés hagyomanyos médon lencsével pontrol-pontra 6sszegyijti.
A kép elektronikusan alakul ki, més péasztazo mikroszkopokhoz hasonléan.
Minthogy itt a targy minden pontjarol kiilon-kiilon érkezik a fény, ezért in-
terferencia nem is alakul ki a szomszédos pontokrdl érkezé nyalabok kozott.

A SNOM-ot altalaban AFM-el épitik Gssze, ami lehet6vé teszi a felii-
let topografikus leképezését is. A korszerii SNOM berendezések maximélis
felbontasa kb. 30 nm. Az optikai mikroszkopidanak az az elénye a kis hullam-
hossz, de nagyobb energiaji rontgen és elektron hulldimokkal szemben, hogy
a mikroszkopi kép elkészitése nem karositja a mintat. Ez biolégiai objektu-
mok esetében fontos szempont. A 4.68. dbrdan molekuldk SNOM (balra) és
AFM (jobbra) leképezését latjuk.
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4.68. dbra. Molekuldk leképezése SNOM és AFM tizemmddban



5. fejezet

Spektroszkopia

5.1. A spektroszképia altalanos jellemzése

A spektroszkopiai kisérletek sziiletése az 1670-es évekre tehet6. Newton ekkor
végezte hires kisérletét, melyben fehér fényt prizmaval szineire bontott. Az
1860-as években Bunsen és Kirchhoff a prizmas kisérleteket mar analitikai
vizsgalatokra haszndlta. Ezek a legkorabbi vizsgdlatok ldangban atomizalt
anyagok lathato tartomanyba esé emisszidos és abszorpciés spektrumanak,
valamint a Nap abszorpcids spektrumanak vizsgalatara szoritkoztak. 1885-
ban Balmer a hidrogén lathato tartomanyba esé spektrumat matematikai
formulaval irta le, és ezzel indult meg a kisérleti spektroszkopia és az elméleti
fizika kapcsolata. Ez a kapcsolat az 1920-as években teljesedett ki, hiszen a
kvantumelmélet megalkotdsaval szamos spektroszkdpiai eredmény legalabbis
kvalitativ magyardzatot kapott. Sok finom részlet magyarazata csak a 20.
szazad masodik felében valt lehetévé, amikor a gyors szamitogépekkel olyan
kozelité szamitasokat is el lehetett végezni, amelyek analitikus médon nem
voltak megoldhatdk.

Eredetileg tehat a spektroszkopia a lathato fény spektroszkdpidjat jelen-
tette, ahol a kibocsatott vagy elnyelt fény hullamhosszanak vagy frekvenci-
ajanak fiiggvényében vizsgaltak az intenzitas valtozasat. Az idok folyaméan
a spektroszképia fogalma boviilt, és altalaban mindenféle elektromagneses
hullam és az anyag kolcsonhatdsanak jellemzésére hasznaltak. Manapsag
még ennél is szélesebb értelemben haszndljuk a spektroszképia elnevezést.
A fogalom a toltott részecskék és anyag kolcsonhatasara is kiterjed. Ilyen
altalanosan hasznalva a fogalmat, a spektroszkopiaban az energia fiiggvényé-
ben vizsgédljuk az anyag valamilyen tulajdonsédgat. A spektroszkopiai mérés
eredménye a spektrum, ahol a vizszintes tengelyen az energia, a fiiggoleges
tengelyen pedig altaldban intenzitas, beiitésszam stb. szerepel. Sokszor azon-

158
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ban a vizszintes tengelyen kényelmi okokbdl nem az energiat, hanem azzal
aranyos, vagy konnyen kapcsolatba hozhaté mennyiséget (frekvencia, hulldm-
szam, hullimhossz, a sokcsatornas analizator csatornaszama stb.) tiintetjik
fel.

A spektroszkopia ma mar igen kifinomult vizsgalati mddszer, amely az
anyag (atommagok, elektronok, a legkiilonb6zébb elemi gerjesztések stb.)
kiilonboz6 gerjesztési lehetOségeit vizsgdalja, a gerjesztés altal kivaltott fo-
lyamat energiafiiggésének vizsgalata folytan. A spektroszkopia kiilonb6z6
againak elnevezése altalaban utal a gerjesztés formdjara, és a kivaltott ,ter-
mék” milyenségére is. Példdul: rontgen fotdelektron spektroszképia (X-ray
photoelectron spectroscopy) rontgen fotonok dltal kivaltott elektronok spekt-
rumanak vizsgalata.

A gerjesztO részecske szerint példaul van rontgen spektroszképia, latha-
to fény spektroszkopia, ultraibolya spektroszkopia, infravoros spektroszko-
pia, elektron spektroszkdpia, ion spektroszképia stb. A kivaltott ,termék”
alapjan van példaul Auger—elektron-spektroszkdpia, rontgen spektroszkdpia,
tomegspektroszkopia, akusztikus spektroszkdpia, fonon spektroszkdpia stb.

A vizsgalati médszerek is széles skalan mozognak. Az elektromdagneses
hullamokon alapulé spektroszkopiaban abszorpcids, emisszids és szérason ala-
pul6 spektroszkopiardl beszélhetiink.

1. Az emisszids spektroszképidban az elézetesen gerjesztett anyag (atom-
mag, elektron, molekula stb.) az elektromagneses spektrum egyes tartomé-
nyaiban emittal (sugdroz). Az anyag a magasabb energiaszintrdl alacsonyabb
energia szintre keriil, mikézben az energiakiilonbségnek megfelel6 energiat
elektromagneses hullamok formajaban bocsatja ki. Az emisszids spektrum a
kibocsatasnak megfeleld energian vonalakat tartalmaz. Az emisszios spekt-
roszkopia a vizsgalt rendszer gerjeszthetoségérdl, az energiaszintek értékérol
szolgaltat informaciot. Ilyen példaul az optikai fluoreszcencia spektroszkopia,
a rontgen fluoreszcencia spektroszkopia stb.

2. Az abszorpcids spektroszképia. Ha a vizsgaland6 anyagra bocsatott
elektromégneses sugarzas energidja pontosan megfelel két energiaszint ko-
zOtti értéknek, akkor az anyag elnyeli (abszorbedlja) a széban forgd energiat.
Ilyenkor ezek a hullimhossz (vagy frekvencia) tartomanyok hidnyoznak a
spektrumbol, vagy pedig a reemisszié révén az eredeti iranytél eltérd irany-
ban mérhetdék. Ilyen példaul a Mossbauer-spektroszképia a v tartomanyban,
az NMR a radidfrekvencids tartomanyban, vagy az infravoros abszorpcids
spektroszképia. Az abszorpcids spektrumok nagyon jellegzetesek. Ilyenkor
a hattérbol lefelé iranyulé hidnyokat mériink, nem gy mint az emisszios
spektrumban, ahol a spektrum csicsok felfelé iranyulé hozamot mutatnak.

3. A szérasi spektroszkopia. Ha a vizsgdland6 anyagra bocsatott energia
joval nagyobb a gerjesztési értékeknél, akkor atmenetet nem tud gerjeszteni,
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de kényszerrezgés tud okozni. Az ilyen allapot nem egyensulyi allapot, ezért
a kényszerrezgés energiaja azonnal ki is sugarzodik, azaz az elektromagneses
hullamok szorédnak. A szorédéds egyrészt szogfiiggd, masrészt csatolédhat
a létezo energia atmenetekhez. A szort sugdrzas szogfiiggésének és energia
fiiggésének mérése értékes informaciét szolgdltathat az anyag természetérol.
Példaként ilyen a Raman-spektroszkdpia.

Mivel a spektroszképidanak fontos részét alkotjak az elektromagneses hul-
ldmokkal kapcsolatos spektroszkopiak, ezért mielott tovabb mennénk, felraj-
zoljuk a teljes elektromagneses spektrumot (5.1. dbra). Az dbran a hullam-
hosszak és energiak mellett azokat az energia atmeneteket is feltiintettiik,
amelyektol az esetek nagy részében a széban forgd elektromégneses hullam
szarmazik.

energia atmenet energia hullamhossz

ev Joule nm
v |

mag- és elektron spin 4
_ 10"

]

hulldmhossz

molekula forgas 1o+ 700 nm

650 nm

molekula rezgés
600 nm

IIII| T IIII T I|T|_|—|T|] T III| I I|'|r|_|'|'|]

) 550 nm
valencia glektmnok
1

. ] .
kozepes héjak elektronjai
' 102 500 nm

10°

bels6 héjek elektronjai 450 nm
104

400 nm

RF = radiofrekvencia
MW = mikrohulldam
IR = infravérés hullam

magatmenetek

VIS = lathato fény

—10-5 UV = ultraibolya hullam
= X = réntgen hulllam
051025 5 = gamma hullam
10 2 10~ Y=g
h

5.1. dbra. Az elektromdgneses spektrum

Ahhoz, hogy a gerjesztések eredményeképpen kivaltott ,termék” energi-
dja, intenzitdsa vizsgalhaté legyen, megfelel6 érzékelékre (detektorokra) van
sziikség. A spektroszkdépidban vagy energiadiszperziv detektorokat haszna-
lunk, vagy pedig diszperziv elemmel a frekvencia (hullimhossz) szerint fel-
bontjuk a vizsgaland6 hulldmot, majd az igy felbontott nyalabot a hely (sz6g)
fiiggvényében detektaljuk. Ez utobbi mddszert hullamhossz diszperzivnek
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nevezziik.

Ahhoz, hogy az anyag abszorpciés vagy emisszios tulajdonsagait analizal-
hassuk, az Osszetett elektromégneses hullamot fel kell bontani hullamhossz
(energia) szerinti alkotéira. Ehhez hasznaljuk a diszperziv elemeket. Egy-
szeri diszperziv elem a prizma és a racs, Osszetettebb diszperziv eszkoz az
interferométer.

A diszperziv rendszerek fontos paramétere a felbontd képesség (resolving
power), amely definicié szerint az

A

=3

mennyiség. Itt A az elektromagneses hullam hullamhossza, A\ pedig az un.
Rayleigh-kritérium altal megszabott hullimhossz tartomany. A Rayleigh-
kritérium azt jelenti, hogy az R felbont6 képességgel rendelkezd eszkoéz meg
tudja kiilonboztetni a A és a A + A\ hullimhosszi hullimokat. A megkiilon-
boztethetoség némileg szubjektiv, ezért Rayleigh a megkiilonboztethetoség-
nek az alabbiakban részletezett feltételét definidlta. A diszperziv elemek, és
a hozzdjuk csatlakozo rések és lencsék a A hullamhosszal rendelkez6 spekt-
rumvonalat elhajlasi kép formdjaban jelenitik meg. A mikroszkép kapcsan
lattuk, hogy rés és lyuk esetén is a diffrakciés korlat hatart szab két ko-
zeli objektum megkiilonboztethetdségének. fgy van ez a spektroszkopiaban
is. Két kozeli hullamhossztu hullam esetén példaul a rés képét gy latjuk,
ahogy azt az 5.2. abra mutatja, tehat a A hulldimhossz esetén a rés képe
a P-vel jelolt csucs, mig a A + AX hullamhossz esetén a P’-vel jelolt csics.
Rayleigh a megkiilonboztethetoségnek azt a feltételét szabta, hogy a A + A\
hulldmhosszi hullam (P’) maximuma legalabb a A hulldmhosszi hullam elsé
minimumanak helyére essen.

5.2. A prizma, mint diszperziv elem

A Rayleigh-kritérium felhasznélasaval a prizma felbontéasa:

Ay
AN TdN

ahol b a prizma alapjanak hossza, dn/d\ pedig a prizma anyaganak disz-
perzidja (a torésmutaté hulldmhossz fiiggése). A prizma felbontdképessége
tehat né a méretével, feltéve, hogy az egész oldaldt éri a nyalab (5.3. dbra).
A diszperzi6 a prizma anyaganak abszorpcios cstcsa kozelében nagy, hiszen
itt a legmeredekebb a dn/d\ gorbe.
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P(A) P’(A+AA)

Intenzitas

tavolsag (szog)

5.2. abra. A Rayleigh-kritérium dbrdzoldsa

)

(A)
" (A+dA)

5.8. dbra. A prizma felbontoképessége

A flintiiveg (6lomiiveg) esetében az abszorpcids él A = 360 nm kozelében
van, ezért az ilyen anyagbdl késziilt prizma felbonté képessége a kék és az
ibolya esetében a legnagyobb. A kvarc abszorpcids éle A =~ 185 nm kozelében
van, ezért a kvarc-prizma felbont6 képessége a (200 — 300) nm tartomany-
ban a legnagyobb, és kisebb a lathaté tartomanyban. A prizméaval azonban
nagyon nagy felbontas nem érheto el. Olomﬁveg prizma esetén a diszperzid
kozepes értéke

dn
d\

=10 em ™,
ha a prizma bézisa b = 5 c¢m, akkor a felbonté képesség:

A
A .13 -1 _ _13‘
A 5cm - 10° em 5-10
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5.3. A racs, mint diszperziv elem

A Rayleigh-kritérium felhasznaldsaval a racsra kapott felbontas:

A
— =kN

AN ’

ahol N a racs megvilagitott vonalainak szama, k pedig az elhajlasi rend

sorszama.

RACS

5.4. abra. A rdcs a fehér fény szinekre bontott elhajldsi rendjeit hozza létre
(V =ibolya, R = vords)

A racs a raeso fehér fény szinképét allitja elo, egymast koveto rendekben
(5.4. 4bra). A magasabb rendek egyre szélesebbek, intenzitdasuk egyre csok-
ken, és a 3. rendtdl kezdve a rendek atfednek. Ez az atfedés zavarhatja a

vonalak azonositdsat.
A 10 e¢m hosszon megvilagitott, centiméterenként 12 000 vonast tartal-

mazo racs felbonto képessége az elso rendben:

A
— =120 000 = 1,2 10°.
AN ’
A A\ savszélesség X =500 nm hullamhosszon:

- 500 nm
~ 120000

Latszik tehat, hogy raccsal sokkal nagyobb felbontas érheto el, mint priz-
maval. Mégis az egyszeriibb eszkozokben altalaban prizmat hasznalnak. A

= 0,0042 nm.
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prizmas monokromatorok elénye, hogy a prizmabdl kilép6 fényintenzitas egé-
sze egyetlen spektrumra koncentralédik, szemben a réccsal, ahol a kilépé nya-
14b tobb rendet hoz létre. Ezért, bar altalaban a raccsal nagyobb felbontas
érheto el, a prizmék elénye a nagyobb intenzitds, valamint hogy nincs at-
fedés. Uvegprizmakat el6szeretettel hasznalnak optikai spektrométerekben,
nemcsak a lathaté tartomanyban, hanem a kozel UV, és a kozel infravoros
tartomanyban is. A rontgen tartomanyban a prizmas spektrométerek méar
nem hasznalhatok. Itt a torésmutatd 1 koriili érték, illetve a K, L, M stb.
vonalaknak megfelel6 hullamhosszakon az abszorpcié is megné. A prizmas
spektrométer hasznalhatésidgat a tavoli infravoros tartomanyban a fonon-
abszorpci6 korldtozza; kb. 5 pm hulldimhossz felett (2000 ¢cm ™' hulldmszam
alatt) mar alig hasznalhato.

5.4. Interferométerek a spektroszképiaban

Ha igazan nagy felbontasra van sziikség, akkor spektroszképként interfero-
métert hasznalunk.

5.4.1. Fabry—Perot-interferométer

A leggyakrabban hasznalt spektrométer a Fabry—Perot-interferométer. A
Fabry—Perot-interferométer alapegysége a Fabry—Perot-etalon, amely két par-
huzamosan elhelyezett féligatereszt6 titkrot tartalmaz (5.5. dbra). A részben
tiikrozo feliilet biztositja, hogy tobbszoros visszaverddés kovetkezzen be, de
a nyalabok egy része, a féligatereszté tiikron athaladva, tobbszoros inter-
ferenciat hozzon létre. A Fabry—Perot-interferométer tehat a tébbnyalabos
interferencia elvén miikodik. Ha a Fabry—Perot-etalon mogé gytijtolencsét
helyeziink, akkor ennek fokuszsikjaban a parhuzamos nyaldbok utkiilonbsé-
giiknek megfelel6 intenzitasu interferencia csikot hoznak létre.

Ha a tiikrozo feliiletek tavolsaga d, kozottitk n = 1 térésmutatéju levego
van, akkor az optikai tengelyhez képest 0 szoggel hajlé szomszédos nyalabok
kozott az utkiilonbség, az 5.5. abrardl leolvashatoan:

As=AB+ BC — AD.
Egyszerii geometria megfontolasok utan azt kapjuk az utkiilonbségre, hogy

As = 2d cos 0.

A csikrendszer maximumai ott alakulnak ki, ahol
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felig tikrozo felliletek

s\

N

5.5. abra. Fabry—Perot-etalon

N = 2dcos0.

Itt N tetszoOleges egész szam, amit az interferencia rendjének neveznek. Ahogy
a 0 szog no, a koszinusz fiiggvény értéke csokken, tehat nagyobb szogekhez
egyre kisebb N érték tartozik.

Az optikai tengelyben haladé nyalabra, ahol 6 = 0:

N = 2d.

A fenti feltétel az optikai tengelyhez képest minden 6 szog alatt halado
nyalabra igaz, tehat széttartd, monokromatikus nyalab esetén a maximumok
koncentrikus korck lesznek, ahogyan azt az 5.6. abra mutatja.

Az interferométerben a vonalak szélessége (0 vagy d fiiggvényében) fiigg
attol, hogy hany nyalab vesz részt az interferencidban. Mennél tobb nya-
14b interferenciaja jon létre, anndal keskenyebb vonalakat kapunk. Az, hogy
hany visszaverddés kovetkezik be a két tiikrozo réteg kozott, a feliilletek R
reflexiéképességétol fiigg.

Az interferométer tulajdonsagait gyakran az F' finesse paraméterrel jel-
lemzik. A finesse paraméter definici6ja (optikai uthossz-kiilonbségekkel kife-
jezve): X hullamhossz esetén a két egymadst kovet interferencia csiics tévol-
sdganak (\) az aranya a csucs félérték-szélességéhez (A):

F=2. (5.1)
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5.6. abra. Széttarto nyalab esetén a Fabry—Perot-interferométer csikrendszere

0.8r

intezitas

0.6F

04

0.2r

N N+0.5 N+1
interferencia rendje

5.7. dbra. A Fabry—Perot-interferométer vonalainak alakja (felilrédl lefelé) R=
0,1; 0,42, 0,75 és 0,91 értékeknél

A reflexioképesség novekedésével egyiitt csokken a gorbék félérték széles-
sége, tehat no a finesse paraméter értéke.

Ezuttal célszerti a Rayleigh—kritériumot mddositani, mert a vonalak in-
tenzitas gorbéi (lasd az 5.7. dbrat) nem oszcillalé alakiak. Legyenek azok
a megkiilonboztethetdo A és a A + A hullimhosszak, amelyek esetében a
szomszédos nyalabok kozotti optikai uthosszkiilonbség legalabb a cstcs félér-
tékszélességének felel meg. Ekkor ez ugy irhaté fel, hogy

N+ AN — NX=A, (5.2)

A Fabry—Perot-interferométer felbontéoképessége innen kifejezheto a fines-
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5.8. dbra. Fabry—Perot-interferométer képe széttarté nyaldb esetén, F=1 (a),
F=10 (b), F=100 (c)
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se paraméter segitségével, felhaszndlva (az 5.1) Osszefiiggést:

A
— = NF.
AN

Mivel a hulldamhossz altaldban sokkal kisebb minta a tiikrozo feliiletek
tavolsaga, ezért az N = 10 000 s6t N = 100 000 érték sem ritka. F' = 100
finesse paraméter konnyen elérheto, igy jol latszik, hogy a

A
_:16_17
A 0 0

felbontoképesség értékek nem ritkak, ami nagysagrendekkel jobb a racsok
felbontoképességénél.

A Fabry—Perot-interferométer tulajdonképpen kétféleképpen hasznalha-
t0. Az egyik lehet6ség, hogy enyhén széttarté nyalabot haszndlunk, és akkor a
koncentrikus csikokat (azok helyét és alakjat) vizsgaljuk. A masik lehetéség,
hogy az etalonra merdleges parhuzamos nyaldabot hasznalunk, és valtoztatjuk
a két feliilet d tavolsdgat. A detektor ilyenkor az optikai tengelyen, a lencse
fokuszpontjaban van, és detektaljuk az intenzitas valtozasat d fiiggvényében.

Ha kiilonb6z6 hulldamhosszisagu hullamok vannak a nyalabban, akkor hul-
ldmhossztol fiiggd, eltéré sugart koncentrikus koroket kapunk. Ha a sugar
mentén ezek intenzitasat mérjiik, akkor az 5.9. dbran lathatoé intenzitasokat
kapjuk. Ha pedig az etalon két feliiletének tavolsagat valtoztatjuk, akkor
mas d értéknél mérhetd a kiilonboz6 hulldmhosszi nyaldbok maximuma.

N. rend

N+1. rend

Beesés szbge

5.9. dbra. A Fabry-Perot-etalon dltal adott intenzitdsok a szog fligguényében
kiilonbozo hulldmhosszak esetén

A Fabry—-Perot-interferométerrel példaul jél tanulmanyozhaté a magneses
térben fellép6 Zeeman-effektus, ahol a felhasadt vonalak hullamhossz kiilonb-
sége olyan kicsi, hogy hagyoményos diszperziv elemekkel nem bonthatok fel.

Viéltoztathaté tavolsagu etalonnal a kiilonb6z6 hulldmhosszak mas d ér-
téknél adnak maximalis erOsitést, igy a d mérésével és az ismerttel Osszeha-
sonlitva az ismeretlen hulldimhossz is meghatarozhato.
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A Fabry—Perot-etalont gyakran hasznaljak tébbmodusu lézerekben, ab-
bél a célbdl, hogy csak egyetlen médus (hullimhossz) jusson ki a lézerbol.
Itt az etalonnak egyrészt azt a tulajdonsagat hasznaljak ki, hogy a kivant
hullamhosszra hangolt etalon-tavolsag esetén, csak ez a hullamhossz lesz az
interferencia soran erosités helyzetben az optikai tengelyen, az Gsszes tobbire
gyengito interferencia kovetkezik be. Ilyenkor az etalon gyakorlatilag keskeny
hulldamhossz tartomanyu atereszto szliroként viselkedik.

5.4.2. Fourier-transzformacios spektroszkopia Michelson-
interferométerrel

Ha nagyfelbontésu spektroszkopiai méréseket akarunk végezni az UV, a lat-
hato vagy az infravoros tartomanyban, akkor a Fourier-transzformécios spekt-
roszképia (FTS) az egyik lehetséges megoldas.

— 1

d,/2 W

™
-_

AT
d,/2

5.10. dbra. A Michelson-interferométer elve

A FTS a Michelson-interferométeren alapszik. A Michelson-interferométer
hulldmfront osztdssal miitkodik (5.10). A forrasbol érkezé nyalabot az A félig
atereszto tiikkor a nyalab egyik részét tovabbengedi az B tiikor felé, masik ré-
szét pedig az C' tiikorre vetiti. A tiikrokrol visszavert két nyalab az A tiikkron
athaladva, illetve tiikrozodve ismét talalkozik, és interferencia jon létre. Az
A és B tiikrok kozott elhelyezett jeloletlen planparallel lemez arra vald, hogy
az r irdanyba haladé nyalab optikai uthossza megegyezzen az y irdnytuval,
amely nyaldb az interferencia el6tt kétszer athalad az A tiikkron. Az azonos
frekvencidju két hullam interferencidja az alabbiak szerint irhato le:

A= Alei(wtfkdl) + A2€i(wt7kd2)

?
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ahol d; és dy az interferométer két karja hosszénak a kétszerese (hiszen a
fénysugéar oda-vissza, kétszer teszi meg ezeket a tavolsagokat).
A detektorban mért intenzitas:

I = AA* = (Alei(wtfkdl) + A2€i(wt7kd2)) . (Alefi(wtfkdl) + AZefi(wtfkdz)) —

= A7 + A] + Ay Ay D7) 4 Ay Apem R md) =
= A2 AT+ Ay Ay (B i)
= A2 4 A2+ A A, (eik(dl—dQ) + e—ik(d1—d2)) = A2 4 A2+ 2A, Ay cos k(dy — dy)
Ha feltessziik, hogy a két interferalé nyalab amplitiddja megegyezik, akkor

= 2A% (1 + cos k(dy — dy))
Ha bevezetjiik a kovetkezd jeloléseket: A%(k) = B(k) és dy — dy = x, akkor
I(x) = 2A%*(k) (1 + coskxz) = 2B(k)(1 + cos kx).

Monokromatikus forrds esetén a mozgathaté B tiikor x/2 = A elmozduldsa
esetén a detektorban éppen egy teljes koszinusz hulldmot mériink. A jel
alland6o komponensétol eltekinthetiink, mert sziirével, vagy egyéb mdédon az
kénnyen eltavolithaté.

Ha a forrds nem monokromatikus, hanem tobb hullamhossz egyiittesét
tartalmazza, akkor ezeknek a kiilon-kiilon interferdlé nyalaboknak az Gssze-
gét kapjuk kimend jelként x fiiggvényében. Legyen most 2B(k) a k + dk
hullamszam tartomanyaban a spektralis intenzitas stirtisége. Csak az z-t6l
fliged tagot tekintve:

+00 +oo
I(x) :2/B(k) cos kxdk = /B(k)coskxdk‘.

Itt az integralt kiterjesztettiik az egész tartomanyra, és B(k)-t szimmetri-
kusnak feltételeztitk (ami megtehets, ha I(x) valds fliiggvény, mint ahogy
jelen esetben az is). A kifejezésben ezért tiinik el a 2-es faktor. Az I(x)
jel tehat a kiilonbozo hulldimhosszisagu jelek interferenciajanak egyiittese, és
idedlis esetben maga is szimmetrikus fiiggvény. A kifejezés matematikailag
Fourier-transzformacio. Ez kénnyen belathato, hiszen altaldban a Fourier-
transzformacié képlete:

+00 +o0
I(x) = / B(k) (cos kx +isinkx) dk = / B(k)e**dk (5.3)

—00 —0o0
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Ha I(z) szimmetrikus, és B(k) valés fiiggvény, akkor az integralban a szinu-
szos tag eltlinik, és visszakapjuk a csak koszinuszt tartalmazo fenti képletet.

A detektorral mérheto jelalak az 5.11. dbran lathaté. Az x =0 helyen
az utkiilonbség valamennyi hullam szaméara nulla, tehat az interferencia vala-
mennyi hulldimra erésité jellegii. Ezért a jel kozepén nagy intenzitds (centre
burst) mérhetd.

1.2¢

0.8
1(X) 0.4}
of w——-*www-/w\l\‘ L\MHW

0.4}

-0.8

T

X
5.11. dbra. A Michelson-interferométerrel mért intenzitds

Benniinket azonban nem az I(x) intenzitds fiiggvény érdekel, hanem a
B(k) spektralis intenzitas siirtiség. Ez lesz ugyanis a keresett spektrum. A
B(k) fiiggvény (5.3)-bél inverz Fourier-transzformaciéval hatdrozhaté meg:

+o0
1 .
B(k) = o / I(x)e " dz.

—00

Az igy meghatdrozhaté fiiggvény nem mdés, mint 1/\ fiiggvényében a
spektrum. A mérés elénye, hogy gyors, hiszen egyszerre mérjiik valamennyi
frekvenciara vonatkozd spektrum-komponenst.

[lyen spektrumot latunk az 5.12. abran. Amit latunk, az a levegé infra-
voros abszorpcios spektruma, az 5.11. dbran latott mért spektrum Fourier-
transzformaciojat kovetden.

Az el6z6 gondolatmenetben az idealizalt spektrométert irtunk le. A valodi
eszkoz azonban eltér az idealistol, ami abban nyilvanul meg, hogy az eszkoz
tulajdonsdgai miatt a kapott spektrum torzul.

A torzitas egyik oka az, hogy a spektrométerben az B tiikor elmozdula-
sa nem végtelen nagy, vagyis az inverz Fourier-transzformacié integraljat a
(-00, +00) hatdrok helyett (—L,+L) hatdrok kozott kell végrehajtani, ami
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5.12. abra. A levegd infravirds abszorpcios spektruma F'TS mddszerrel mérve

nyilvan informéciévesztést jelent, és emiatt a spektrum torzul. A gyakor-
lat azt mutatja, hogy elegendéen nagy (néhdny cm) x mozgatds esetén az
informaciovesztés mar nem jelentos.

A masik ok a be és kilép6 rések, lyukak (pupilldk) hatésa. Ezek a hata-
sok egyiittesen a berendezésre jellemzé F'(x) atviteli fiiggvénnyel figyelembe
vehetok.

A Fourier-transzformécios spektroszkopia elényei:

e Gyorsabb, mint a hagyomanyos hullamhossz-doménbeli mérés, mivel
egyszerre méri az egész spektrumot, ahelyett hogy a kiilénb6z6 spektrum-
komponenseket kiilon-kiilon vizsgalnank a hullamhossz fiiggvényében.

e altalaban a forras jelének nagyobb része halad at a berendezésen, mint
a prizmaval, vagy raccsal miikodo eszkozoknél, ahol a forras fénye résen
keresztiil jut a diszperziés eszkozre. Itt a rést kor alaku apertira (pu-
pilla) véltja fel, amelynek a teriilete altaldban nagyobb, mint a réseké.

Az 5.13. abra tényleges F'T'S berendezés Osszedllitasi rajzat mutatja. A
minta a fokuszald lencse el6tt helyezkedik el.

Az infravoros-, lathato- és kozel ultraibolya-spektroszkopia mérések nagy
részét ma mar Fourier-transzformacios maédszerrel végzik. Ezen a tartoma-
nyon kiviil mar nehézkes a Michelson-interferométer alkalmazasa. Egyrészt
az optikai elemek (tiikrok, lencsék) méar nem j6l miikodnek, mésrészt az x
elmozdulasok sziikséges értéke is nehezen kivitelezheto.
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5.13. dbra. Fourier-transzformdacios spektrométer elrendezési rajra

5.5. Példak a spektroszkoépia kiilonb6zo terii-
leteirol

Az itt kovetkez6 fejezetekben a spektroszkopia kiilonbozo tertileteit ismer-
hetjiik meg. A sorrendet az szabja meg, hogy a felsorolt mddszerek az egyre
novekvo energidju tartomanyokban miikodnek. Az infravoros- és a Raman-
spektroszkdpia hozzdvetSlegesen a (1072 — 1) eV tartoményban miikodik.
Ez els6sorban a molekula- és fonongerjesztések tartomanya. Az optikai spekt-
roszképia kiilonbozo dgai az (1 — 10) eV, illetve az UV-vel kapcsolatos méré-
sek a (10 — 100) eV tartomanyt dlelik fel, ahol a kiilsé héjon illetve a maga-
sabban fekvé belsé héjakon elhelyezkedo elektronok gerjesztése tanulmanyoz-
haté. A rontgen spektroszképia az (1 — 100) keV tartomanyban mikodik
és a bels6 héj gerjesztések tanulméanyozasara hasznalhaté. A Maossbauer-
spektroszképia hozzavetdlegesen a (10 — 100) keV tartoményban mikodik,
és ezzel a mddszerrel az atommagok gerjesztési tulajdonsagai vizsgalhatok.
A kiilonb6z6 energia tartoméanyokban mas-mas mechanizmussal zajlik az
elektromagneses hullam és az anyag kolcsonhatasa. Ennek megfeleléen sza-
mos modellel talalkozhatunk, amelyek ezeket a kolcsonhatasokat lefrjak. Itt
most nem célunk a modelleknek a részletes targyalasa. Annyit azonban meg-
emlitiink, hogy a kolcsonhatésok lehetnek rugalmas vagy rugalmatlan jelle-
gliek. A rugalmas kolcsonhatéas itt azt jelenti, hogy a kolecsonhatas soran a
foton energiaja nem valtozik. Ilyen példaul a Rayleigh-szoras és a Thomson-
szoras. Rugalmatlan kolecsonhatas sordn a kolesonhatas utan tavozo foton
energiaja valtozik, vagy kisebb vagy pedig nagyobb, mint a bejové fotoné.
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[lyen rugalmatlan kolesénhatas példaul a Compton-széras és a Raman-szérés.
Bonyolitja a helyzet az, hogy a kélcsonhatas modja nemcsak az energiatél, ha-
nem a kolesonhato részecskék méretétol (Rayleigh-széras, Mie-széras), s6t az
anyag vezet6 vagy szigeteld voltatdl is fiigg (példaul a nanorészecskék méret-
tartomanyaban a félvezetck és a fémek eltéré mechanizmussal abszorbealjak
a fényt).

A kolesonhatas nemcesak szorast eredményezhet, hanem abszorpcio is tor-
ténhet. Ebben az esetben a bejovo elektromagneses hullam energidja teljes
egészében atadddik az anyagnak, ahol ennek hatasara valamelyik szabadsagi
fok gerjesztédik. Ilyen gerjesztés kovetkezik be példaul Mossbauer-effektus
vizsgdlata soran amikor a v forrds energidja megegyezik a mag gerjeszté-
si energidjaval, vagy az infravoros spektroszképiaban, amikor az infravoros
forras energidja megegyezik a minta valamelyik mechanikai gerjesztési ener-
gidjaval.

5.5.1. Infravoros spektroszképia

A Fourier-transzformacios spektroszkdpia kapceséan emlitett példaban (5.12.
dbra) leveg infravords abszorpcids spektruma latszik a (600 — 3400) cm ™!
hulldmszam tartomanyban (a spektroszképiaban a hulldmszam alatt gyak-
ran a hullimhossz reciprokat (1/\) értik). Az ilyen kis energidak ((107* —
1072) eV') nem tudjdk az elektronokat gerjeszteni, hanem a molekuldk rezgési
modusai, illetve szilard testek esetén a fonon rezgési médusok gerjesztodnek.
A képen a leveg6ben 1év6 C'O4 és viz abszorpcids savjai lathatok.

CH3(|3HCH3
CH3CH2CH20H OH
100+ 100-
g g
n 8
£ =
0 IRARRRRRRR T T T L ) B R B I B |
4000 3000 2000 1500 1000 500 4000 3000 2000 1500 1000 500
hullamszam (cm-1) hullamszam {cm™1)
(a) (b)

5.14. dbra. A propdn két modosulatinak FTS-el mért infravoros spektruma

Fontos megjegyezni, hogy nem minden rezgési médus infravoros aktiv,
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vagyis nem minden rezgés gerjeszthetd infravoros hullamokkal. Az infravo-
ros aktivitdast csak akkor talalunk. ha van kolcsonhatas az elektromagneses
hulldm és a rezgési médus kozott. Ennek feltétele (vagyis az infravoros kiva-
lasztési szabaly) az, hogy a rezgési mdédus polarizdciéval rendelkezzen, és a
polarizaci6 vektor (P) véltozzon a rezgés soran, vagyis

dP
W o (5.4)

ahol ¢ a rezgési modus amplitudéja. Azok a rezgési mddusok tehat, ame-
lyek eleget tesznek az 5.4. feltételnek abszorpcids vonalként megjelennek a
spektrumban.

Az infravoros spektrum gyakran ujjlenyomatszertien hasznalhato, és segit-
ségével a mintaban talalhaté molekulak fajtaja meghatarozhaté. A spektrum
intenzitasabdl a mennyiségre is lehet kovetkeztetni. Az 5.14. dbran lathaté
két spektrum jol példazza az infravoros spektrum ujjlenyomatszert haszna-
latat. A propan két mdédosulatanak infravoros spektrumat latjuk. Habar a
kémiai Osszetétel azonos, az infravoros spektrumok eltéroek a molekula szer-
kezetének kiilonbozosége miatt, és igy a szerkezetek jél azonosithatok.

5.5.2. Raman-spektroszképia

A Raman-szérast az elsé gyakorlati alkalmazojarol Sir C. V. Raman, indiai
fizikusrdl nevezték el. Raman 1928-ban mérte el6szor a roéla elnevezett szo-
rast, és 1930-ban K. S. Krishnan-nal egyiitt megosztott Nobel-dijat kapott
felfedezéséért.

Miel6tt a Raman-széras targyaldsara ratérnénk, ejtsiink néhany szét mas
szorasi mechanizmusokrol. Ha az elektromagneses hullam energidja kiilon-
bozik a gerjesztések energiajatol, nagyobb annal, de ahhoz kevés, hogy akar
atomot, akér elektront kilokjon a racsbdl (vagy molekulédt disszocidljon), ak-
kor a hullam szérédéasa kovetkezhet be. Ez fizikailag azt jelenti, hogy ha az
elektromégneses hullam kolesonhatédsba tud 1épni az anyaggal (vagyis a foton
elektromos vagy mégneses tere valtozast tud el6idézni az anyagban), akkor
kényszerrezgés jon létre, aminek eredményeképpen minden irdanyba szérodo
elektromédgneses hulldimokat érzékelhetiink. A kényszerrezgés lecsengését ko-
vetfen az anyag (szilard test, molekula) vagy alapallapotban marad (ez a
rugalmas szdérds esete), vagy valamelyik gerjesztett dllapotaba keriil (ez a
rugalmatlan szérds esete).

Az elektromagneses hullamok rugalmas szérasanak mechanizmusat a Rayleigh-
elmélet irja le. Az elmélet elsGsorban a lathaté és az UV tartomanyban 1évé
hulldmokra vonatkozik, és a hullamhossznal sokkal kisebb (d < A/10) mére-
t0 részecskéken torténod szérasokra irja le helyesen a szorasi folyamatot. A
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Rayleigh-elmélet szerint a szord részecskében az elektronok kényszerrezgést
végeznek, amelynek hatdsara rezgd dipélmomentum jon létre. A rezgo di-
polmomentum elektromégneses hullamot bocsat ki, amelynek amplitidodja
aranyos a dipélmomentum mésodik id6 szerinti derivéltjaval (ez ardnyos a
toltések gyorsuldsival). A kibocsatott elektromagneses hullam amplituddja
tehat ardanyos a frekvencia négyzetével. A mért intenzitds ennek négyzete,
amely ilyen modon aranyos a frekvencia negyedik hatvanyaval. Ez a magya-
razata a szort hullimok erés (negyedik hatvany szerinti) frekvenciafiiggésé-
nek. A tavolsag és szogfiiggést is figyelembe véve az intenzitds alakja:

1
JES T—Qv‘l(l + cos? 6),

ahol 0 a dipdlus tengelyéhez képest mért szog.

A széréas negyedik hatvany szerinti frekvenciafiiggése miatt a lathato tar-
tomanyban az ibolya és a kék fény sokkal erésebben szérodik, mint a spekt-
rum voroshoz kozeli tartomanya. Ez magyarazza az ég kék szinét, és a leme-
no nap voros szinét. Ez akkor igaz, amikor tiszta az ido és a szoéras a levegd
kisméretit molekuldin zajlik. Nagyobb részecskeméret esetén (felhd, kod) a
Mie-szoras dominal, ilyenkor a frekvencidk kiilonbozésége nem jatszik donto
szerepet, tehat a szort fény is fehér szint lesz.

Latjuk tehat, hogy altalaban a széras feltétele, hogy az elektromégneses
hullam hatdsara az anyagban elektromos dipélmomentum alakuljon ki. A
dipél momentum stirtiségének (polarizacié vektor) nagysaga ardnyos a bejové
hulldm elektromos térerdsségével:

Pp(w) = aF(w),

ahol « a polarizaciés egyiitthato. A rezgé dipélmomentum a szort hulldm
forrasa.

Eddig csak az elektronok kényszerrezgéseirdl volt sz6. Lehetséges azon-
ban, hogy az atommagok is mozognak, hiszen a molekuldk a szabadsagi
fokaiknak megfelel6 forgd és rezgd mozgast végeznek, illetve a szilard tes-
tek fonon-modusai adott homérsékleten a Boltzmann-eloszlasnak megfeleléen
gerjesztettek. A polarizacios egyiitthato fiigghet a rezgések normal médus-
ainak amplitud6jatdl (ezt g-val jeloljiik), és ez az, ami a Raman-effektusra
vezet. Az aldbbiakban egyszert klasszikus megfontoldsokkal megmutatjuk,
hogy ha o = a(q), akkor ez milyen kovetkezményekkel jar.

Fejtsiik sorba a polarizacios egyiitthatot g szerint:

do 1 [(d*a :
a—ao+(d—q>oq+5(d—q2>oq + ... (55)
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Az elsérendii kozelitésnél maradva (tehat nem til nagy ¢ kitéréseket feltéte-
lezve):

do

Pp(w) = aF, cos(wt) = (ao + (d—q)oqo COS(Qt)) E, cos(wt) =

d
= a,F, cos(wt) + (d—j> o cos(Qt) B, cos(wt) =

o

1 (da 1 [da
= o, F, cos(wt) + 3 (d—q)o Eoqo cos((w — Q)t) + 3 (d_q>o Eoq, cos((w + Q)1),
(5.6)

ahol kihasznaltuk az alabbi trigonometrikus Osszefiiggést:
1
cosa - cos 3 = 3 [cos(av — B) + cos(a + )]

A fenti kifejezésben Q a molekula/récs rezgés normal médusanak frekven-
cidja, w az elektroméagneses hullam frekvencidja. Az eredmény els6 tagja a
Rayleigh-szérast irja le (rugalmas széras), a masodik és harmadik tag pedig
a Raman-szorast (rugalmatlan szords). A masodik tag frekvencidja (ener-
gidja) kisebb, mint a bejové hullamé. Ezt a tagot Stokes-regési médusnak
nevezziik. A harmadik tag energidja nagyobb, mint a bejovo hullamé. Ezt
a tagot anti-Stokes-mddusnak nevezziik. Altaldban a szért hulldimok kozott
a Rayleigh-szérds domindl. Minden 10* foton koziil I vesz részt Rayleigh-
szérdsban. A Raman-szérdsban minden 107 foton koziil 1 vesz részt, amib6l
lathato, hogy a Raman-vonalak rendkiviil gyengék, tehat mérése intenziv
forrast és érzékeny spektrométert igényel.

Ha meg akarjuk érteni, hogy milyen fizikai folyamat zajlik a Raman-szoras
soran, célszeri segitségiil hivni a kvantummechanikai képet. Ha a kvantum-
elmélet szerinti energia abran szeretnénk szemléltetni a Raman-széras folya-
matat, akkor az 5.15. abrat kapjuk.

A gerjeszto elektromégneses hullam energidja sokkal nagyobb, mint a rezgési
normal modusok energidja. A gerjesztés soran a rendszer allapota virtudlis
energia szintre emelkedik. Ez az allapot nem sajatéllapot, a rendszer tehat
gyorsan elvesziti a tébblet energiat, és felveszi valamelyik sajatallapotat, mi-
kozben a kiilonbségi energiat szétsugarozza. Ha kezdetben a molekula/fonon
rezgés alapallapotban volt, és alapallapotba tér vissza, akkor a rendszer a
gerjesztési frekvencianak megfelelé hw energidju elektromagneses hullamot
sugdrozza ki. Ez a Rayleigh-szérds. Latjuk, hogy ilyenkor a molekula/fonon
rezgések érintetlenek maradnak. Az 5.15. abréan ez a vastag vonallal jel-
zett folyamat. Ha kezdetben a rendszer alapallapotban volt, és a moleku-
la/fonon rezgések elsé gerjesztési szintjének megfelelé gerjesztett allapotba



5. FEJEZET. SPEKTROSZKOPIA 178

virtualis energia
szintek

Stokes
Raman-
szoras

Rayleigh
szo6ras

anti-Stokes
Raman-széras

rezgési energia
szintek

infravéros
abszorpcid

5.15. dbra. A Raman-szords kvantummechanikai képe

tér vissza, akkor a szétsugdarzott energia h(w — 2). Ez a Stokes-médus, és
ez a modus kisebb energidji, mint a bejové hullam energidja. A hidnyzé
energia a rendszer rezgési médusainak adodott at. Ha kezdetben a rendszer
a molekula/fonon rezgések els6 gerjesztési szintjének megfelelé sajatallapot-
ban volt, és alapallapotba tér vissza, akkor a szétsugarzott elektromagneses
hulldm frekvencidja az anti-Stokes médusnak felel meg, és értéke h(w + Q).
Az energia értéke tehat nagyobb minta bejovo hullam energidja. Ilyenkor az
elektromagneses hullam nyer energiat a rezgési moédusok rovasara. Minthogy
hémérsékleti egyensilyban, a Boltzmann-eloszlasnak megfeleléen, a rezgési
gerjesztett allapotban tartézkodas valdszintisége kisebb mint az alapéllapot
valoszintlisége, ezért altalaban az anti-Stokes vonalak intenzitasa kisebb, mint
a Stokes-vonalaké.

Ha a rendszernek egyetlen rezgési energia szintje van, akkor a A Raman-
spektrum ugy néz ki, ahogy azt az 5.16. abra mutatja. A Rayleigh-vonal
sokkal intenzivebb mint a tobbi, ezért sokszor kiszirik, és nem része a spekt-
rumnak. Mivel pedig a Raman-spektrum Stokes- és anti-Stokes-vonalai szim-
metrikusan helyezkednek el a Aw = 0 frekvencia valtozashoz képest, valamint
az anti-Stokes-vonalak intenzitasa kisebb, ezért a Raman-spektrum altalaban
csak a Stokes-vonalakat tartalmazza.

Az 5.17. &bran a Cj fullerén molekula Raman-spektrumanak Stokes-
vonalait latjuk.

A szorasos spektroszkopiai mérések két lehetséges elrendezése latszik az 5.18.
abran, ahol az a. abra az atlatszé anyagokon végzett széras kisérleti elrende-
zése, mig a b. abra az atlatszatlan anyagokon végezheto kisérlet 0sszedllitdsa.

A Raman-spektroszképia leggyakrabban lathaté- vagy UV gerjeszt6 fénnyel
dolgozik. Fényforrasként altalaban lézert hasznalnak. Célszerii a spektrum-
bél a nagy intenzitasi Rayleigh-vonalat szlirével kizarni. Az érzékel6 lehet
energia diszperziv detektor, vagy diszperziv elemen alapulé detektaldas. Egyre
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5.16. dbra. A Raman-spektrum egyetlen rezgési energia esetén
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5.17. dbra. A fulleren molekula (Cqy) Stokes-vonalainak Raman-spektruma

gyakrabban alkalmaznak Fourier-traszformaciés Raman-spektroszképokat.

A Raman-spektroszképia széles korben hasznalatos molekula rezgési mo-
dusok, illetve szilard testek optikai fonon-mddusainak vizsgalatara. A Raman-
spektroszkdpia az utébbi idoben kiilénosen nagy jelentéséget kapott a nanoré-
szecskék vizsgdlataban. Példaul a szén nanocsovek, vagy a fullerének rezgési
modusai jol vizsgalhatok ezzel a modszerrel.

A molekulak Raman-spektruma jellemzo6 a széré molekuldra, és ujjlenyo-
matszeriien alkalmazhaté példaul gaz fazis molekula-6sszetételének vizsgala-
tara. Raman-spektroszkopokat hasznalnak példaul a miitékben az altatd gaz
megfelel6 Osszetételének ellenorzésére.

A szilardtest fizikdaban a fonon-moédusok spektruméanak vizsgédlata lehe-
tové teszi példaul az Osszetétel vizsgalatat. A Raman-spektrum valtozasa a
homérséklet pontos mérését teszi lehetévé a Stokes- és anti-Stokes-vonalak
aranyanak mérésével. A fononokon kiviil mas elemi gerjesztések, mint példaul
magnon-, plazmon gerjesztések vizsgalatara is alkalmas. A szén kettds koté-
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5.18. dbra. A Raman-szords mérés elrendezése dtlatszo (a) és datlatszatlan (b)
minta esetén

se kiilonosen Raman-aktiv, igy példaul szén nanocsovek rezgési modusainak
vizsgalataval nagy pontossaggal hatarozhatok meg a szén nanocsé méretei és
annak kis valtozasai.

Mivel a Raman-spektroszképia a nanotechnoldgiaban jelentés szerepet
kap, ezért a nano-tartomédnyban hasznélatos mikroszképokat (pl. AFM)
gyakran épitik egybe Raman-spektroszképpal.

A Raman-szoras nemcsak spektroszkopiat, hanem Raman-mikroszkopiat
is lehetové tesz. Kivalasztva az egyik viszonylag nagyobb intenzitasi vonalat,
annak eloszlasdt mérve a minta feliilete mentén, mikroszkopi kép rajzolédik
ki, amely a Raman-jelenség feliilet menti eloszlasat tiikrozi.

Tobb médja van annak, hogyan lehet a viszonylag gyenge Raman-effektust
felerositeni. Az egyik lehetGség, hogy a mintat tartalmazé szubsztrat felii-
letére arany vagy eziist réteget visznek fel. Ennek a rétegnek a feliileti-
plazmon rezgései felerdsitik a gerjeszto elektromégneses teret, aminek kovet-
keztében felerésodik a Raman-jel is. Az erdsités akar 10°-10'! nagysdgui
is lehet. Ez a feliileti erésitésit Raman-spektroszképia (surface enhanced
Raman-spectroscopy).

A Raman-spektroszképia és az infravoros spektroszképia gyakran egy-
mast kiegészitd vizsgdlatként hasznalhaté. Mindketté a molekula rezgése-
ket, illetve a fonon rezgési mdédusokat méri, azonban nem minden modus
Raman-aktiv, illetve infravoros aktiv. Az 5.19. abrakon kloroform Raman-
és infravoros spektruma lathato. Itt emlékeztetiink arra, hogy az infravoros
aktivitds feltétele (lasd az (5.4) kifejezést) az, hogy:

dP
— #0
dq # Y

ugyanakkor a Raman-aktivités feltétele (ldsd (az 5.5) Osszefiiggést):
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5.19. dbra. A kloroform Raman- és infravords abszorpcios spektruma

da

— #0.

dq 7
A konnyebb érthetoség kedvéért megismételjiik, hogy a fenti kifejezésekben P
a polarizacio vektora, q a rezgési modus amplitudodja, a pedig a polarizacios
egyiitthato.

5.6. Atomi spektroszkopia

Az atomi spektroszképia az atom elektronjainak gerjesztésén alapszik. Az
atomi spektroszkdpia szamos fajtajat hasznaljak fizikai, kémiai stb. vizsga-
latokra. Ha a gerjesztés soran elnyelt hullaimok analizisét végezziik, akkor
abszorpcidés modszerrdl beszéliink, ha pedig a gerjesztést kovetd fluoreszcens
emissziot vizsgaljuk, akkor emisszids spektroszkopiardl van szo.

Az 5.1. tablazat néhany elem kiilonb6zo héjakon talalhato elektronja-
inak ionizdcids energidjat mutatja. A tablazatokbdl kitiinik, hogy a kiils6
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elektron | H [eV] | Li [eV] | Na [eV] | K [eV] | Cu [eV] | Ag [eV] | Au [eV]
1s 13,6 57,9 1074,4 | 3610,3 | 8 983,9 | 25 518,0 | 80 725,0
% 5.4 660 | 3808 | 110290 |3811.9 |14 353,0
T 33.5 207.3 | 9448 | 34146 |12 524,0
3s 5.1 370 | 1254 | 7235 | 34266
3p 194 80,9 587, 2 879,6
3d 10,6 3749 | 22412
45 i3 77 01,4 | 7614
4p 64,5 578,9
4d 10,4 342 6
4f 85,9
Bs 7.6 109,4
5p 62,6
5d 11,7
6s 9,2

5.1. tablazat. Néhany elem elektronjanak ionizacids energiaja

elektronhéjak viszonylag kis energidval ionizalhaték (néhany eV'), mig ah-
hoz, hogy a bels6 héjakrdl elektront 16kjiink ki, mar tébb szaz eV, illetve keV
nagysagrendil energiara van sziikség.

5.6.1. Optikai spektroszkopia

A fizikédban torténelmi jelentGsége van a természetes (napfény altali) gerjesz-
tésli és a lang-gerjesztéstt spektrumok vizsgalatanak. A hidrogén spektru-
manak lathaté tartomanyba eso részét Balmer vizsgalta, és 1888-ban mate-
matikai forméba 6ntotte a sorozat elemeinek hullamhosszat. Ennek Rydberg
altal modositott formaja:

1 1 1
_:RH(———), ahol n =3,4,5...

A 22 n?
Ry pedig a Rydberg-dllandé (Ry = 10,97373157 m™1).

Az 5.20. képen a hidrogén emissziés spektrumanak lathaté tartomany-
ba es6 részlete latszik (a Balmer-sorozat els6 négy eleme). A Balmer-sorozat
képletének a kvantummechanika alapjainak lerakasdban is szerepe volt (Bohr-
modell). A lathaté tartomanyon kiviili (UV, ldgy rontgen, infravoros) spekt-
rum komponenseket (5.21. &dbra) csak évtizedekkel késébb, a 20. szdzad
elején fedezték fel.
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5.20. abra. A hidrogén emisszios spektrumdnak lathato tartomdnyba esd rész-
lete

1.8 T T T T T

Lyman Balmer Paschen
1 =T " —

o Ul I | 1
200 600 1000 1400 1800

hulldmhossz (nm)

5.21. dbra. A hidrogén spektrumdnak sorozatai

Az atomi spektroszkopianak nagy jelentésége van a csillagaszatban is, hi-
szen a csillagok fényének abszorpcids és emisszids spektroszkdpiai vizsgdlata a
csillagok anyagi 6sszetételérdl, radidlis sebességérdl (Doppler-effektus révén),
a galaxisok mozgéasardl, a fekete lyukak koriili tartomanyok viselkedésérdl ad
massal nem pétolhatd informaciot.

A kémiaban és a biolégidban széles korben haszndlatos eljaras a hovel
gerjesztett atomok abszorpcids vagy emisszios spektrumanak vizsgalata az
anyagok osszetételének meghatarozasa céljabdl. Sokféle gerjesztési technikat
kidolgoztak: langgal, kalyhaban hevités, induktiv csatolasu plazmés gerjesz-
tés, optikai gerjesztés megfelel6 energidju fotonokkal stb.

Az atomi spektroszképiaval foglalkozd és az anyagtudomanyi céla Ossze-
tétel vizsgdld, korszertien felszerelt laboratoriumokban ma a legelterjedtebb
az induktiv csatoldsi plazmés gerjesztés (5.22. dbra).

Az induktiv csatoldst plazma (ICP) magas hémérséklett (5000-8000 K)
forras, amelyben a porlasztott anyag elektronjai gerjesztodnek. Ezt az esz-
kozt els6sorban az atomi emisszids spektroszkdpidban és tomegspektroszkdpi-
aban hasznaljak. Az Ar atomokbdl képezett plazmat 1-5 kW teljesitményti,
27 MHz vagy 40 MHz frekvenciaju radiéfrekvencias generator tartja fenn. A
kvarc cs6be Ar gazzal egyiitt porlasztott formaban bejuttatott vizsgalandd
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5.22. abra. Induktiv csatoldsi plazma forrds

atomok a plazma &ltal gerjesztodnek, és a plazman tuljutva emittalnak. A
plazmaban nyert energia ahhoz is elég, hogy ne csak a lathaté tartoményt,
hanem az UV tartomanyt is gerjeszteni tudja.

5.6.2. A rontgen spektroszkdpia altalanos jellemzése

A belso héjak gerjesztéséhez nagyobb energiara van sziikség. Ez a nagyobb
gerjesztési energia (keV nagysdgrend) rontgen-fotonokkal, vagy nagyenergi-
aju toltott részecskékkel (elektronok, protonok, ionok stb.) érhetd el.

Az elektronok energiaszintjeire vonatkozéan a spektroszképidban szoka-
sos jelolések: az n = 1, 2, 3, ... fokvantumszam helyett a K, L, M,...
jelolés a szokdsos. Az [ = 1, 2, 3,...n-1 mellékkvantumszam (palya im-
pulzus momentum) jelolésére az s, p, d, f a szokdsos jelolés. Az elektron
energidja kismértékben fiigg még a spin impulzus momentumtél (S) is. Attél
fliggben, hogy a spin- és palyamomentumok hogyan csatolodnak, kiilonbozik
a teljes impulzus momentumot jellemzé j = 1/2, 3/2, ... érték, és ez a
spektrum vonalak felhasaddsédhoz (dublett szerkezethez) vezet. Az elektron
atmeneteket megszabd kivalasztasi szabaly [-re és j-re:

Al=+1; Aj=0, +1.

Ha a gerjesztés rontgen fotonnal torténik, és energidja elegendé (ez rend-
szamfiiggd, de dltaldban E=(1-100) keV, ami éppen a rontgen tartomany),
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akkor az alabbi folyamatok jatszodhatnak le. A rontgen foton az elektro-
nokon szérédhat rugalmasan (diffrakeié alapfolyamata), vagy rugalmatlanul
(Compton-széras), de teljes egészében abszorbedlédhat is, vagyis atadhatja
energidjat egy elektronnak (fotoeffektus).

AE=E-E,
e

“réntgen
foton

5.28. dbra. A belsé héj gerjesztésének folyamata

Ha az elegend¢ energiaval rendelkezé foton belsé héjon 1évo elektronnak
adja &t teljes energidjat, és ez az elektron elhagyja az atomot (5.23. &bra),
akkor a kinetikus energidja:

Ekin - Efoton - Eo: (57)

ahol F, az adott atom elektronjanak kotési energidja. Ez az energia pl. Cu
K héja esetében E' = 8,98 keV/, ahogyan azt az 5.1. tablazat mutatja.

Ezzel a K héjon elektron-vakancia (iires hely) képzddik, amely rovid idén
beliil betoltédik egy felette 16v6 héjrél, leggyakrabban az L-héjrél. A két szint
kozotti energia kiilonbség ilyenkor rontgen foton forméjaban sugarzdédik ki. A
Cu esetében ez a K, vonal, amelynek energidja ~ 8,0 kel/. Ha a betoltodés
az M héjrél kovetkezik be, akkor a Kz vonalat kapjuk, amelynek energidja
~ 8,9 keV. Ezt a folyamatot mutatja az 5.24. dbra. Mindkét vonal tovabbi
két kozeli vonalra hasad fel, és ez az, amit dublett szerkezetnek hivnak.

fgy most az L héjon keletkezett elektron-vakancia, amely magasabb szint-
vl betsltédik. Igy jonnek létre az Ly, és Ly vonalak (5.25. dbra). A folyamat
végén kialakul az adott atomra jellemzo rontgenspektrum, amely alkalmas az
atom azonositasara.

Ha az elektron-vakancia betoltédés soran keletkezé energia nem foton
formajaban tavozik az atombol, hanem kiils6 héjon 1évé elektronnak adé-
dik at, akkor ez az elektron kilokodik. Az ilyen elektront Auger-elektronnak
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5.24. dbra. Az atom K vonalainak keletkezése

5.25. dbra. Az atom L vonalainak keletkezése

(ejtsd 0zsé) nevezziik. Ha a K héjon keletkezett az elektron vakancia, ak-
kor a legnagyobb valdsziniiséggel az L héjrdl toltédik be (5.26. ébra). Ha
az ekkor felszabadulé energia nem rontgen foton formajaban tavozik, akkor
legnagyobb valdszintiséggel a L héjon elhelyezkedé masik elektronnak ado-
dik at. Ez lesz a kilok6d6é Auger-elektron. Ezt a folyamatot a résztvevo
héjakrél KLL Auger-folyamatnak nevezik. Az azonos héjon (alhéjon) elhe-
lyezkedo elektronok adjék at egymasnak az energiat nagyobb valdszintiséggel,
hiszen ezek hullamfiiggvényei lokélisan is kozel vannak egyméshoz. Az egész
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folyamat soran tehat két elektron tavozik az atombdl, hatrahagyva a kétsze-
resen ionizalt atomot. Hasonlé médon KMM folyamat is végbemehet. Az
Auger-elektronok energidja szintén jellemzo a szerepl6 héjak energidira, végsé
soron pedig az atomra, amelybol tavozott. Az Auger-elektronok energiaja-
nak mérésére alapozott vizsgdlatot Auger-spektroszkopianak nevezziik. Ez az
anyagtudomanyban, vékony rétegek vizsgalataban talan a legkiterjedtebben
hasznalt Gsszetétel-vizsgalati mddszer.

5.26. dabra. Az Auger-elektron keletkezésének folyamata

Tehat a bels6 héjrol elektron kilokést kovetden tanulmanyozhatjuk a tavo-
z6 elektronok spektrumat, az Auger-elektronok spektrumat, vagy a fluoresz-
cens fotonok spektrumat. Mindharom esetben olyan spektrumokat kapunk,
amelyek jellemzéek arra az atomra, ahonnan a spektrumok szarmaznak.

5.6.3. Rontgen fotoelektron spektroszképia

A rontgen fotoelektron spektroszkopia roviditése a megfelel6 angol elneve-
zésekbdl adédik: XPS = X-ray photoelectron spectroscopy, vagy ESCA =
electron spectroscopy for chemical analysis. A moddszer a rontgen fotoeffek-
tus soran kilokott elektronok energidjanak mérésén alapszik. Kordbban (5.7)
mar lattuk, hogy az atombdl tavozé elektron kinetikus energidja:

Ekin - Efoton - Ea (58)

ahol F, az ionizaciés energia. Az XPS berendezés rontgen forrast, energia
analizal6 egységet, és elektron detektort tartalmaz. A minta ilyenkor nagy-
vakuumban van. Minthogy az analizalandé elektron energiaja fiigg a belépo
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rontgen energiatél, ezért a gerjeszto forrasnak monokromatikusnak kell len-
nie. Az elektronok energiaja detektalhaté tobbféle médszerrel, de leggyakrab-
ban a koncentrikus félgémbokbél 4ll6 analizatorral (concentric hemispherical
analyser=CHA) végzik a vizsgdlatot.

elektron energia
analizator

LN

detektor

rontgen forras

5.27. abra. XPS berendezés vazlatos elrendezése
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5.28. dabra. Pd fém XPS spektruma az elektronok kotési energidjanak fliggué-
nyében

Ez az eszkoz lathato az 5.27. abra felso részében. Itt két félgomb alaka
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feliilet kozé keriilnek be az analizalandé elektronok. A feliiletekre elektromos
fesziiltséget kapcsolnak, és az igy létrehozott elektromos tér olyan palyan
mozgatja az elektronokat, hogy csak egy adott energiaval rendelkezo elekt-
ronok jutnak a kimend nyilas mogott elhelyezkedd detektorra. Ez az eszkoz
leggyakrabban tgy miikédik, hogy a mintardl érkezo elektronok a CHA-ba
jutas elott mindig azonos energiara lassitjak le, éppen arra az energiara, amit
a CHA egység atereszt, majd ezutan a CHA egység mogott elhelyezett de-
tektor megméri az atjutd elektronok intenzitasat. A lassitds mértékébol az
elektronok energidja, a detektor kimend jelébdl pedig a hozza tartozd in-
tenzitas érték hatarozhaté meg. Az eredmény spektrum abrazolhaté a mért
elektron kinetikus energia fiiggvényében, de a gerjeszto rontgen fotonok ener-
gidjanak ismeretében az (5.8). Osszefliggés alapjan konnyen atszamolhaté és
abrazolhaté az F, kotési energia fiiggvényében is.

Példaként Mg K, (hv = 1253,6 eV) forrast hasznélva, Pd fém XPS
spektrumat latjuk az elektronok kotési energidjanak fiiggvényében abrazolva
a spektrumot. A vonalak azonosithatok az elektron héjakkal, és igy megél-
lapithatok az egyes héjak ionizacios energiai. Nagyobb felbontas mellett a
vonalak spin-palya kolcsonhatas miatti felhasadasa is mérheto ezzel a mod-
szerrel.

Hagyomaényos rontgen forrassal az XPS szokésos energia tartomanya (200—
2000) eV. Az alacsocsabb energidju fotoelektron spektroszkdpia elnevezése
ultraibolya fotoelektron spektroszképia (ultraviolet photoelectron spectros-
copy = UPS), amelynek szokdsos mérési tartoménya (10 — 50) eV'. Az UPS
kiilonosen fontos szerepet jatszik a fémes rendszerek vezetési elektron alla-
potstriségének meghatarozasaban.

Az utobbi évtizedekben a szinkrotron forrasok alkalmazasa jelentés elore-
1épés volt az fotdelektron spektroszkopiaban is. A szinkrotron forras elénye
a hagyomanyos rontgen forrassal szemben a nagyobb intenzitds, az energia
hangolhatésaga, az elérheto szélesebb energia tartomény, a polarizalt elekt-
romagneses hullam, és egyes alkalmazasokban az impulzus forras jelleg.

Rontgen fluoreszcencia spektroszkoépia

A tudomany és a miszaki alkalmazasok szamos teriiletén elterjedt a ront-
gen fluoreszcencia spektroszképia (X-ray fluorescence spectroscopy =XRF),
amely a mintat nem karosité analitikai mdédszer. Sokszor mas mérdeszko-
z0k (pl. TEM, SEM) fontos elemanalizalé tartozéka a rontgen fluoreszcen-
cia spektroszkopia. A forras dltalaban vagy hagyomanyos rontgen cso, vagy
pedig szinkrotron-forras, de rontgen fluoreszcencia kivalthaté megfelel6 ener-
gidju elektronokkal és egyéb toltott részecskékkel is. A gerjeszto nyaldb a
mintara jut, ahonnan a fluoreszcencia révén rontgen fotonok tavoznak. Az
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alacsony rendszamiu elemekrol kis energidju, kis athatold képességii foton ta-
vozik, ezért gyakorlatilag a legkisebb rendszamu elem a Be (Z = 4), amely
ilyen médszerrel analizalhaté. Mindazonaltal, a koltségek és az instrumenta-
lis nehézségek (vékony ablak-folia, nagyvakuum stb.) miatt a gyakorlatban
a Na (Z = 11) alatti elemek csak a legjobb detektorokkal analizdlhatok.

25000 +
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Sn Cu
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5.29. dbra. SnFeNu dtvozet elemi dsszetételét mutato energiadiszperziv rint-
gen spektrum

A fluoreszcens fotonok spektrumanak detektalasara kétféle lehetoség ado-
dik. Az egyik lehet&ség energia diszperziv detektor alkalmazdsa (energy dis-
persive X-ray analysis = EDX). Ilyen detektor a félvezeté detektor, vagy
a gaztoltésl proporcionalis kamra. A detektor utan kapcsolt sokcsatornas
analizator gytjti az adatokat, amelyeket azutan szamitégép képerny6ijén je-
lenithetiink meg. SnFeNi 6tvozet félvezetd energiadiszperziv detektorral mért
spektrumat latjuk az 5.29. dbran a hattérlevonast kovetoen.

A maésik lehetéség diszperziv elem, altaldban kvarc (Si0s) vagy LiF sik
vagy hajlitott egykristaly hasznalata. A fluoreszcens fotonok kollimalds utan
a diffrakcids racsra jutnak, amely elvégzi a hullamhossz szerinti szétvaloga-
tast. A szétvalogatds a Bragg-feltétel alapjan torténik:
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2dsin = nA,

ahol most a d racsallandé az ami nem valtozik, viszont valtoztatjuk a kris-
taly feliiletéhez képesti 6 szoget, és a feltételnek megfelel6 A\ hullamhossz
intenzitasat mérhetjiik meg. Mikozben a kristaly sikjahoz képesti 6 szoget
megvaltoztatjuk A értékkel, 2A60 értékkel valtoztatjuk a detektor helyze-
tét jellemzo szoget, hogy mindig megvaldsuljon a szimmetrikus sugarmenet
(ahhoz hasonléan, ahogyan azt az XRD berendezés esetében lattuk).

A detektor lehet szcintillaciés detektor, huzalos gazdetektor, vagy félveze-
t0 detektor. A szog fiiggvényében kapott adatokat a szamitogép képernydjén
jelenithetjiik meg. Az energia diszperziv detektor alkalmazasa az egyszeriibb,
olcsobb és gyorsabb, de a hullamhossz diszperziv egykristaly detektalds fel-
bontésa lényegesen jobb.

detektor

rontgen forras

kristaly

5.30. dbra. XRF mérési dsszedllitds diszperziv racs esetén

Tobbféle atomot tartalmazé minta osszetétele konnyen meghatarozha-
t0, az egyes atomokat jellemz6 rontgen fluoreszcencia vonalak azonositasa
alapjan. Ilyen példat mutat az 5.31. &bra, amely hullamhossz diszperziv
mobdszerrel késziilt. A spektrumban a gerjeszté Cd rontgen forrds vonalai is
latszanak.
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5.31. dbra. Osszetett minta XRF spektruma °Cd forrdst haszndlva

5.7. Rontgen abszorpcids spektroszkopia

A rontgen abszorpcids spektroszképia (X-ray absorption spectroscopy= X AS)
a szinkrotron rontgen forras létrehozasaval a kémiai és fizikai kutatas fontos
eszkozévé valt. A szinkrotron forras egyik elonye, hogy nagysigrendekkel na-
gyobb intenzitdsu nyalabot szolgaltat, mint a hagyomanyos rontgen csé. A
rontgen abszorpcids spektroszképiahoz nagy intenzitasu forrasra van sziikség.

Az abszorpcids kisérlet elve egyszer(i, mint ahogyan az az 5.32. abréan
szemlélhetjiik. I, intenzitdsi monokromatikus nyalabot bocsatunk a d vas-
tagsagi mintara, és mérjiik a bemend I, és kimen6 [ intenzitasokat. A p
abszorpcids tényezot a mért adatokbdl az

I =1,

kifejezés egyszeri atalakitasaval kapjuk:

i’
=—In—.
H=a™T

A tényleges kisérlet vazlata az 5.33. &abran lathaté. A szinkrotronbol
nyert polikromatikus nyalabbdl egykristaly monokromator segitségével mono-
kromatikus nyalab nyerhet6. A monokroméator mikodése a Bragg-térvényen
alapszik. Az abran kétkristdlyos monokroméator latszik. A monokroméator
szogének valtoztatasaval valtozik a rontgen fotonok hullaimhossza, és igy az
abszorpcios tényez6 hullamhossz fiiggése mérheté. A bemend intenzitas a
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Monokromatikus
rontgen nyalabh  ————p

I=Ie*™

AR 4 4

5.82. abra. Az abszorpcids kisérlet elve

minta

rés

szinkrotron
gydri

detektorok
monokromator

tukor

5.33. dbra. Abszorpcios kisérlet tényleges elrendezési rajza

minta elott, a mintan atjuté nyalab intenzitasa pedig a minta mogott ioni-
zacids kamraval mérheto.

Az abszorpcié dominans folyamata a fotoeffektus 100 keV energia alatt.
Ha az abszorpcio energiafiiggését vizsgaljuk, akkor azt tapasztaljuk, hogy a
gerjeszto energia novekedésével az abszorpcios tényezo gyorsan csokken, mig-
nem a mintaban 1év6 atom egyik belso elektronjanak gerjesztési energiajanak
kozelébe nem jut. Itt ugrdsszertien megnd, jelezve, hogy a minta anyaganak
egyik héjon 1év6 elektronja fotoabszorpcio révén itt képes energiat felven-
ni. Ezt az ugrasszeri novekedést abszorpcios élnek nevezziik. Egy atomnak
tobb abszorpciods éle van, a K, L, M stb. elektronok gerjesztési energiajanak
megfelel6 energidknal, ahogy az 5.34. abran réz esetén latjuk.

Az abszorpcits él utan a fiiggvény ismét csokken, majd amikor eléri a
kovetkezo gerjesztési energiat, akkor tijabb abszorpcios élet tapasztalunk.

Ha az élek kozelében nagyobb felbontasban megfigyeljiik az abszorpcios
tényezo valtozasat, akkor azt latjuk, hogy sem az él el6tt, sem az él utan
nem sima fliggvény irja le a véaltozast, hanem a fiiggvénynek finomszerkezete
van. Az él el6tti finomszerkezet azzal kapcsolatos, hogy példaul a K héjon
elhelyezkedé elektron, bar még nem rendelkezik elegend6 energiaval, hogy az
atomot elhagyja, de a rontgen fotontdl nyert energia elegendé a gerjesztéshez,
tehat ahhoz, hogy magasabb elektronpalyara keriiljon.

Amikor elérjiik az élnek megfelel6 energiat, akkor az elektron nyert ener-
gidja mar elegendd az atom elhagyaséara. Az él utani finomszerkezet az atom
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abszorpcids egyitthato [tetszbleges egység]
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5.84. dbra. Cu rontgen abszorpcios egyiitthatojanak viltozdsa az energia fiigg-
vényében az L és K élek kornyezetében

kornyezetének szerkezetérdl hordoz informaciot.

Az abszorpcids tényezd él utani viselkedését altalaban két tartoményra
bontjak. Az élkozeli vizsgalatok angol elnevezése XANES, ami az ,X-ray
absorption near edge structure” szavak els6 betliibél gyartott betiiszé. Az
él kozeli viselkedést elsosorban az szabja meg, hogy az atomi kotések kis-
mértékben perturbéljak a fotoeffektus lefolyasat. A mérésekbdl kinyerheto
adatok segitségével a kotések tipusara, az oxidacios allapotokra, a kdtésben
részvevo atomok milyenségére lehet kdvetkeztetéseket tenni.

Gyakoribb az éltdl tavolabbi tartoméany vizsgéalata. Ennek a vizsgélatnak
a neve: EXAFS, ami az ,extended X-ray absorption fine structure” angol
szavak roviditése. Ebben a tartoméanyban tapasztalhaté abszorpcids finom
struktura jol leirhato a fotoelektronok kvantummechanikai viselkedésével. Itt
az elektron mér nagyobb energiaval rendelkezik. A szomszédos atomok pont-
szeril szorécentrumoknak tekinthetok. Az atomot elhagyd elektron a kvan-
tummechanika szerint gombhullamnak tekinthet6. Ha az atom gazban van,
akkor ez a gombhullam zavartalanul terjed tova, ilyenkor az abszorpciés té-
nyezoének az él utan nincs finomszerkezete. Ha azonban az atom koérnyezeté-
ben més atomok vannak (molekula, folyadék, szilard test), akkor az elektron
hullam szérédik a szomszédos atomokon. Az igy keletkezd szért hullamok
visszahatnak az eredeti gombhullamra, azzal interferalnak, és ez az interfe-
rencia moédositja a fotoeffektus valdszintiségét. Az elektron kinetikus ener-
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5.35. dabra. Cu rontgen abszorpcios egyiitthatojanak vdltozdsa az energia fiigg-
vényében a K él kdrnyezetében

gigjatdl (hullamhosszatol) fiiggben az interferencia hol gyengitd, hol pedig
erosit6. Az 5.34. abra K élének finomszerkezetét mutatja az 5.35. abra.

Mindegyik szomszédos szér6 atom egy-egy szinuszos taggal jarul hozza az
eredményiil kapott kvaziperiodikus EXAFS jelhez.

5.36. dabra. A szomszéd atomok elektronhullamot mddosité hatdsa

Az EXAFS jel értékelése tigy torténik, hogy a mért u(k) fiiggvénybél
el6szor képezziik az alabbi fiiggvényt:
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pu(k) — po(k)
fo(k)
ahol p,(k) a folytonos hatteret jelenti, amit levonunk a fiiggvénybél, és osz-

tunk vele pontrél pontra, hogy dimenziétlan mennyiséget nyerjiink. A foto-
elektron hullaimszama:

x(k) =

_2r 2m(E - E,)

k

A h? ’
ahol E a rontgen foton energidja, E, pedig az ionizdcids energia (az abszorp-
cids él energidja).

A kvantummechanikai elméleti szamolasok eredményeként az EXAFS fligg-
vény alakja a hullamszam fiiggvényében:

—2k2u?2
x(k) = Z Njf](llizz ’ sin(2kr; + 9;(k)), (5.9)
j J
Az (5.9) kifejezésben f;(k) a j. atomrdl visszaszért hullim amplitiddja és
9;(k) a hullam fazisa és N, a szomszédos atomok szama r; tavolsiagra attol
az atomtol, amelyikrol a fotoelektron tévozik. Az e 2 uig Debye-Waller-
faktor, amely a homozgés, illetve a szerkezeti rendezetlenségre jellemzd, és
u? az atom atlagos rezgési amplitiddjanak négyzete.
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5.87. abra. Rodium fémes minta K €l feletti EXAFS gorbéje

Latjuk, hogy lényegében szinusz-hullamok 6sszegeként adédik a mért EXAFS

fiiggvény a hulldmszam és az atomi tavolsdgok fiiggvényeként . A x(k) fiige-
vénybol inverz Fourier-transzformacios eljarassal megkaphato a interferencia
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5.38. dbra. A rodium EXAFS mérés eredménye Fourier-transzformdcio utdn

jarulékok r; tavolsag fiiggése. Tiszta rédium fémen mért réntgen abszorpcids
vizsgélat eredménye lathaté az 5.37. dbran.

A rédium EXAFS mérése Fourier-transzformaciéjanak eredménya az 5.38.
abran lathato. A tavolsag fiiggvényében kapott Fourier-transzformalt fligg-
vény maximumai nem egyeznek meg pontosan a kristaly rontgen diffrakciébol
szarmazo6 adatokkal, aminek az oka az, hogy az EXAFS méréshez fazistolas
korrekcio szitkséges. A diffrakcidés eredményekkel valé Osszevetés megadja
(becsiilhet6vé teszi) ezt a korrekciét. Ennek felhasznalasaval az EXAFS az
amorf anyagok, folyadékok, feliiletkozeli vékony rétegek szerkezetének vizs-
galatanal szolgaltat méssal alig potolhatd informéaciot. A cstucsok analizisével
elfogadhat6 pontossaggal becsiilhetoek a koordinacids szamok is.

Az EXAFS vizsgélatok bar kristalyos anyagon is elvégezhetok, de legin-
kabb az amorf anyagok, folyadékok és molekuldk szerkezetének vizsgalatanal
szolgalnak méssal alig pétolhato informéciéval.

5.8. Mossbauer-spektroszkopia

A Mossbauer-spektroszképia rendkiviil j6 energiafelbontasi magspektroszké-
pia moédszer, amelyet a természettudomanyok szamos teriiletén hasznélnak
(szilardtest fizika, kémia, bolygdékutatds, stb.). Felfedezdje, akirél a méd-
szert elnevezték, Rudolf Mossbauer (1929-2011), aki 1958-ban publikdlta 1! Ir
mintan végzett elso kisérletét. Felfedezéséért 1961-ben Nobel-dijat kapott.
A Mossbauer-spektroszkopia alapfolyamata a forrds atommagjabol kibo-
csatott v foton abszorpcidja a minta egy atomja altal. Az ilyen folyamat
az optikai spektroszképiaban, elektronok altal kibocsatott és elnyelt fotonok
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esetében mindig meg tud valdésulni, a magok kozott azonban csak meghata-
rozott feltételek mellett.

A leggyakrabban hasznalt Mossbauer-forras és abszorbens a 57 Fe izotép
mag, amely a 5" Co radioaktiv mag bomldsa sordn jon létre.

136 keV

!

14,4 keV

magspin

5.89. dbra. °"Co bomldsi sémdja

Az dbra mutatja, hogy a radioaktiv ®” Co bomlasa t6bb 1épésben, és tobb
lehetséges csatornan megy végbe. A valdsziniibb titvonalon, a bomléas utolso
lépésében a 5" Fe mag az els6 gerjesztési szintjérdl alapallapotba jut, mikdzben
egy 14,4 keV energidju v fotont bocsat ki. Ezt hasznédljuk a Mossbauer-
spektroszkdépiaban.

A gerjesztett allapot élettartama °"Fe esetében At = 1,42 -1077s. A
Heisenberg-hatarozatlansagi relaciot felhasznalva megbecsiilhet6 a gerjesztett
nivo AF energia-kiszélesedése:

AEAt > h, (h=6,582-1071% cVs).

A reléciébdl becsiilt energia-bizonytalansidg: AE ~5-107Y eV.
Az emisszios gorbe Lorentz-gorbe, amelynek maximuma FE, = 14,4 keV,
félértékszélessége pedig I' = AE. A Lorentz-gérbe matematikai formaja:

I(E) =1, <g

>2 (E—E,)*+ (%)°
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AE

Eo

5.40. dbra. Az emisszids és abszorpeios Lorentz-gorbe alakja

Az 5.40. abra a Lorentz gorbe alakjat és félértékszélességét mutatja.

Az abszorpcioés gorbe szintén Lorentz-gorbe, azonos I' félértékszélességgel.
Ahhoz, hogy az emittalt gamma fotonoknak az abszorpcidja megtorténjen,
az emisszids és az abszorpcids gérbének at kell fednie. Ha ez megtorténik,
akkor rezonancia abszorpciérol beszéliink. Az emisszié a forrasban kovetke-
zik be, az abszorpcié a mintaban. A két gorbe fedését azonban tobb tényezo
befolydsolhatja. Ha a forras és a minta egyarant géz halmazallapotu, ak-
kor emisszi6 kézben a maghdl tavozé gamma fotonok energiat veszitenek a
visszalokédés jelensége miatt (5.41. dbra).

5.41. dbra. A magrdl tavozo ~y foton energidjinak eqy része a visszalokddésre
forditodik

A visszalokddési energia az impulzus- és energia-megmaradasbdél kovetke-
zoen:

Pfoton = —Pmag,

E’Y
Pfoton = ¢’

2 2
pmag o Efy

Ep = —mag _
BE= oM — 2Me2’

(5.10)
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Ahol ER a visszalokodési energia, M a mag tomege, ¢ pedig a fényse-
besség. Ekkora a mag visszalokodési energidja, ha szabadon mozoghat, mint
példdul géazban. Ha kiszdmoljuk ezt az energiat, akkor °7 Fe esetében

Er~2-107%eV

értéket kapunk, ami a 14,4 keV-hez képest kis energia, de joval nagyobb,
mint a ' félértékszélesség. A visszalokodés kovetkeztében az emisszids gorbe
centruma eltolédik £, — Eg energia értékre. Hasonld folyamat jatszodik
le az abszorpcié sordan. Ahhoz, hogy a magban abszorpcié jojjon létre, a
fotonnak E értékkel nagyobb energidaval kell rendelkeznie, hiszen Eg energia
a mag kinetikus energiajara forditodik. Tehat, az abszorpcids gérbe centruma
E, + Ep értékre tolédik. A két gérbe annyira tavol keriil egymdstdl, hogy
nincs kozos résziik, és gazban emiatt spontan nem koévetkezik be a rezonancia
abszorpcio.

4 LIE)

i
[l
} | |L
- | i %
E

o ErEr 0 Eg+Er

5.42. dbra. Gdzban az emisszios és abszorpcios spektrumuvonalak szétvdalnak

Kissé médositja ugyan a helyzetet, hogy a gédzatomok minden irdanyban
mozognak, és ezért a Doppler-effektus miatt az emisszios és az abszorpcios
gorbe is kiszélesedik, azonban gazban még ekkor is nagyon kicsi a két gorbe
atfedése, és igy is csak kismértékii rezonancia abszorpcioé kovetkezik be.

Szilard testekben azonban méas a helyzet. A racsban iil6 magok, viszony-
lag er6sen rogzitettek. Ahhoz, hogy egy atom elhagyja a racsot atlagosan
~ 20 eV energiara van sziikség. A visszalokodési energia ennél jéval ki-
sebb, tehat a visszalokodés kovetkeztében az atom kilokédése nem varhato.
A mésik lehet6ség az, hogy a racs kollektiv rezgései (fononrezgései) gerjesz-
todnek. A legegyszeriibb fonon-modell, az Einstein-modell szerint a fonon

nivék értéke:
B h + L
n — NV =
"y

és figyelembe véve, hogy
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Vionon = 10" Hz,  h=4,135-10"" eVs

kiszamitjuk, hogy a fononrezgések elsé gerjesztési szintjének energidja 57 Fe
esetében

hy =~ 1072 eV.

A kiszamolt ardanyokat szemlélteti az 5.43. abra.

2Rz

=
—_—

57 Fe

5.48. dbra. " Fe-ben a visszaldokdédési energia és a fononok elsé gerjesztési
szintje

Eszerint a modell szerint fonongerjesztés sem kovetkezik be, hiszen a visszalo-
kodési energia kisebb, mint az elso gerjesztett fonon-energiaszint. Az egyediili
lehet6ség, ami maradt az, hogy a racs egésze veszi fel a visszalokodési ener-
giat. Mivel a visszalokodési energia kifejezésben a tomeg a nevezoben van, a
rdcs tomege pedig nagysdgrendileg 10%-szorosa egy atom tomegének, ezért
ebben az esetben ez olyan kicsi energia lesz, ami a foton energidjahoz ké-
pest elhanyagolhaté. Ezért mondjuk azt, hogy ilyenkor visszalokddés-mentes
gamma emisszié megy végbe. Hasonlo a helyzet az abszorpcio esetében is.

A Mossbauer-effektus lényege tehat az, hogy a mag altal kibocsatott
gamma emisszidja a forrasban, valamint a gamma abszorpcidéja a mintaban
visszalokddés-mentesen kdvetkezik be. A két gorbe kozel marad egymashoz,
tehat a rezonancia abszorpcié bekovetkezhet.
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A végbemend folyamat korrekt leirdsa a kvantummechanika alapjan tor-
ténhet. A kvantummechanikdban valdszinliségi kijelentéseket tehetiink. A
rezonancia abszorpcié esetében is arrdél van szd, hogy valamekkora valdszi-
nisége van annak, hogy a folyamat visszalok6dés-mentesen zajlik. Annak a
valdsziniiségét, hogy a fononrendszer alapallapotban volt, és az emisszié (ab-
szorpcid) soran alapéllapotban is marad, a kvantummechanika Osszefiiggé-
sei alapjan kiszamolhaté. Az igy kapott f valdszintiséget Mossbauer—Lamb-
faktornak hivjuk. Alakja pedig:

f=e30%). (5.11)

Az (5.11). osszefiiggésben k a v foton hullimszdma, (z?) a kvantum osz-
cillator (fonon mdédus) kitérés négyzet atlaga. A rontgen diffrakeié kapeséan
talalkoztunk mér ezzel az Gsszefiiggéssel. A rontgen hulldmhossz (energia)
tartomanyban Debye—Waller-faktornak hivjék ezt a kifejezést.

A Debye-modell jobban leirja a valodi szilard testek kvantummechanikai
viselkedését, ezért (x?) értékét a Debye-modell alapjén fejtjiik ki. (z?) alakja
a Debye-modell alapjan:

()= i L (LY [T
MkB@D 4 @D 0 evy —1 ’
ahol
_ hw
y_ kBT’

Op = hg—; a racs Debye-hémérséklete és kg a Boltzmann-faktor. Ha T <<
Op, és figyelembe vessziik még a visszalokodési energia (5.10) alakjét, akkor
a Mossbauer—Lamb-faktorra a kovetkezd Gsszefiiggést kapjuk:

ER
f=exp ?5°p .

A kifejezésbdl latszik, hogy a visszalokodés-mentes folyamat valdszintisége
annal nagyobb, mennél kisebb a gamma foton energidja, mennél nagyobb az
atom tomege, és mennél nagyobb a racs Debye-homérséklete. A Mossbauer-
forrasokat tehat gy készitik, hogy a v sugarzé Mossbauer-magokat olyan
matrixba helyezik, amelynek paraméterei kedvezoek a nagy Mdssbauer—Lamb-
faktorhoz. Példaként 57 Fe forrds esetén a 5"C'o magokat Pd métrixba helye-
zik.
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1 11

S B ——

transzmisszios

forras minta elrendezés
b Y %
-V — v,e, rontgen foton detektor
detektor

visszaszorasos
elrendezés

5.44. dabra. A Mossbauer-effektus mérésének elrendezési lehetdségei

5.8.1. A Mossbauer-spektroszképia mérorendszere

A mérés két lehetséges elrendezését mutatja az alabbi abra.

A klasszikus mérési méd a transzmisszios geometridju mérés. A forras
néhany cm/s nagysagrendii, (-v — 4v) tartomanyban valtoz6 sebességgel
mozog. A mozgo forrasrol tavozo ~ foton energiaja a Doppler-effektus kovet-
keztében megvaltozik. A valtozas nagysaga:

AE = +°E,. (5.12)
C

Ezzel a valtoztatassal elérhetd, hogy az emisszios gorbét az abszorpcids gor-
bén keresztiil toljuk (lényegében a két gorbe konvolicidjat valdsitjuk meg).
Eredményképpen 21" szélességii abszorpcids gorbét nyeriink, ahogyan az az 5.45.
abran lathaté.

A A

emisszios vonal  abszorpcids vonal transzmissziés spektrum

- es w e o -
beltésszam

5.45. dbra. A transzmisszids Mdssbauer-gorbe alakja (jobbra)

A Mossbauer-spektroszképia mérheté az un. visszaszorésos elrendezés-
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ben is. Ilyenkor nem az abszorbedlt gamma fotonok hianyat mérjiik, hanem
valaszthatunk az alabbi lehetéségek kozott. Mérjiik

e az abszorpciot kovetden a reemittalt v fotonokat,

e a konverzids elektronokat,

e a konverziés rontgensugarzast.

A konverzié jelensége soran az abszorbens a gerjesztett mag energidjat
nem v reemisszidval adja le, hanem kozvetleniil atadja egy elektronnak (ez
altalaban a K héj elektronja). A nyert energia kiovetkeztében az elektron
tavozik az atombdl. Ez a konverzios elektron. Tovabbi folyamat, hogy a
tavozo elektron helyét magasabb nivordl egy elektron tolti be, mikdzben a
nivék kozotti kiilonbséget rontgen foton formajaban kisugarozza. Ez a kon-
verziés rontgensugarzas.

A transzmisszios elrendezésben hasznalt Mossbauer-berendezés blokkvaz-
lata az 5.46. abran lathato.

mozgatas

¢

visszacsatolas

vezeérld
elektronika

minta

generator

csatorna
kivalasztas

!

y-detektor

egycsatornas
analizator

r————'

sokcsatornas
analizator

5.46. dbra. A Mdssbauer-berendezés blokkvdizlata
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~v-detektorként altalaban szcintillacids detektort, vagy gaztoltésii proporcio-
nalis detektort hasznalnak. A ~-detektor utan kapcsolt egycsatornas anali-
zator lényegében diszkrimindtor, amely a gamma fotonok mellett jelenlévo
rontgen fotonok kisziirésére szolgal. A spektrum elééllitasara a forras sebes-
ségét megszabd generator altal vezérelt sokcsatornas analizator szolgdl. A
forrds sebessége hatarozza meg a gamma fotonok energidjanak megvaltoza-
sat. Ezért a Mossbauer-spektrumokat sokszor egyszeriien a sebesség fiiggvé-
nyében abrazoljak.

5.8.2. Hiperfinom koélcsonhatasok

Ha a gamma fotont kibocsaté mag racsban van, akkor a gerjesztési szintek
energidjat (°"Fe esetében 14,4 keV) a magot koriilvevs elektronok, vala-
mint a kérnyez6 magoktol szarmazé elektromos és magneses terek befolya-
soljak. A véltozas dltaldban kicsi, az emisszids (abszorpcids) vonal félérték-
szélességének nagysagrendjébe esik. A relativ valtozas tehat nagysagrendileg:

AE 1077 eV

= ~ 10713,
E, 104 eV 0

Ezeket a kis hatasokat hiperfinom kolcsonhatdsoknak nevezziik. A hiperfi-
nom kolcsonhatasok fontos informéaciot hordoznak a racs tulajdonsagait, il-
letve a tulajdonsagok valtozasait illetéen. Hagyomanyos detektorokkal ilyen
kis valtozasok mérése kilatastalan, hiszen a detektorok felbontasa szazalék
nagysagrendi, tehat mintegy 11 nagysagrenddel rosszabb. Ez a Mdssbauer-
spektroszkdpia jelentésége. A magok, a rdacsban elhelyezett kis detektorok-
ként, mérhetové teszik ezeket a kis valtozasokat.

A hiperfinom koélesonhatédsok elektromos és magneses jellegtiek. Az Ossze-
fiiggések levezetésére terjedelmi okokbdl itt nincs lehetéség (ezeket szilddtes-
fizikai és magfizikai kurzusokon targyaljuk), azonban a fizikai lényeg megért-
het6 a megadott kifejezések diszkusszidja segitségével.

5.8.3. Elektromos hiperfinom koélcsonhatasok

Az elektrosztatikus energia a mag toltése, és a mag kornyezetébol szarmazo
elektromos potencial kolcsonhatasanak eredménye. A mag kornyezete két
részre bonthaté: a mag helyén el nem tiiné stirtiséggel rendelkezé elektronok
hatasa, és a mag kornyezetében 1évo, aszimmetrikusan elhelyezked6 toltések
potencidlja.
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Izomér eltoldédas

A mag helyén el nem tiino striiséggel az s elektronok rendelkeznek. Ezeknek
a potencidlja a kiterjedt nagysagu mag toltésének Coulomb-energidjat adja.
Itt tehdt monopdlus kolesonhatdsrol van sz6 (a magban csak egyféle toltés
van). A mag energidgjahoz hozzdadéd6 Coulomb-energia alakja:

Ze? 2/ 5
o | POF ().

Eeo =

ahol Z a mag protonjainak szdma (rendszém), |¥(0)|* a mag helyén 1évé
elektronok allapotfiiggvényének abszolit érték négyzete, -e | U(0)|*az s elekt-
ronok mag helyén vett toltéssiirtiségét adja meg. (r?) a magsugdr négyzeté-
nek atlagos értéke, amelynek definiciéja

(r*) = %/p(r)er?’r.

Ha a magsugar az alap- és gerjesztett allapotban azonos lenne, akkor ez a
tag sem jatszana szerepet a Mossbauer-spektroszképidban, hiszen valamennyi
energia szint azonos mértékben valtozna. Azonban, a magsugar altalaban
kiilonbozik alap- és gerjesztett allapotban, ezért az energiakiilonbség innen
eredo jaruléka:

Ao = ZE 1) ((3)— (12))-

Megjegyzendo, hogy a magsugar gerjesztett dllapotban nem mindig na-
gyobb, mint az alapallapotban. Példaul " Fe esetében a gerjesztett allapot-
ban kisebb a magsugar, mint alapallapotban, ezért a fenti kiilonbség negativ.
Ugyanakkor példaul 9S9n esetében a gerjesztett mag sugara nagyobb, mint
alapallapotban.

Ha a forras és az abszorbens szintjeinek valtozasa azonos lenne, akkor
szintén nem tapasztalnank effektust a Mossbauer-mérésben. A mérheté ef-
fektus a forras és a minta kozotti kiilonbség. A forras és a minta kozott a
mag helyén 1évo elektronok stirtiségében lehet a kiilonbség:

B E%gfz (1WA O)F = [ (0)F) ({r) = (r2)) - (5.13)

Az (5.13)-ben F a forrdsra, A az abszorbens mintéra utal. Itt, a Mossbauer-
technikaban szokasos médon, a kiilonbséget a forras sebességében mérheto
kiilonbségként fejeztiik ki, ezért az (5.12) képlet alapjan megszoroztuk az
egyenlete a c¢/E,, faktorral. Az (5.13) kifejezés azt jelenti, hogy az emisszids

Av
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32

- -

beutesszam
= J_ -

172

5.47. abra. Izomér eltolodds

és az abszorpcios gorbe nem 0 sebességnél keriil fedésbe, hanem attol eltéro,
a kifejezés altal adott sebesség értéknél. A Mossbauer-abszorpcids gorbe
minimuma tehat eltolédik. Ezt a jelenséget nevezik izomér eltolédasnak.
Az 5.47. abran a szaggatott vonal az abszorpciés Mossbauer-spektrum izomér
eltolédas nélkiili helyét jelzi.

Kvadrupol felhasadas

A potencidlok allandé (helyfiiggetlen) komponense megvéaltoztatja a mag va-
lamennyi energiaszintjének értékét egy allandé taggal. Minthogy azonban,
azonos mértékben valtozik az alap- és a gerjesztett allapotok energidja, ezért
a 7y energidja nem valtozik, hiszen ez csak a kiilonbségtdl fiigg. [gy a konstans
potencial jaruléka kozombos a Mossbauer-effektus szempontjabol.

Megmutathato, hogy a potencidlok gradiense csak az elektromos dipdlus
energiajat valtoztatnd meg. Mivel azonban a magnak nincs elektromos di-
pol momentuma, ezért a potencial gradienseknek sincs szerepe a Mdssbauer-
effektus szempontjabol.

A potencidl masodik derivaltja (ez az elektromos térerésség gradiense)
azonban mar az egynemii toltésekkel is kdlcsonhat és megvaltoztatja az ener-
giajat, abban az esetben, ha a toltéseknek nem szimmetrikus az eloszlésa.
Ha a magokban 1év6 pozitiv toltések eloszlasa nem szimmetrikus, akkor a
magnak van kvadrupdélus momentuma. A kvadrupélus kolesonhatds a mag
kvadrupélus momentuma és a mag helyén az elektromos tér gradiensének a
kolesonhatasa.

A kvadrupdlus momentum a kvantummechanikaban egy tenzor operator.
@ kvadrupdlus momentum a kvadrupdlus operator varhaté értéke. A szim-
metrikus toltéselrendez6déstt magok kvadrup6lus momentuma nulla. I =1/2
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magspin esetén a mag toltéseloszlasa szimmetrikus, tehat @ = 0.

A kvadrupdlus kolesonhatdsbdl ered6 energiajarulék szamoldsa kvantum-
mechanikai alapfeladat. Az energia értékek a kvadrupolus kolesonhatast leird
energia operator sajatértékei, amelyek fiiggenek az energia szintek degeneralt-
sagatol. A kifejezés forméja:

V.. 2\ V2
Eg = % [3m7 — I(I +1)] (1 + %) : (5.14)

itt
0*V ~ Vae — Vi

=1 I—1,. —T+1,-1, Vi=——0: pn=
mr ; ) +7 3 822 n ‘/zz

A potencidl masodik derivaltjai a térerdsség gradiensét adjak. n az un.
aszimmetria paraméter. Latszik, hogy a magneses kvantumszam a négyzeten
szerepel, a felhasadas tehat nem fiigg annak el6jelétol.

Péld4ul 7 Fe esetében: alapédllapotban I = 1/2, tehat Q = 0. Gerjesztett
allapotban I = 3/2, tehat m; = -3/2, -1/2, 1/2, 3/2. A megfelel6 értékek
behelyettesitése utan azt kapjuk, hogy

‘/ZZ 2\ 1/2
Eo= ieQ4 (1 + %) . (5.15)

132

£1/2

Y

v \

beltésszam
belitésszam

&

12

M2 izomeér izomér+kvadrupol

5.48. dbra. Az izomér eltolédds és a kvadrupol felhasadds eqyiittes hatdsa °" Fe
esetén

Az 5.48. édbra mutatja az eredményt. Azt latjuk, hogy az I = 1/2 spini
alapvonal nem hasad fel, az I = 3/2 spinii gerjesztett allapot, bar négysze-
resen degeneralt, csak két szintre hasad fel, mert az m négyzetesen szerepel
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az (5.14) kifejezésben. Az is latszik, hogy az eredeti szinthez képest a felha-
sadas szimmetrikus. A Mossbeuer-spektrumban tehat két vonalat mériink.

Magneses dipdlus kdlcsénhatas

Ha a mag helyén kiils6 vagy belsé forrasbol ered6 magneses tér is van, akkor a
mag magneses dipélmomentumanak, és a magneses térnek a kélesonhatasabol
tovabbi energia jarulék szarmazik. Ezt az energia jarulékot az

Emagn = -mB
operator sajatértékei adjak:
Emagn = _’Yhsz = _gN,uNsza

ha a z tengelyt a B iranyaban valasztjuk. Itt v a giromagneses tényezo, uy
a magmagneton, gy pedig a mag Landé-faktor.

A 5"Fe esetén az I = 1/2 spinfi alapdllapot az m = 1/2 és az m = -1/2
értékeknek megfelelden két szintre hasad fel. Az I = 3/2 spinti gerjesztett
allapot pedig az m = -3/2, -1/2, 1/2, 3/2 értékeknek megfeleléen négy
szintre hasad fel, ahogy azt az abra is mutatja.

+3/2
+1/2

'—".:- -12

ABAD

beltésszam

-112

5.49. dbra. Az izomér eltolédds és a mdgnese felhasadds eqyiittes hatdsa ®" Fe
esetén

% Fe esetén alapéllapotban gy <0, gerjesztett dllapotban gy >0. Ezért
van az, hogy alapéllapotban az m = +1/2-es szint értéke alacsonyabb, mint
az m = -1/2-es szinté. Nem minden szint kozott van dtmenet. A kivé-
lasztdsi szabdly Am = 0,£1. Ennek megfeleléen 5" Fe esetén a méagneses
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felhasadas 6 vonalat eredményez. A vonalak az izomér eltolédasnak meg-
felel6 vonalhelyhez képest szimmetrikusan helyezkednek el. Ha a mintaban
nincs kitiintetett magnesezési irany, akkor a vonalak gorbe alatti teriileteinek
aranya 3:2:1:1:2:3. Kitiintetett irany esetében ez nem igaz. Az 5.50. abran
egy a vas mintan mért Mdssbauer-spektrum lathato.

|_00-““\u;. : . |
E s P (]
\ﬁ {
» 0.981- !
®
~ 1]
5 0.96[ a’
2 I
— 094p L.
©
£ 092}
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5.50. dbra. A mdgneses felhasadds okozta hatvonalas spektrum o vas mintan

5.8.4. A Mossbauer-spektroszképia alkalmazasai

A Mossbauer-spektrum jellemzé arra a fazisra, amelybol szarmazik, ezért
alkalmas fazisazonositasra. Ismeretlen Osszetétel esetén a spektrum dekom-
pozicidja informéciét nyujt az Osszetételrél. A spektrumvonalak integrélis
intenzitasabol a fazisok koncentracidja is szamolhato.

Az s elektronok szama, és koncentracidja a mag helyén fiigg attdl, hogy a
Mossbauer-aktiv mag (pl. a ®7 Fe) milyen ionizdciés allapotban van (milyen az
oxidaciés foka). Az izomér eltolédas mértéke tehdt fontos kémiai informéaciot
szolgaltat.

A hiperfinom kélesénhatasok rendkiviil érzékenyek arra, hogy a 57 Fe atom
a racsban milyen helyet foglal el (pl. tetraéderes, oktaéderes stb.). A spekt-
rumon az is latszik, ha a °"Fe atom tdbbféle poziciéban is eléfordul egy
otvozetben.

A maégneses fazisok vizsgalataban kiemelked6 szerepe van a Mossbauer-
spektroszképidnak. A belsé magneses tér valtozasaira a hiperfinom magneses
kolesonhatés rendkiviil érzékeny, ezért a fazis kis valtozéasai (6sszetétel, defor-
macio, relaxacio, méagneses rendez6dés, fazisatalakulds stb.) a spektrumban
jol tiikrozodnek.
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Ezek a tulajdonsagok a fizika és kémia legkiilonb6zobb teriiletein, a geo-
l6gidban, kohaszatban, bolygékutatasban stb. lehet hasznositani.
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5.9. Magneses magrezonancia

5.9.1. Bevezetés

A maégneses magrezonancia (Nuclear magnetic resonance=NMR) médszer a
legrégebben hasznalt mag-mddszer a szilardtest fizikdban. Kidolgozasa 1945-
ben, F. Bloch és E. M. Purcell nevéhez fliz6dik, akik eredményiikért 1952-ben
megosztott Nobel-dijat kaptak. A mddszert ma mar kiterjedten hasznaljak
a kémiaban, biologidban, gydgyszerkutatasban, és a tomografias valtozatat
a gydgyaszatban, ahol ezt mégneses rezonancianak nevezik (MRI).

A médszer alapgondolata az, hogy a magok magneses momentumai kiilsé
magneses térrel befolyasolhaté. Az igy kialakult magnesezettség radidfrek-
vencias térrel valtoztathatd. Az anyag szerkezetére, a lejatszodd bels6 mecha-
nizmusok milyenségére vonatkozdan kaphatunk értékes informéciét, ha mér-
jiikk a megvaltoztatashoz sziikséges radiofrekvencias tér frekvencidjat, vagy
azt, hogy a magara hagyott rendszer mennyi id6 alatt tér vissza egyensilyi
allapotahoz.

5.9.2. Alapismeretek
Impulzus momentum, magneses momentum

A Kklasszikus fizikaban lattuk, hogy ha egy fizikai objektum (elektron, proton,
atommag) toltéssel és J impulzus momentummal rendelkezik, akkor ehhez
m magneses momentum is tarsul. Az impulzus momentum és a méagneses
momentum koézotti kapcsolat egyszerii aranyossag:

m=~J. (5.16)

A ~ giromagneses arany a részecske jellegétol fiigg. Elektronra példaul a
palya és a spin momentum esetén a giromagneses tényezok:

___© _ BB __© _ 2
e 2me, ot Tes Me h’

itt up = 2’32 a Bohr-magneton.

Proton és neutron esetén a spintél szarmazd magneses momentummal
kapcsolatos giromagneses aranyok:

2fin 2fip
vy =2, 79276%; o = —1,91315%,

ahol p, a mag magneton. Latszik egyrészt, hogy a klasszikus kép mar pro-
ton esetében sem teljes. Masrészt a neutron spinjéhez kapcsolédé magneses
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momentumnak nincs klasszikus analégiaja. A kvantummechanikai képben a
magneses momentum mar kiilon fiigg a pélya és a spin momentumtél, mely-
nek részleteit a részecske és a vizsgalt rendszer is befolyésolja.

A magfizikabol ismeretes, hogy a magban kotott protonok és neutronok
pélyaszerii és spinszerl impulzus momentummal, és a hozza kapcsoléd6 mag-
neses momentummal rendelkeznek. A palya és a spin momentumok csato-
lédnak, és ezt a csatolast elméletileg nem mindig egyszeru kvetni. A magok
esetében a csatolastol fiiggden v értéke lehet negativ és pozitiv is. A gyakor-
lat szempontjabdl az a célszerii eljaras, ha a v giroméagneses tényezét a mag
tulajdonsidgaként kezeljiik, és értékét minden magra tablazatban megadjuk.
Téménk szempontjabol ez azért fontos, mert a mégneses momentum az NMR
nszondaja”.

Mozgasegyenlet

A B maégneses térben a migneses momentumra

T =mx B (5.17)

forgatonyomaték hat. Masrészrdl a forgatonyomaték és az impulzus momen-
tum kozott altaldban fennall a kévetkezo Osszefiiggés:
dJ
i T. (5.18)
Felhaszndlva az (5.16) és az (5.17) Osszefiiggést, atirhatjuk az (5.18) egyen-
letet gy, hogy megkapjuk a magneses momentum mozgasegyenletét:
dd—? =ym x B. (5.19)
A mechanikai analégia alapjan (14sd a porgettyli mozgdsat a gravitdcids
térben) tudhato, hogy az m mégneses momentumra merdleges erd hatdsara
a momentum precessziés mozgast végez a B magneses tér koriil.
A precesszié frekvenciajat is kiszamolhatjuk, ha figyelembe vessziik az

T=wxdJ (5.20)
Osszefiiggést. Masrészrol viszont

T=mxB=+vJ x B=—-vBxJ. (5.21)

Az (5.20) és az (5.21) kifejezések sszevetésével megkapjuk a precesszié frek-
venciajat:
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w, = —B. (5.22)

A precesszié frekvencidjat Larmor-frekvencianak is nevezik. Vegyiik észre,
hogy a w, korfrekvencia vektor mennyiség, és a negativ eldjel a B vektorhoz
viszonyitott ellenkezd irdnyra utal.

Helyzeti energia magneses térben

Klasszikusan az m mégneses momentum helyzeti energidja a B magneses
térben

E, = —mB.

Precesszio esetén a skalarszorzat értéke nem valtozik, ezért a B mag-
neses térbol nincs energiafelvétel, vagyis a magneses momentum energidja
precesszié kozben nem valtozik.

Magspin

A szokésoknak megfelel6en a kvantummechanikaban az impulzus momentum
vektor operatoranak jele: I és ennek z komponense /.
Az impulzus momentum operatoranak sajatértékei:

I= nJ/I(I+1), (5.23)

ahol I egész, félegész vagy nulla. Egyszertiisiti a leirast, ezért a szokasoknak
megfelelden a z tengely irdnyat a B magneses tér iranyaba vessziik fel. Az
impulzus momentum operator z komponensének sajatértékei:

I, = hm, (5.24)

ahol m = —I, —I + 1...1 — 1, I, vagyis Osszesen 21 + 1 érték. Az (5.23)
és az (5.24) kifejezésekbdl az is latszik, hogy az impulzusmomentum abszo-
lut értéke mindig nagyobb, mint a z komponens értéke, tehat az impulzus
momentum vektor soha nem irdnyulhat pontosan a magneses tér iranyaba.

Tudjuk, hogy a magok esetén a mag impulzus momentuma palyaszeri és
spinszerit momentumok osszege, de az ered6 momentumot egyszertien csak
magspinnek nevezziik. Paros Z rendszamu és paros A tomegszamu mag
spinje nulla. Ezek a magok az NMR szdmara nem hozzaférhetéek.
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Mag magneses momentum operator

A mag mégneses momentum operatora & és ennek z komponense fi,. A
magok esetében altalaban a palyaszerii és a spinszerii momentum jarulékok
miatt i és I nem egyiranyu, de mivel mindkettonek csak a z iranyu kompo-
nense a mérheto, ezért a z operator komponensek kozott is felirhato linearis
kapcsolat:

i, = ~I,. (5.25)

A magneses momentum operator z komponensének sajatértékei egyszertien
adddnak az impulzus momentum operator z komponensének sajatértékeinek
felhasznalasaval:

fi. = yhm, (5.26)

aholm = —I, —I+1...1— 1, I. A sajatértékek az irodalomban sokszor
igy jelennek meg: yAm = gu, m, ahol g az un. mag Landé-faktor.

A v giromagneses tényezé magonként valtozo, lehet v>0, y<0, hiszen az
eredé momentum a nukleonok mégneses momentumainak (pélyaszeri és spin
momentumbdl szarmazo) vektori eredéje. Az 5.2. tablazat néhany mag spin
adatat és a v giromagneses tényezo értékét mutatja.

mag | paratlan proton | paratlan neutron | spin | v (MHz/T)
'H 1 0 1/2 42.58
’H 1 1 1 6.54
3ip 1 0 1/2 17.25
“Na 1 2 3/2 11.27
N 1 1 1 3.08
B0 0 1 1/2 10.71
IR 1 0 1/2 40.08

5.2. tablazat. Néhdany elem magjanak adatai

Az energianivok magneses térben

Ahogyan azt méar emlitettiik a B, magneses tér iranyat valasszuk a z tengely
iranyanak. Ekkor a mag Hamilton-operatoranak alakja:

H=-pB,=—.B,.
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A Hamilton-operétor sajatértékei az (5.26) alapjén:

E,, = —yhmB,. (5.27)

A kapott eredményt szemlélteti az 5.51. abra. Latjuk, hogy a felhasadés
mértéke fiigg az alkalmazott magneses tértol is, mennél nagyobb a tér, annal
nagyobb az 1j energiaszintek tavolsaga.

E

5.51. abra. A felhasadds mértéke kilonbozd magspinek esetén a magneses tér
fligguényében

Mivel m szomszédos értékei 1-el valtoznak, ezért a felhasadt energianivok
tavolsaga:

AE,, = vhB,. (5.28)

A kvantummechanikabdl ismert, hogy megengedett atmenetek csak a szom-
szédos nivék kozott vannak. Mivel dltalaban igaz, hogy E = hw, igy az (5.28)
egyenletbdl is azt kapjuk, hogy w, = 7B,, és ezzel kvantummechanikabdl is a
klasszikus eredményt kaptuk vissza. (Mint azt mar emlitettiik, ha csak a B,
tér van jelen, ebb6l nem tud az dtmenethez energiét felvenni a spinrendszer).

Kvantummechanikai varhaté érték

A kvantumelméletben ismeretes az Ehrenfest-tétel, amelyet a magneses mo-
mentumra alkalmazva, a tétel szerint a magneses momentum operator < i >
varhaté értéke a klasszikus mozgasegyenletnek tesz eleget. A varhatd érték
tehat mégneses térben precesszal a méagneses tér irdnya korill w, = —vB,
Larmor-frekvenciaval. Ezt mutatja az 5.52. dbra.

Ered6 magnesezettség

A mintankban nem egyetlen atom van, hanem altaldban egyszerre sok atomot
helyeziink a magneses térbe. Ha a vizsgalt rendszer egységnyi térfogataban



5. FEJEZET. SPEKTROSZKOPIA 217

5.52. abra. A magneses momentum vdrhato értéke precesszal a mdgneses tér
koriil

N szamu mag van, akkor termikus egyensilyban, mégneses térben, a magok
a Boltzmann-eloszlasnak megfeleloen helyezkednek el az energia nivokon. A
Boltzmann-eloszlas elényben részesiti (nem nagyon) a kisebb energidji ni-
vokat. Ez azt jelenti, hogy I = 1/2 magspin esetén, amikor a mégneses
momentum 2z komponensének csak két értéke van, akkor egy kevéssel tobb
spin all a magneses tér iranyanak megfelel6 térfél felé, mint az ellenkezo
irdnyban. Az eredmény a magspin polarizacid, amelynek eredményeképpen
a mintanak ered6 makroszkopikus magnesezettsége lesz.

A minta ered6 M magnesezettségét Bo iranyban a klasszikus Langevin-
formula adja meg, amelyben azonban a magneses momentum abszolit érté-
kének négyzetére a kvantumelmélet adta

m? = y*R*(I(1 + 1)
értéket irjuk be. Ennek megfeleléen az M, magnesezettség:

2R2I(1 + 1)

v
M,=N B,
3kpT

ahol kg a Boltzmann-allando.
Mivel altalaban M = X,%, igy a magspin szuszceptibilités:

242

vRI(I 4+ 1)
ns — oN
Xns = 1 epT
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5.58. dbra. A magok magneses momentumainak ereddjeként a mintdnak
makroszkopikus magnesezettsége van

Ez szobahémérsékleten kicsi érték. Az elektronoktdl eredd szuszceptibilitas
(magnesezettség) ~ 6 nagysagrenddel nagyobb.

Az x és y irdny nincs kitiintetve, tehat M, , = 0. Minthogy a magnese-
zettség sok elemi magneses momentum ereddje, ezért a korabban mondottak
értelmében M a klasszikus mozgasegyenletnek megfeleléen mozog.

Leiras forgo koordinata rendszerben

A korabbiakban lattuk, hogy a magok magneses momentumai magneses tér-
ben a Larmor-frekvenciaval precessziés mozgast végeznek. Ezért sokszor a
mozgasegyenleteket célszerii forgd koordinata rendszerben felirni, mert egy-
szerlibb kifejezésekre jutunk. Az aldbbiakban emlékeztetiink arra, hogy a
mozgasegyenlet felirdsakor az all6 laboratériumi rendszerrdl, hogyan lehet
attérni a forgd koordinata rendszerre.

Legyen A egy tetszéleges vektor a laboratériumi rendszerben, amelynek
mozgasi sebességét a % derivélt irja le. A forgd koordinata rendszerben az
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A vektor sebessége:

d — dt
Az M makroszképikus méagnesezettség mozgasegyenlete az allo rendszer-
ben az (5.19) kifejezés alapjan:

dM
— =M x B 2
a X B, (5.29)
Ugyanez a forgd rendszerben:
dM
dt

=M x B —w x M.
A masodik tagban a keresztszorzat tényez6it megcserélve, valamint szorozva
és osztva gammaval:

dM
dt

— M x B+ M x £
Y

A ko6z0s YM tényezdt kiemelve:

d'M w
=yMx B+ —). 5.30

a < +7) 550
Az latszik innen, hogy a forgd koordinata rendszerben a mozgasegyenlet alak-
ja megegyezik az allo koordinata rendszerbeli alakkal, azzal a kiilonbséggel,
hogy a magneses tér helyére egy effektiv magneses tér keriil, amelynek alakja:

Bz =B+ 2. (5.31)
/>/
A forgé rendszerben tehat M vektor B,y koriil precesszal.
Példaul, ha B = B,, és a koordinata rendszer forgasi frekvencidja w =
—vB, (vagyis megegyezik a Larmor-frekvenciaval), akkor B.sy = 0, tehdt a
forgd koordinata rendszerben M =dll, ahogy azt varjuk is.

5.9.3. Az NMR alapjai

Az el6z06 részben Gsszegylijtottiik azokat a klasszikus fizikai és kvantumme-
chanikai ismereteket, amelyek az NMR folyamatok megértéséhez sziikségesek.
Ratérhetiink ezek utan a NMR vizsgalatok targyaldsara.

Korabban lattuk, hogy a mag energia értékei 21 4 1-szeresen degeneraltak.
A degeneraltsag magneses térben megszlinik, és az energia szintek felhasad-
nak. Az egyes szintek kozott azonban pusztan a B, magneses tér hatasara
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atmenetek nem tudnak létrejonni. Ahhoz, hogy a magot kitéritsiik valame-
lyik energiaallapotabdl, egy tovabbi magneses teret kell alkalmazni, amely
meroleges a B, térre, és akoriil w, frekvenciaval forog.

A B, -ra meroleges B; forgé mégneses tér irdanya a forgd koordinata
rendszerben legyen a forgd rendszer x tengelyének iranyaba mutaté ¢’ vektor
irdnya. Az w frekvenciaval forgd rendszerben felirva az effektiv magneses
teret:

B = (Bo + °—”) k+ By (5.32)
f)/

Ha a forgd koordinata rendszer forgasi frekvencidja megegyezik a By tér
frekvenciajaval, és mindkettd azonos a Larmor-frekvencidaval, tehat a z iranyu
frekvencia vektor nagysdga:

W =wy = _B077

akkor az (5.32)-ben a k irdnyi magneses tér komponens eltlinik, és marad az
i iranyu B; tér. Minthogy azt mondtuk, hogy a forgd rendszerben a mag-
nesezettség az effektiv magneses tér koriil precesszal, innen kovetkezik, hogy
most M a B koriil precesszal. Ezzel lehetoség nyilik arra, hogy a magnese-
zettséget kibillentsiik a termikus egyensulyi helyzetébdl. By -et rovid ideig
alkalmazva, a magnesezettség csak valamekkora szoggel fordul el. Megfeleld
ideig alkalmazva a B teret a magnesezettség iranya példaul elfordithato 90°-
kal, ahogyan az az 5.54. abran latszik. A magnesezettség elforditasa utan

magara hagyott rendszer idoével visszatér egyensulyi dllapotaba.

5.54. dbra. A minta mdgnesezettsége a By tér koril precesszdl
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A forgé magneses tér létrehozasa

Miel6tt tovabb mennénk, tisztaznunk kell, hogyan lehet forgé magneses teret
létrehozni. Legyen a magok rendszerének Larmor-frekvencidja w,. Alkal-
mazzunk egy nyugvé tekercs segitségével az 4ll6 koordinata rendszerben, az
x tengely mentén B,y = 2B, cos w,t nagysdgu radiéfrekvencids magneses te-
ret. Bzt az elrendezést lathatjuk 5.55. dbran.

M

0O

Bo

5.55. dbra. A forgo mdgneses teret létrehozo tekercs az dllo koordindta rend-
szerben

Az ilyen tér felfoghatd két magneses tér ereddjeként, amelyek az x — y sik-
ban, ellenkez6 irdanyban forognak 4w, és —w, korfrekvenciaval. Az w, kor-
frekvenciaval forgd koordinata rendszerbol az egyik tér all, a masik pedig 2w,
frekvenciaval forog (a forgd rendszer forgasi iranyaval ellenkezé irdanyban).
Mivel ez a komponens tavol van az w, rezonancia frekvenciatol, ezért a ma-
gok spinjének rendszerére gyakorolt hatdsa szempontjabdl elhanyagolhato.
Tehét az all6 rendszerben alkalmazott B,y = 25; cosw,t nagysagu radiéfrek-
vencias tér a hatasa alapjan a forgd rendszerben megfelel az x — y sikban
forgé Bi(t) = Bye™* mégneses térnek.

Az energia elvesztésének mechanizmusai

Ha a magspinek rendszerét az egyensily meghbontasat kovetoen magara hagy-
juk, akkor idével a rendszer visszadll eredeti egyenstlyi allapotaba. Ebben
a folyamatban két alapjelenség szerepe a donté. Az egyik ilyen folyamat a
spinek egymads kozotti kolesonhatasa. Ennek a folyamatnak az eredménye-
képpen a spinek egymas kozott energiat cserélnek, aminek eredményeképpen
az x — y sikban helyre all az egyensilynak megfelel6 allapot, vagyis ha volt,
akkor az r — y sikban megszlinik a mégnesezettség. A magspinek kozotti
kolesonhatés erds, ezért ez a folyamat zajlik gyorsabban. Ekdzben a magspi-
nek varhato értékének z tengelyhez viszonyitott szoge nem valtozik, amibol
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az kovetkezik, hogy az energia csak szétoszlik a spinrendszeren beliil, de a
spinek nem adnak at energiat a koérnyezetnek.

A kornyezetet racsnak nevezziik, akkor is, ha folyadékban torténik a mé-
rés. A spinrendszer és a racs kolcsonhatasa gyengébb, ezért a spinek és a
racs kozotti energiaatadas lassubb folyamat, de kiillonb6z6é mechanizmusok
révén ez is bekovetkezik. Ilyenkor a spinrendszer eredé magnesezettségének
z tengelyhez viszonyitott szoge véltozik, tehat az egész rendszer energiaja
megvaltozik.

Két idében elvalo folyamat zajlik tehat. Az spinek egymas kozotti kol-
csonhatéasat jellemzo 1d6t spin-spin relazdcios idének (1), a spinrendszer és
a racs kolecsonhatasara jellemz6 idét pedig spin-rdacs relazdcios idének (Ty)
nevezziik. Altaldban T, < Ty. Szilard testekben T} nagysagrendje ms, Ts
nagysagrendje pedig < 100 us).

Bloch-egyenlet

A mégneses momentum mozgasegyenletét kordbban mar levezettiik (5.30
osszefiiggés). Ez az Osszefiiggés azonban csak a kornyezettel nem kolesonhatd
magneses momentumokra igaz. A kornyezettel rendelkezo magneses momen-
tumok mozgéséat a kornyezet gatolja. Ezt a gatld (fékezd) hatést Felix Bloch
vette figyelembe, és 1946-ban kozzé tette a rdla elnevezett fenomenologikus
egyenletrendszert, amely az NMR mddszer alapegyenletévé valt. Mint azt a
relaxacios idok kapcsan mar emlitettiik, a realis anyagban a spinek egymassal
és a raccsal kolecsonhatasban vannak. Bloch ezt a kélcsonhatast, a precessziés
mozgast gatld ,surlédasként” épitette be a mozgasegyenletbe. A spinrendszer
fenomenologikus mozgasegyenlete a laboratériumi koordinata rendszerben:

dM M. — M
PN (MxB) ——2_"° 5.33

o v(M x B), 7 (5.33)

dM,,, M

ey (M x B), — 2 5.34
o =1(MxB),, T (5.34)

Bloch feltételezte, hogy a mozgast fékezé hatds nagysaga aranyos az egyen-
silyi értéktol valo eltéréssel. Az egyenletek jobb oldaldn negativ elgjellel
szerepelnek ezek a tagok. A z irdnyban az egyensulyi érték M,, mig az x
és y irdnyokban az egyensilyi érték nulla. Az ardnyossdgi tényezok 1/idé
dimenzidjiak, igy a nevezoben 1évo mennyiségeket kénnyti azonositani a T}
spin-racs és a Ty spin-spin relaxéaciés idokkel.

Lattuk, hogy a forgd rendszerben ugyanilyen alaki lesz a differencial-
egyenlet, csak a magneses tér helyébe az effektiv magneses tér keriil. Ah-
hoz, hogy lassuk, hogy az egyes kisérleti elrendezésekben milyen eredményt
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varunk, meg kell oldani a Bloch-egyenleteket az adott kisérleti modszerre
jellemzo kezdeti feltételek figyelembe vételével.

5.9.4. A kisérletek elve

Az 5.56. dbran az NMR kisérletek elvi elrendezése lathat6. A minta a tobb
Tesla nagysagu alland6é B, térben van. Az NMR jel intenzitdsa négyzetesen
fiigg a mégneses tér nagysagatol, az érzékenység fokozasa érdekében érde-
mes tehat mennél nagyobb B, teret alkalmazni. Hagyoméanyos magnesekkel
néhany Tesla nagysagu teret lehet el6allitani. A korszerii NMR berendezé-
sekben az allandé mégneses tér eloallitasa szupravezeté magnessel torténik.
Szupravezeté mégnessel (15 — 20) T nagysagu teret is létre lehet hozni. Az
ilyen nagysagrendii magneses tér igen jelentés magneses energiat tarol. A
szupravezet6 dllapot hirtelen megsziinése (kvencselés) komoly balesetet és je-
lent6és kar okozhat. A manapsag alkalmazott szupravezetd kabelek azonban
mar lehet6vé teszik a (15 — 20) T nagysagu terek létrehozédsat a kvencselés
veszélye nélkiil.

ado¢ fokozat | —s=| minta | — | vevé fokozat | . |jelfeldolgozas

[T
Bo Bo o) .
[ﬂ (;E[ JHH) ——

B

5.56. dbra. Az NMR berendezés elvi osszedllitdsa

A minta koriil helyezkedik el a B radidfrekvencias teret 1étrehozé tekercs.
A tekercs tengelye merdleges a B, tér iranyara. A korszeri berendezésekben
ugyanez a tekercs szolgal a minta magnesezettségének mérésére is. Ez a meg-
oldas a feldolgozé elektronikaval szemben tdmaszt szigort kévetelményeket.
Az ado fokozat allitja el a radiofrekvencias teret, beallitva annak nagységat,
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frekvencigjat és fazisat. A korszert berendezésekben a jelfeldolgozast vezérlo
egység a szamitogép, ahol egyittal az eredmények tarolasa is megtorténik.

5.57. abra. Az ELTE TTK szupravezeté mdgnesekkel mikods 700 MHz-es
NMR berendezése

A j6 felbontas feltétele, hogy mindkét magneses tér a lehetd leghomogé-
nebb legyen a minta teljes térfogatdban. A minta térfogata dltaldban cm?
nagysagrendli. A jé felbontasi méréshez az kell, hogy az ilyen nagysagu
minta teljes térfogataban a maximalis megengedett inhomogenitas ne halad-
ja meg a 1075 értéket.

Az 5.57. dbra az ELTE TTK korszeri, szupravezeté magnessel miikodo
700 MHz frekvenciajui NMR berendezését mutatja.

Az alkalmazott gerjeszto tér jellegétdl fiiggden az NMR spektroszkopidnak
két aga van.

Folytonos gerjesztés mddszere

Az NMR mérések hagyomanyos modszere a folytonos gerjesztéses modszer.
A médszer 1ényege az, hogy a radiofrekvencids By tér viszonylag kis értéki
(B; = 107" T.), az amplitiddja allandd, és a mérés sordn lassan valtoztatjuk
a frekvencidjanak nagysagat. Ha a véltozas elég lassi, akkor M koveti B sy
iranyét (adiabatikus médszer). A minta koriil elhelyezett tekerccsel az x —y
sitkban mérheto a gerjesztéssel fazisban 1évo, valamint a gerjesztéshez képest
90°-o0s fazisban 1évé magnesezettség komponensek (diszperziés és abszorpci-
6s gorbe). A folytonos gerjesztés mddszerének jelentésége egyre csokken, ma
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mar az NMR berendezések nagy része impulzus modszerrel miikodik. Ennek
ellenére réviden megmutatjuk a folytonos gerjesztés modszerével kaphato ki-
sérleti eredmények alakjat. A kisérletek eredményét a Bloch-egyenletek meg-
oldasa mutatja. Ha forgd koordinata rendszerben irjuk fel az 5.33 és az 5.34
egyenleteket, és az egyenletrendszer staciondrius megoldasait tekintjiik, ami
azt jelenti, hogy

dM, dM, dM,
d — dt  dt
vagyis a mérés soran mindig megvarjuk, amig adott frekvencia mellett bedll

a magnesezettség egyensulyi értéke, és a mérést ekkor végezziik el. Ilyen
feltételek mellett a Bloch-egyenletek megoldasa:

(w— W0)7B1T22
= Mm
1 —+ 72B%T1T2 + (CL)O — w)2T22

M, = 22 LR 5 Mo,
14 Y BlTlTQ + (CLJ() — w)2T2
_ 1+ (wo — w)* T2
C 1+ BT+ (w, — w)’ T2

A megoldédsok alakjat mutatja grafikusan az 5.58. abra. Ennél a mod-
szernél mérni csak M, és M, értékeit tudjuk, hiszen a mérdétekercs az x —y
sikban fekszik.

A gorbék elnevezései: M, a diszperziés gorbe, M, pedig az abszorpcié
gorbe. Az M, cstcs helye w, = vB,, ez a rezonancia frekvencia (Larmor-
frekvencia) értéke.

Az 4ll6 rendszerben elhelyezett tekercsben M, és M, radidfrekvencids
valtakozé fesziiltségként jelentkezik. A két jel egymdshoz képest 90°-kal
el vannak tolva. Fazis-érzékeny erdsité (lock-in) alkalmazasdval M, és M,
elkiilonitheto és kiilon mérhet6. A igy mért jel burkol6 gorbéjének valtozasa
a forgd rendszerbeli eredmény.

Tehdt az NMR mérések paraméterei: 17 , Th és w,. Az M, abszorpcids
gorbe Lorentz-gorbe alaki, melynek I' félértékszélessége:

2/
I'= T 1 + ’}/2B%T1T2.

2

=0,

M,

o

Hataresetekben a félértékszélesség alakja:
a.) Gyenge Bj tér esetén, ha v2BT\Th, << 1 Aw=T = T%
b.) Er6s By tér esetén, ha v2B?T\Ty >>1 Aw=T =2vB; \/% Tlyenkor
a félérték szélesség fiigg a kiilsé tér nagysagatol is.

Latszik, hogy a folytonos hullam mddszerrel w, egyszeriien mérheto, vi-
szont a relaxdcids idék mérése koriilményes.
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5.58. dbra. A Bloch-egyenletek megolddsainak grafikus alakja a folytonos hul-
ldm mddszer esetén

Impulzus médszer (Fourier-transzforméaciés NMR)

A kezdetben egyenstlyban 1évé spinrendszerre w, rezonancia frekvenciaju '
irdnyu, impulzus alaki Biteret alkalmazunk. A B; tér az impulzus modszer
alkalmazasa esetén sokkal nagyobb, mint a folytonos hullim mddszerben:
B ~1073T.

Az effektiv magneses tér alakja, ahogyan azt mér az (5.32) 6sszefiiggésben
felirtuk:

B,y = (Bo + ‘-”) k+ By
f)/

Rezonancia (w = wp) esetén, mint azt mar kordbban lattuk, az elsé tag
nulla, tehat M precesszalni kezd B; korill w; = B frekvencidval. Az
elfordulds szoge: a = 7wy, ha 7 ideig hat az impulzus. Ilyen médon a z — ¢/
sikban tetsz6leges szoggel elfordithat6 a magnesezettség (1asd az 5.54. abréat).
Megfelel6 ideig bekapcesolva a B teret (rovid impulzust alkalmazva) pl. 90°-
kal elfordithaté a méagnesezettség iranya, majd magéara hagyva a rendszert a
relaxécios folyamatok vizsgalhatok.

Nézziik meg, hogy az impulzus alkalmazasa utan magara hagyott rend-
szer mozgasat hogyan irja le a Bloch-egyenlet. A B; tér kikapcsolasa utan
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a forgd rendszerben a z iranyd komponenst leiré 5.33. egyenlet jelentésen
egyszerisodik:

dM, (M. — M)

dt T,

Integrélva a t =0, M, = 0 kezdeti feltétellel, megkapjuk, hogy a magara
hagyott rendszer

M. = M, {1 _ exp(—Til)} | (5.35)

exponencialis id6fliggéssel tér vissza az egyenstlyi allapotba.

Hasonlé médon az x és y iranyt komponensek 5.34. egyenletei is meg-
oldhatok, és azt kapjuk, hogy a tér kikapcsolasa utan exponencialis fiiggvény
irja le a visszatérést az egyensilyi helyzetbe.

Az impulzus mddszer gyakran hasznalt NMR technika. A folytonos hullam-
és az impulzus médszer kapcsolata abban all, hogy a rovid impulzus ha-
tasara gerjesztédik az egész spektrum. A valaszfiiggvény tartalmazza a
rendszer valaszat minden olyan frekvenciara, amelyet az impulzus tartal-
maz. Tudjuk, hogy egy keskeny, nagy amplitudéju impulzus hatésa, ha-
sonlatos a Dirac-delta fiiggvényre, amely minden frekvenciat azonos ampli-
tudoval tartalmaz. (Az id6 doménbeli Dirac-delta Fourier-transzformaéltja
a frekvencia doménben konstans fiiggvény). Altaldnosan fogalmazva, az
egyenstly kialakuldsdnak nyomon kévetése sordan kapott F'(t) vélaszfiiggvény
Fourier-transzformaltja megadja az f(w) frekvenciaspektrumot (az exponen-
cidlis fiiggvény Fourier-transzforméltja Lorentz-fiiggvény). Ha csak a T és
T, relaxéciés idokre vagyunk kivancsiak, akkor azt, mint késébb latni fog-
juk, az F(t) fiiggvények altalaban kozvetleniil is szolgaltatjak. A Fourier-
transzformacios moédszer f6 elénye az, hogy rovid ideji mérés. A rovid mé-
rési ido alatt dltaldban jobban biztosithaté a rendszer stabilitasa, és ezzel
jelentGsen javithaté a mérérendszer felbontasa.

Nagysagrendi becslések

Miel6tt ratérnénk a Fourier-transzformécios médszer részletesebb ismerteté-
sére, végezziink el néhany nagysdgrendbeli becslést annak érdekében, hogy
lassuk, a magok esetén milyen frekvencidju gerjesztést kell alkalmazni, illetve,
hogy az impulzus médszer soran milyen hosszu idejii impulzusok hasznéla-
tosak. Erdemes a magok és az elektronok esetén alkalmazando frekvenciak
Osszevetése is. Az egyszeriiség kedvéért a mag esetét a legegyszeriibb maggal
modellezziik, azaz protonra végezziik a szamoldst. A szamolashoz felhasznélt
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allandok értékei: a Bohr-magneton, a mag-magneton és a Planck-allandé ér-
tékei rendre:

J J
pup =2 1031072 T Hn ~0,5-10"% 7 h=107% Js.

Az elektron és a proton giromagneses aranyai, csak a nagysagrendeket
figyelembe véve:
103107261 1 n . 0,5-10726 1 1
%ZZM—B’E——TSZH)H — vp%u— 2 0% .
h 10-34 Ts h 1034 Ts Ts

12

~Y

Vegyiik az allandé mégneses tér nagysagrendjét By ~ 1 T', akkor az elekt-
ronok és protonok Larmor-frekvencidi:

Vel BO
m

~ 10" Hz = 10* MHz,

Vel =

amely mikrohullamu frekvencia.

_ ’}/pBO

= oo ~10" Hz =10 MHz,

Ez pedig radiéfrekvencia (rf). A két frekvencia jelentés kiilonbsége teszi lehe-
t6vé, hogy az elektron-spin rezonancia (ESR) és a mag magneses rezonancia
(NMR) egymastdl elkiiloniilve vizsgélhato.

Most megbecsiiljiikk, hogy a B; tér hatasara mekkora korfrekvenciaval
mozog a magnesezettség, és kiszamoljuk azt, hogy mennyi ideig kell az im-
pulzusnak hatnia ahhoz, hogy a magnesezettség 90°-ot forduljon le.

Ha B; ~ 1073 T, akkor

1 1
wi = 7By = 10° T 107° T =10° "

A gyakorlatban valéban a szokdsos frekvencia értékek tartomdnya: (10% —
109)1.

Ha 90°-kal szeretnénk leforditani a mégnesezettség vektorat, akkor o =
7 /2, és ilyenkor M-nek nem lesz z komponense:

T=aw; = glO_5 s~ 10 ps.

A gyakrolatban szokdsos értékek: (1 — 100) us). Kétszer ilyen hosszui ideji
impulzus 7 szogelfordulast eredményez, vagyis M iranya —z lesz.
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A relaxaciés idok mérése a Fourier-transzformaciés moédszerrel

A relaxaciés idok meérésére kiilonbozo impulzus technikakat dolgoztak Kki.
Valamennyi esetben igaz, hogy

a. A rf impulzus burkoldja négyszog alaki (gyors fel- és lefutds),

b. Az impulzus ideje t, << Ty, 15, vagyis az impulzus ideje alatti rela-
xacié elhanyagolhato,

c. Az impulzus kikapcsolasa utan mérjiik a valasz rf jelet.

A T, spin-spin relaxacios id6é mérése 90° impulzussal

A mérés gy indul, hogy egy 90°-os impulzussal az x — y sikba forditjuk az
M magnesezettséget, ahogyan azt az 5.59. dbra a. és b. része mutatja.

A forgé rendszerben az impulzus megsziinte utan el6szor a gyorsabb spin-
spin relaxécié kovetkeztében exponencialisan csokken a magnesezettség az
x — y sikban Ezt latjuk az 5.59. abra c. és d. részabrdin. A d. abrén mért
lecsengé jel az allo tekercsben mért jel burkold gorbéje. Az allo tekercsben
mérheto jel a radidfrekvencias rezonancia frekvenciaval oszcillal. Az 5.60. ab-
ran a mérés folyamata alatt az allé tekercsben mérheto jelalakok latszanak.
Kezdetben a négyszog burkoldju radidfrekvencias forgaté impulzust, majd a
magéra hagyott szabadon lecsengd indukcids jelet (FID=free induction de-
cay).

A lecseng6 (szabad precesszids) jel lefutdsa exponencidlis. Ezzel a mdd-
szerrel latszolag To-t mérjiik. Azonban a B, tér kis inhomogenitasai miatt
a precesszios frekvencia kissé kiilonbozik a minta kiillonboz6 részein. Emiatt
a minta egészében vannak gyorsabban és lassabban precesszald spinek. A
forgd rendszerbol ez gy latszik, hogy az atlaghoz képest vannak lemarado,
illetve elére sieto spinek. Ez az x — y sikban gyors lecsengésre vezet, hiszen
a spin-spin kolesonhatas nélkiil is, a kiilonb6z6 precesszios frekvenciak mi-
att, rendezetlenné valik a spinrendszer. E jelenség miatt a fenti modszerrel
a tényleges relaxaciés idohoz képest kisebb id6t mériink, vagyis: 75 < Ts.
Ezért ez nem pontos médszer Ty mérésére.

A Ti spin-racs relaxaciés id6 mérése 90° — 90° impulzusparral

Megmutatjuk, hogyan lehet megmérni a 77 spin-racs relaxacios idét 90° — 90°
impulzuspérral. Az alkalmazott médszer jol kévetheté az 5.61. abran. Az
els6 90°-os impulzus utan a rendszer a korabban (l1dsd az (5.35) Osszefiiggést)
mar leirt exponencialis idofiiggéssel tér vissza egyensilyi allapotaba.

Az 5.61. b. dbra azt mutatja, hogy milyen jelet mériink a detektald
tekercsben. Az impulzus utdn végbemegy a spin-spin relaxacio, és ezt ko-
vetden az x — y sikban mégnesezettség nem mérhetd. Ugyanakkor kdzben
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i
a. C.
I‘ s '
l'
b. d
. mért jel
impulzus

id6 id6

O+
O~

5.59. abra. A Ty relaxdcios idé mérése 90°-os impulzussal

90° Impulzus

_ M\W‘i
I

5.60. dbra. A Ty relaxdcios idé mérése kozben a tekercsben mért jelalakok

kezd felépiilni a magnesezettség z komponense. t; id6 utan még nem éri el
az egyensulyi helyzetét, mérni azonban a z iranyban nem tudunk, ezért egy
masodik 90°-os impulzussal a magnesezettséget leforgatjuk az x — y sikba,



5. FEJEZET. SPEKTROSZKOPIA 231

a)
1. Impulzus par
90-1-90
M, (0)
b) :
c)
s’ 2. Impulzuspar
90°-1,-90°
d)
e)

5.61. abra. A Ty spin-rdcs relaxdcios idé mérése 90° — 90° impulzuspdrral

ahol a leforgatds utan a mérotekerccsel megmérjitk a nagysigat. Ez az adat
adja az e. abran lathaté relaxéciés gorbe M (t;) pontjat. Ha ezt kovetden
megvarjuk az egyensily bedlltat, és a mérést megismételjiik to idovel, ak-
kor a gorbe egy masik pontjat kapjuk meg. To6bbszor ismételve az eljarast
kirajzolédik a spin-racs relaxaciot jellemz6 M., (t) gorbe.

A T) spin-racs relaxacios id6 mérése 180° — 90° impulzusparral
1

Elméletileg a 180°-os impulzust kovetoen a Bloch-egyenletbdl megkaphaté a
szabad precessziés jel id6fiiggése. Korabban lattuk mér, hogy a forgd koor-
dinata rendszerben ilyenkor a z komponensre a Bloch-egyenlet alakja:

dM. (M. — My)

dt T,
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Integralva a t =0, M, = — M, kezdeti feltétellel a kivetkez6 megoldast kap-
juk:

M, = M, {1 - 26Xp(—i)} :
T

A mérés lépéseit és a mérhetd jelek alakjat mutatja az 5.62. dbra. Az elso

impulzus M, -t megforditja (5.62. a. dbra). Az M, = — M, magnesezettség

relaxalni kezd az M, egyensuly felé. t; id6 utan, a masodik impulzust ko-

vetéen az y' tengely mentén M (t;) mérhet6 (5.62. b. dbra). Az egyensuly

bedllta utdn a mérés ty id6vel ismételhetd (5.62 c. és d. dbrak). Tobb mérés
kirajzolja az M (t) fiiggvényt (5.62 e. dbra).

a)
1. Impulzuspdr
180°- 90°
b) v
Mlt,) "
—1,
z
c) Hel ‘ y
I L3
2. Impulzuspar
180° 90°

180°- 9¢0°
Mo ity .
d) A 1W~.—>

e)

5.62. dabra. A Ty spin-rdcs relaxdcios idé mérése 180° — 90° impulzuspdrral
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A T, relaxaciés id6 mérése spin-echo madodszerrel

Azt mar lattuk, hogy egyszeri 90°-0s impulzussal nem lehet j6l megmérni
a Ty relaxdcids idot. A mégneses tér inhomogenitasainak kikiiszobolésére
dolgozték ki a spin-echo médszert. A mddszer 90° — t; — 180° impulzuspart
alkalmaz. A moddszer 1épései 5.63. dbran lathatok.

(a) z (b)

5.63. dbra. A Ty relaxdcios 1dd mérése spin-echo maodszerrel

Az 2’ tengely mentén alkalmazott 90° impulzus a magnesezettséget az
tengely irdnyéba forgatja (5.63. a. dbra).

A B, magneses tér kis inhomogenitasai miatt a spinek precessziés frek-
vencidja kissé eltér az atlagos w, értéktol. Ezért a forgd rendszerben egyesek
sietnek, mésok késnek (5.63. b. abra).

t1 1d6 eltelte utdn az 2’ tengely mentén alkalmazott 180°-os impulzus z’
tengely koriili 180°-os forgatést eredményez (5.63. c. dbra).

A spinek precesszids iranya csak B,-tdl fiigg, tehat a 180°-os forgatas
utdn a spinek forgasi irdnya nem véltozik (5.63. d. dbra). igy a kordbban
tavolodo spinek ismét egymas felé kozelednek.

2t1 1d6 eltelte utén a spinek ismét egy irdnyba mutatnak (5.63. e. dbra).
Ez az un. spin-echo jel. Csak azok a spinek nem vesznek részt benne, amelyek
a spin-spin kolcsonhatas miatt egészen mas szoghe fordultak.

Az 5.64. a. dbra azt mutatja, hogy milyen jelek mérheték a mérétekercs-
ben. t; id6 utén felépiil a spin-echo jel, azt megmérve megkapjuk az M,
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gorbe egy pontjat (az 5.64. b. dbra).

M'J{ZHTMAMMMF" '
— — Hh— b

My y( 2t))

¥

5.64. dbra. A spin-echo maodszer mért jelei és az eredmény gorbe

Az egyensily bedllta utan a mérést to idovel ismételve az 5.64. b. abra
egy ujabb pontjat mérhetjiilk meg. Tobbszor ismételve az eljarast az egész
gorbe kimérheto, és Ts meghatarozhato.

Ez a moédszer iddigényes, hiszen minden mérés utan meg kell varni az
egyensuly bealltat.

Carr-Purcell-mdédszer

A Carr—Purcell-médszer a spin-echo mdédszer tovabbfejlesztése annak érde-
kében, hogy gyorsabb legyen a mérés. A moddszer azon alapszik, hogy a
spin-echo jel kialakulasat kovetoen nem varja meg a rendszer egyensulyanak
beélltat, hanem ¢; id6 mulva ismét alkalmaz 180°-os forgaté impulzust, ami
utan ¢, ideig varva, ismét kialakul a spin-echo jel, az exponencidlisan csok-
kené jelnagysagnak megfeleléen kisebb amplitidéval. Tobbszor ismételve a
eljardst kimérhetd az egész relaxdciés gorbe. A mérés 90° — ¢, — 1800 —
ti—mérés—t; —180° —t;-mérés-... impulzus sorozatat mutatja az 5.65. 4bra.

Az igy kialakitott impulzus sorozattal gyorsabban megmérheté a T, rela-
xacios id6, mint az eredeti spin-echo mddszerrel.

Az itt bemutatottakon kiviil szamos egyéb impulzussorozat tipust dolgoz-
tak ki T3 és T5 relaxacios idok mérésére.

5.9.5. Méroberendezés

A folytonos gerjesztéses és az impulzus modszer csak latszolag igényel azonos
berendezést. A nagy B, mégneses tér eloallitasahoz dltalaban szupravezeto
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90° 180° 180°  180° 18¢° 180°

MEAAVW s

5.65. dabra. A Carr—Purcell-mddszer impulzus sorozata

magnest haszndlnak. A mintatartét koriilvevo tekercs az w frekvenciaju By
gerjeszto tér létrehozasahoz generator, elderosito, vevo fokozat sziikséges.

Mindazonaltal a kétféle mddszer az elektronikaval szemben rendkiviil el-
térd igényeket tdamaszt.

A folytonos gerjesztés esetén a radidfrekvencids tér kicsi: By ~ 1077 T
(=~ 1 W teljesitmény). Nincsenek nagy fesziiltségek és gyors jelvaltozasok. A
valtozasok lassiak, és a f6 szempont, hogy a minta-kort a maximalis érzé-
kenységre tervezzék.

Az impulzus tizemi NMR spektrométer kivetelményei:

1. Teljesitmény erosito: 1-10 ps-os 100-1000 V radidfrekvencidas impul-
zust kell kezeljen. Ennek burkoldja négyszog, melynek felfutési ideje kicsi az
impulzus hosszahoz képest.

2. Az impulzus generator rendkiviil stabil idéalappal kell rendelkezzen.
Az id6t nagy pontossaggal kell allitani.

3. By ~ 107 T, értéke tehéat sokkal nagyobb, mint a folytonos mdéd-
szer esetén. Fontos, hogy ez a mégneses tér homogén legyen a minta egész
térfogataban.

4. Tobb kW teljesitményt kell a tekercsbe taplalni, amelynek gyorsan
diszcipalédnia kell az impulzus megsziinte utan.

5. A vevé elektronika holtideje kicsi kell legyen, hogy a gerjeszté impulzus
megszinte utan 2-3 ps mulva, mar miikédoképes legyen.

6. A minta-vevl csatolasnak jénak kell lennie, hogy maximalis jel/zaj
viszony alakuljon ki.
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5.9.6. Alkalmazasok
A bels6 magneses tér hatasai

A kiilonbo6z6 iranyt komponensekkel rendelkez6 bels6 magneses tér kismér-
tékben megvaltoztatja a B, teret és lehet B, irdnyu komponense is. Ez a
valtozas a rezonancia vonalak kismértékii, de mérheto eltolédasat, felhasa-
désat, szélességének megvaltozasat, a relaxacios idok jellegzetes valtozasat
idézik el6. A valtozasok a magot koriilvevé kornyezet, a ,racs” hatasaként
jelentkeznek, ezekbdl tehat a kornyezet jellegére, illetve valtozasaira kovet-
keztethetiink.

Mindenekel6tt tekintsiik at, hogy a bels6 magneses térnek milyen forrdsai
lehetnek. Ha magneses tér belsé tér miatti megvaltozasat A B-vel jeloljiik,
akkor ez a belso tér felbonthaté kiilonboz6 forrasu tagokra:

AB = B, + By + By + B, (5.36)

Az 5.36 kifejezésben az egyes tagok jelentése a kovetkezo.

-B; az atom sajat elektronjainak palyamomentumatol eredé méagneses tér a
mag helyén. Kiils6 tér nélkiil ez a jarulék nulla (quenching). Kiils6 tér esetén
azonban két ok miatt jelenik meg a belso tér:

a. A diamégneses jarulékot a kiils6 tér hatarara precessziora kényszeritett
elektronok okozzak. A precesszié koraramnak felel meg, amelyhez magne-
ses momentum kapcsolddik. Ilyenkor a Lentz-torvény értelmében a kivalto
magneses térrel ellenkezo iranyu tér indukalédik. A diamdgneses hatds mi-
att fellépé magnesezettség tehat mindig a kiilsé térrel ellenkezd irdnyu. A
diamagneses belsé tér jarulék a kémiai eltolodds oka. Ez a hatds mindig
bekovetkezik, csak sokszor az erésebb hatdsok elnyomjak.

b. A paramaégneses jarulék akkor lép fel, amikor kiilsé tér nélkiil is volt
a sajat elektronok kompenzélatlan palyamomentumatél eredé magneses mo-
mentum, azonban az egyes atomok momentumai a véletlen iranyitottsag mi-
att kompenzaltak egymast. A kiilsé tér hatdsiara azonban a magneses mo-
mentumok a tér iranyaba rendezodnek, és ez a kiilsé tér irdnyaval megegyezo
iranyu bels6 magnesezettséget eredményez.

-By az un. Lorenz-féle belsd tér, a magot koriilvevo atommagok magneses
dipdltere. Nem mégneses anyagokban ez kicsi, de nem elhanyagolhaté (=
107* T). Szokésos elnevezés még: direkt dipdl-dipdl kélesonhatds.

-B,q az un. indirekt dipol-dipol kélecsonhatas, amely a szomszédos magok
kozott valosul meg a kotési elektronok spin-polarizacidjan keresztiil kozvetit-
ve.

-B, un. Fermi-féle kontakt tér. Fémekben ez a dont6 jarulék. A mag
helyén el nem tiing stirtiségi elektronok (s elektronok) kompenzélatlan spin-
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jétol (vezetési elektronok) eredé magneses jarulék (s szimmetrigju allapot
hiperfinom csatolésa).

5.9.7. A rezonancia vonal eltolodasa

A rezonancia frekvencia értékét a mag helyén 1évo magneses tér hatarozza
meg. A kiils6 magneses térhez jarul a bels6 magneses tér, amely az wg = vB,
értéktol eltérd rezonancia értékeket okoz az w = (B, + AB) Osszefiiggés
szerint.

Kémiai eltolédas

A kémiai eltolodds a kémiai és biolégiai NMR vizsgalatok egyik leggyakrab-
ban vizsgélt jelensége, nem fémes anyagokon.

A jelenség a rezonancia vonal eltoléddsaként jelentkezik, amelynek oka a
B, tér diamégneses jaruléka a mag helyén. A diamégneses jarulék a kiilso
térrel aranyos és azzal ellentétes iranyu belso teret hoz létre a mag helyén,
amit sokszor gy szoktak kifejezni, hogy a sajat elektronok okozta belsé tér
learnyékolja a magot. Ezért a mag altal a z iranyban érzékelt magneses tér:

Bmag helyén — Bo - UBoa

ahol o az arnyékolasi (kémiai eltol6dési) tényezo.

A kémiai eltolédési tényezdvel kapcsolatban néhany megjegyzés kivanko-
zik.
- Altaldban o két részbél all: o = op — op, ahol op a diamagneses jarulék,
amely mindig csokkenti a kiils6 teret (Lenz-torvény); op a paramégneses ji-
rulék, amely a térrel megegyez6 iranyd. A paramagneses jarulék, ha jelen
van, akkor sokszor elfedi a kisebb diamagneses tag jelenlétét.
- A diamagneses anyagokban csak op van jelen. A op tenzor mennyiség.

A kémiai eltolédasi tényezo altal okozott eltolodas mértéke nagysagren-
dileg:

Aw/w = 107",

A korszerti mérérendszerek felbontdsa < 1077, tehat az eltolédés jél mérhetd.
Mivel a kémiai eltolodast a mag koriil elhelyezkedo elektronok okozzak, ezét
a jelenség érzékeny a molekuldk szerkezetére, illetve a molekulan beliil kiala-
kulé kémiai kotésekre. Példaként az etilalkohol (CH3CH,OH) proton NMR
spektrumat latjuk az 5.66. abran. A mérést kisfelbontasi folytonos gerjesz-
téses modszerrel végezték. Az egyes abszorpcids csucsok a nem-ekvivalens
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5.66. dbra. Az etilalkohol proton NMR spektruma folytonos gerjesztés maod-
szerével mérve

CHj,

OH

CH,
TMS

4.72 4.68 4.64 3.62 3.58 3.54 3.50 1.22 118 114 1.10 0

Aw/w (ppm)

5.67. abra. Az etilalkohol NMR spektruma 500 MHz-es Fourier-
transzformdcios modszerrel mérve

proton pozicidkkal azonosithatok. A csicsok alatti teriiletek ardanya 3:2:1, az
egyes kotésekben 1év6 hidrogén atomok szamanak megfelelGen.
Folyadékokban, ahol a molekuldk szabadon foroghatnak, atlagolt op ér-
téket mériink. A csucshelyeket altalaban nem a frekvencia fiiggvényében
szoktak abrazolni, hanem egy referencia anyaghoz viszonyitott relativ csics-
eltolédast jelenitik meg. Proton (hidrogén) NMR esetén a szokésos referencia
anyag a tetrametil-szildn (Si(C Hs)y, amelynek szokdsos jelolése: TMS. Az
eltol6dds léptéke az esetek tobbségében: ppm (parts per million), azaz 1075,
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Az ilyen abrazolas fiiggetlen az alkalmazott B, nagysagatol.

Ha nagyobb felbontast Fourier-transzformacios modszerrel mérjiik meg
az etilalkohol hidrogén NMR spektrumat, akkor azt tapasztaljuk, hogy a vo-
nalak felhasadnak. Ezt mutatja az 5.67. abra, amelyet 500 MHz frekvenciaju
Fourier-transzformacios modszerrel mértek meg. Az dbra most a TMS-hez
viszonyitott csiucseltolodasokat mutatja ppm léptékben.

Mielott ratérnénk az etanol felhasadt spektruméanak magyarazatéara, te-
kintsiink egy egyszeriibb vegyiiletet, ahol a magyarazat is egyszeriibb. A
pentaklérpropan (C3H3Cls) szerkezeti képlete és a Fourier-transzformécids
proton NMR spektruma lathato az 5.68. dbran. A hidrogén vonalak felhasa-
désat a szomszédos hidrogén magok hatasa okozza. Ez a hatas a kotést 1étre-
hozé elektronok spin-polarizaciéjan keresztiil terjed (J-csatolds vagy skaldris
csatolas). Ez az, amit a bevezetében indirekt dipol-dipol kélesonhatésnak
neveztiink. A kotéseken keresztiil terjedd hatas a kotések szaméaval egyre
gyengiil. A gyakorlatban harom kotésnél tavolabbi kolcsonhatast mar nem
szoktak figyelembe venni.

A pentaklérpropan molekulaban kétféle elhelyezkedésti hidrogén van. Az
(b) poziciéban kétszer annyi atom van mint a (a) poziciéban, ezért az (b)-nak
megfelel6 vonal integralja kétszer akkora. A (b) poziciéban 1év6 hidrogénnek
egy hidrogén szomszédja van harom kotéstavolsagon beliil (tudniillik az (a)
poziciéban 1évé). A szomszéd proton spinje kétféleképpen &llhat. A kémiai
eltolédast okozd arnyékold teret az egyik helyzet erdsiti, a masik helyzet
ugyanannyival gyengiti. Ez az oka annak, hogy ilyenkor két kozeli vonalat
mériink (lasd az 5.69. abrat).

(a) (b)
¥
(B H=C—C—C-H ()
aca
® (@)
(a) ’ ™S
62 60 46 44
8 7 6 5 4 3 2 1 0
Sy (ppm)

5.68. abra. A pentaklorpropdn nagyfelbontdsi Foureier-transzformdcios mod-
szerrel mért proton NMR spektruma
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5.69. dbra. Eqgy szomszéd proton kétféle bedlldsa

Az (a) poziciéban harom-szomszéd tévolsdgon beliil két hidrogén helyez-
kedik el. Ezek mindegyike kétféle spin iranyban allhat. Ennek megfeleléen a
lehetOségeket az 5.70. abra mutatja. A harom lehet6ség miatt harom vonalat
mériink. A kozépso vonal integralja kétszer akkora, mint a széls6 vonalaké,
hiszen ennek megvalosuldsa kétszer akkora valdszintiségii.

Altalaban igaz az, hogy feles spinti atomok esetén, mint amilyen a hidro-
gén, n szomszéd esetén a felhasadt vonalak szama n + 1. Ezt sokszor n+1
szabalynak is nevezik. Ha a mért mag spinje I, akkor a felhasadt vonalak

¢
Lé

e

5.70. abra. Egy szomszéd proton kétféle bedlldsa

Fontos még azt tudni, hogy a szomszédos atomok felhasadést el6idézd
hatdsa mindig kolesonos, tehat ha a B mag hatassal van az A magra, akkor
ez forditva is igaz. Az azonos poziciéban 1évé magok egymast nem hasitjak
fel, pontosabban gyakorolnak egymasra hatast, de az olyan, hogy vonalfelha-
saddsban nem nyilvanul meg.

Most mar megérhetjiik, hogy az etanol C'Hs atomcsoportjaban 1évé hid-
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rogén magok egymasra vonalfelhasité hatassal nincsenek. Ugyanakkor ren-
delkeznek 2 proton szomszéddal, tehat a felhasadt vonalak szama 3 lesz.
Hasonléan, a C'Hy atomcsoport hidrogén magok nem ekvivalens szomszéda-
inak szama 3, tehat a felhasadt vonalak szama 4. Az OH hidroxil csoport
hidrogénja gyakran kiilonosen viselkedik, aminek az az oka, hogy a kiilon-
boz6 kornyezetekben mas és mas a hidrogén atom tavolsaga, ami nagy is
lehet, mint a nagytisztasagi metanolban. A nagy kotési tavolsag miatt ez a
hidrogén mag nem érzékeli a szomszédos protonok hatésat.

Knight-eltolédas fémekben

Fémekben is azt tapasztaljuk, hogy a rezonancia frekvencia értéke az w =
v(B, + AB) osszefuggés szerint eltér attdl az értéktol, amit pusztan a kiilsé
B, tér alkalmazasa esetén varnank. A fémekben is fellép a kémiai eltoldédas,
ugyanabbdl az okbdl, mint a nemfémes elemek esetében, azonban a tapasz-
talt effektus nagysagrendekkel nagyobb, tehat a kémia eltolédason kiviil kell
lennie egy sokkal er6sebb hatasnak. A fémekben a nagy eltolédési effektust a
kiils6 magneses tér altal polarizalt vezetési elektronok dipdltere okozza. Ko-
rabban ezt a belsd magneses teret neveztiik Fermi-féle kontakt térnek. Az
eltolodasi jelenség neve: Knight-eltolodas.

A Knight-eltolédas kisérleti meghatarozasa

A Knight-eltolédas jellemzésére a K paramétert haszndljuk, amelynek defi-
nicidja:
K — W — Wyre f’
Wref
ahol w,.s egy nemfémes referencia anyagon mért, ugyanazon izotépra vonat-
kozo rezonancia frekvencia érték. K nagysaga altaldaban:

K ~ (0,01 — 4) %.

A Knight-eltolédassal kapcsolatos kisérleti tapasztalatok:

- azonos elem izotépjaira azonos K,

- K tiszta fémekben mindig nagyobb, mint vegyiiletekben,

- K homérséklet-fiiggetlen,

- nehezebb elemek esetén K novekszik,

- alacsony s elektron koncentracioju fémekben kicsi az effektus,

- K fiiggetlen B,-értékétol.

Mindezek a tapasztalatok arra utalnak, amit mar a téma bevezet6jében
emlitettiik, hogy a Knight-eltolédas a szabad elektronokkal kapcsolatos.
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A Knight-eltolédas elméleti megkozelitése

Az elektronspintél ered6 szuszceptibilitds, X pqus @ Pauli-szuszceptibilitas,
amely nem fiigg a homérséklettol:

3N
2]{53ij
ahol Tr = Er/kp, N az atlagos elektron siirliség. A Fermi-energia kor-
nyékén 1évo vezetési elektronok jarulnak hozza az elektronspin szuszcep-
tibilitashoz. A Pauli-szuszceptibilitdas homérséklettol fiiggetlen, szemben a
kotési elektronok paramagneses szuszceptibilitasaval, amely hémérsékletfiig-
g6 (Curie-torvény), és kb. két nagysigrenddel nagyobb is, mint a Pauli-
szuszceptibilitas.
Az elektronspin-polarizaciotél eredé magnesezettség:

(5.37)

XPauli = Mo

M = N~ (S.) .

Mivel altalaban M = x pauli%, innen az elektron-spin z irdnyu varhato érté-
o
ke:

XPauliBo
(8,) = XPauliZo, (5.38)
NYesto

Nekiink az elektronspin-polarizacié miatt a mag helyén kialakulé magne-
sezettség értékére van sziikségiink:

M(r=0) = [T(0)* 7es (S2)

Itt |W(0)|%az s szimmetrigji elektronok mag helyén vett sfirtisége.
A bels6 mégneses tér a mag helyén:

2 2
By = ZpoM(r = 0) = [ (0)]° ves (52

A 2/3 tényez6 a gomb alak miatti demagnetizdcids tényezd. A kapott dssze-
fiiggések segitségévek K kifejezheto:

o W — Wref _ ’Yn(Bo + Bs) - ’VnBo o ’ynBs o %MO |\IJ(O)|2’Y€S <SZ>

K = = = =
Wref ’YnBo /ynBo Bo
2 W (0)[*
- gXPaulzT-

(5.39)
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A kapott kifejezés a kisérleti megfigyeléseket magyarazza. Az 5.39. Ossze-
fliggésbol latszik, hogy Knight-eltolédas mérésének jelentosége abban van,
hogy kisérletileg vizsgalhaté a mag helyén vett elektronstiriiség, valamint a
paramagneses spin-szuszceptibilitas.

Az dtmeneti fémekben a paratlan spint s, p, d, f szimmetriaji elektronok
a kicserélodési kolcsonhatason keresztiil polarizaljak a betoltott torzsbeli s
héjakat (pl. Fe, Ni-ben a 3d elektronok). Innen egy Kis..s (T') jabb eltol-
dési tag szarmazik, amely mar homérsékletfiiggo.

A Knight-eltolédas a tiszta fémek, 6tvozetek, szupravezetdk vezetési elekt-
ronszerkezetének tanulmanyozasaban hasznalhato.

5.9.8. A fluktualo terek hatasa: relaxacid

Az eddigiekben tényként fogadtuk el azt, hogy az egyensily megbontasat ko-
vetden a rendszer vissza tud térni a Boltzmann-eloszlas altal meghatarozott
egyensulyi allapotdba. Nem beszéltiink azonban azkrél a mechanizmusokrol,
amelyek a relaxaciora vezetnek. Szamos ilyen relaxaciés mechanizmus léte-
zik. Ezek tanulmanyozasa fontos informacio forrasa lehet a mérendo rendszer
tulajdonséagait illetoen.

Korabban mar lattuk, hogy pusztan a kiils6 B, magneses tér hatasara a
magspinek precesszids mozgdast végeznek, de az energidjuk nem tud megval-
tozni. Ahhoz, hogy a spinrendszer energidjat meg tudjuk valtoztatni a B,-ra
merdleges By magneses teret kell alkalmazni, amelynek frekvencidja a spinek
w = vB, Larmor-frekvencidjanak kozelében van.

Amikor a kiils6 B; magneses teret kikapcsoljuk, és a rendszert magara
hagyjuk, a spinrendszer csak ugy tud visszatérni az egyensilyi helyzetbe,
ha a rendszeren beliil 1éteznek olyan fluktualé magneses terek, amelyek B,-
hoz képest megfelelo irdannyal rendelkeznek és a frekvencidjuk megegyezik a
Larmor-frekvencidaval. Ezek a fluktualé magneses terek teszik lehetové a spin-
spin és a spin-racs relaxaciot, és teszik lehetové a spinek adott homérséklethez
tartozo Boltzmann-populédcidjanak visszaalakulasat. Attél fiiggéen, hogy mi
idézi el6 ezt a fluktuald térkomponenst, kiilonb6zo6 relaxacios mechanizmusok-
rol beszéliink. Anélkiil, hogy a részletekbe belemeriilnénk, a teljesség igénye
nélkiil megemlitiink néhany olyan mechanizmust, amely fluktualé teret hoz
létre a mag helyén.

1. Dip6l-dipdl relaxacio. A direkt dipdél-kolesonhatas az egymas koze-
lében 1év6 magok kozotti mégneses dipdl kolesonhatas, amelynek nagysaga
(és irdnya) a magok egymaéshoz képesti mozgasa kovetkeztében valtozik. Ha
valtozas frekvencidja a Larmor-frekvencia kozelében van, akkor ez a koleson-
hatas relaxdciora vezet. A relaxaciora vezetd mozgas lehet példdul szilard
testekben a diffiziés mozgas.
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2. Spin rotécids relaxdcié. Gyorsan forgd molekula (vagy molekula rész)
elektronjai a toltés forgas kovetkeztében magneses teret is keltenek. A mole-
kula {itkozések eredményeképpen a forgasi frekvencia valtozik, aminek fluk-
tudlé magneses tér a kdvetkezménye.

3. A kémiai eltoldédas anizotrépidja. Mikozben a molekula valtoztatja a
kiils6 magneses térhez képesti orientaciéjat a o arnyékolasi tényezo tenzor
anizotrépidja miatt valtozik a szomszédos mag helyén a J-csatolds kovetkez-
tében a magneses tér. Megfelelo frekvencia esetén ez a fluktuacié relaxaciora
vezet.

4. Kvadrupol relaxdcié. Ez a mechanizmus az I > 1/2 spinii magokra
jellemz6, amelyek rendelkeznek @@ kvadrupélus momentummal (nem szim-
metrikus mag-toltéseloszlassal). A szomszédos atomoktdl eredd elektromos
térgradiens a mag helyén a magra forgatonyomatékot gyakorol. A molekula
mozgasa soran ez fluktuald erét gyakorol a magra, amely megfelel6 frekvencia
és elegendden nagy @) érték esetén (kvadrupdlus csatolds) kozvetve relaxaci-
ora vezet.

Latjuk, hogy a fluktuacié gyakorta a molekula, vagy atom forgasaval,
diffiziés mozgasaval kapcsolatos. Minthogy a frekvencia kritikus, ezért a je-
lenség szempontjabol nem kézombos a forgas vagy ugrds sebessége. Ez pedig,
mint kozismert, homérséklet fiigg6. Ha tehat a relaxacié mozgashoz kotott,
akkor a mérés sordn er6s hémérsékletfiiggés tapasztalhaté. A homérséklet
valtoztatasaval elérhetd, hogy a mozgés frekvencidja megfeleljen a Larmor-
frekvencianak, és ilyenkor maximalis hatés, vagyis a legkisebb relaxacids ido
mérheto.

A diffuzié okozta T7 relaxaciés id6 valtozasat mutatja az 5.71. &abra a
homérséklet fiiggvényében. A Ti relaxacios idének minimuma van a hémér-
séklet fliggvényében (az dbrdn a relaxaciés id6 reciprokat latjuk). Ennek
oka, hogy a L ondifftiziéja a homérséklettel gyorsan noévekszik, és az ugrasi
frekvencia, a mondottaknak megfeleléen, drasztikusan befolyasolja a rela-
xaciét. Az abra azt is mutatja, hogy a minimum eltolédik a B, kiils6 tér
valtozdsanak hatasara.
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5.71. dbra. Li fémben Li ondiffizio hatdsa a Ty spin-rdcs relaxdcios idore
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5.10. Ionsugarakat felhasznalé analitikai tech-
nikak
Az ionsugarakat felhasznal6 analitikai technikak koziil itt azokat emlitjiik,

amelyek néhany MeV-t6l néhany 10 MeV-ig terjedd energidju ionokat hasz-
nalnak. Ezek a technikdk az alabbiak:

e Rutherford-visszaszéras (Rutherford backscattering=RBS).

e Ion csatornahatds (ion channelling).

e Rugalmasan kilokott atomok detektélasa (elastic recoil detection=ERD)

e Proton indukalt rontgen emisszié (proton induced X-ray emission=PIXE).

e Magreakcié analizis (nuclear reaction analysis=NRA).

Ezen moédszerek koziil az alabbiakban az RBS, channeling és a PIXE
modszerekrol beszéliink részletesebben. Miel6tt azonban az egyes mdodsze-
rekre ratérnénk a moédszerek kozos tulajdonsagairdl ejtsiink szot.

Az ionsugaras analizis a 20. szédzad masodik felében valt elterjedt ana-
litikai médszerré. Tonforrasként azokat a gyorsitokat hasznaltak ilyen célra,
amelyek magfizikai célokra mar nem hasznéltak, mert a magfizikai vizsgala-
tokhoz mar kis energiaju gyorsitoknak szamitottak. Egy-egy gyorsité mellé
altalaban a fenti technikédkbdl tébbet is telepitenek.

A fentiekben emlitett médszerek kozos elonyos tulajdonsagai:

e Nagy mélységi felbontds (t6bb um).
e A mennyiségi jellemzés kémiai allapottdl fiiggetlen.
e Nagy elem (izotdép) érzékenység.

e Nem roncsolo eljarasok.

5.10.1. Kolcsonhatas a szilard testtel

A tobb MeV energidval rendelkezé ionok mélyen (toébb pm) behatolnak a
szilard testbe. Ekozben kolecsonhatasba 1épnek a szilard test elektronjaival
és az atommagokkal.

Az elektronokkal és a magokkal a kolecsonhatas lehet rugalmas és rugal-
matlan. Itt a rugalmas kolcsonhatéas alatt azt értjiik, hogy az ion kezdeti
mechanikai (kinetikus) energidja a kolcsonhatds (litkozés) soran mechanikai
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energia marad, az energia- és impulzusmegmaradés szabalyai szerint megosz-
lik a kolcsonhaté partnerek kozott. A rugalmatlan kolesonhatas pedig azt
jelenti, hogy az ion kezdeti mechanikai energidja a kolcsénhatas eredménye-
képpen részben mas energia fajtakka (példaul elektromégneses sugdrzassa)
alakul.

A néhany MeV energiaval rendelkez6 ionok energidjuk nagy részét az
elektronokkal torténd rugalmas és rugalmatlan iitkozés révén veszitik el. Ezt
a folyamatot elektron fékezésnek is szokas nevezni, és elsésorban ennek nagy-
saga szabja meg, hogy mekkora lesz az ion behatolasi mélysége. A rugalmat-
lan {itkozések eredményeképpen a minta elektronjai gerjesztédhetnek, ioniza-
ci6é alakulhat ki, aminek kovetkezményeként fényemisszio, rontgen emisszid
és szekunder elektron emisszi6 johet létre. Az emittalt ,,termékek” spektrosz-
képiai analizisre felhasznalhatok. Példaul a proton bombazé részecskék édltal
kivaltott rontgen fotonok analizisét hasznalja elemanalizisre a PIXE modszer.

A magokkal valé kolcsonhatas a néhany MeV-es energiatartomanyban el-
sosorban Coulomb-kolcsonhatas. A Coulomb-kélesonhatas is lehet rugalmas
és rugalmatlan. A rugalmas kolcsonhatds eredményeképpen a benne részt-
vevo partnerek kinetikus energiat veszitenek illetve nyernek. Ezt az energiat
megmeérve, kovetkeztetni lehet a résztvevo elemek milyenségére. Ezen alap-
szik RBS és az ERD technika.

Nagyobb ionenergia esetén a bombazé ion mar képes legybzni az un.
Coulomb-gétat, vagyis a mag olyan kozelségébe tud keriilni, ahol mar kis
hatétavolsagu, de intenziv magerdk hatnak. A magerék kolcsonhatdsaval
létrejovo iitkozések is lehetnek rugalmasak és rugalmatlanok. Ha rugalmas a
kolesonhatas, akkor még az RBS elemanalizisre fel tudja hasznélni a kapott
eredményeket. A rugalmatlan kolecsonhatés azt jelenti, hogy a mag gerjeszto-
dik. Ez a rugalmatlan kolcsonhatas lehet olyan erds is, hogy magreakciot valt
ki. A magreakcié sordan keletkezett reakcidtermékek analizise a magreakcid
analizis (NRA) mdédszereinek hataskore.

Az energiaveszteség jellemzése

A bombazo6 részecske, mikozben halad elére a szilard testben, rugalmas és
rugalmatlan elektron- és magiitkozések kovetkeztében veszit el kezdeti ener-
gidjabdl. Az energiacsokkenést a

dE

S=——

dx
fékezési erdvel szokas jellemezni, ahol x az ion megtett utja. S, az elektron-
fékezési erd és S, a magfékezési erd. A fékezési erd dimenziGja: [S] = &,

keV
pum

vagy [S] =
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Mint azt kordbban méar emlitettiik a Mel” energiatartomanyban az elekt-
ronfékezés domindl. A fékezési eré fiigg az energiatdol. Ertéke szamos anyagra
és energiatartomanyra tablazatokban megtalalhato.

Fékezési hataskeresztmetszet

Az energiaveszteség jellemzésére szokasos szarmaztatott mennyiség a fékezési
hataskeresztmetszet:

1dE
= 5.40
c N dzx ( )

Az (5.40) kifejezésben N a céltargy anyaganak atomstiriisége (dimenzidja
1/em3). e értéke egyardnt fiigg az iontdl és a céltdrgy anyagdtol. Szokdsos
egysége és nagysagrendje: 10 eVem?.

Ha nem egynemii anyagrol van szé, hanem példaul két anyag keverékérol
vagy vegyiiletérol, akkor a fékezési hatdskeresztmetszet értéke kiszamolhato
az egyszeri un. Bragg-szabaly segitségével. A Bragg-szabdly az m,n atom-
aranyu A és B vegyiiletre:

e (AnBy) = meg + nep.

e értékei szintén megtalalhatok tablazatokban, vagy a PC-ken is futtathaté
szabadon letolthet6 TRIM programban (TRIM=the Transport of Ions in
Matter), amely egy Monte-Carlo-médszeren alapuld szimuldciés program.

Energia kiszélesedés

A bombazé ion energiaveszteségével kapcsolatban még egy fontos jelenséget
kell megemliteniink. Ha kezdetben a bombazé ionnyaldb monoenergetikus
volt, akkor is a céltargyba valé behatolas soran, ahogy egyre beljebb halad
a nyalab, energidjanak eloszlasa kiszélesedik (straggling). A kiszélesedés oka
az, hogy az iitkozés statisztikus folyamat, és a nyalabnak nem mindegyik
részecskéjére zajlik ugyanigy. A nyaldb energiaeloszlasanak kiszélesedése a
mélységi felbontas f6 korlatja.

5.10.2. Ionnyalab forras

Az analitikai alkalmazasokban ionforrdasként elsésorban linearis gyorsitok hasz-
nalatosak. Ilyen linedris gyorsitd vazlatat mutatja az 5.72. dbra. A forras
tobbnyire géz-forrds. A gyorsitott ionok egyszeresen toltott pozitiv ionok.
Mivel az ionenergia csak néhany MeV, ezért iongyorsitashoz tobbnyire Van
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de Graff-generatoros gyorsitast alkalmaznak. Az egész rendszerben vaku-
um van (kb. 107* Pa), ami az energiaveszteségek és a gazrészecskéken valo
szorédas megakadalyozasa miatt fontos. Az ionvezeté csé mentén elektro-
sztatikus korrektorokkal lehet a nyaldb irdnyat valtoztatni. A kvadrupolus
magnesek az ionnyalab fokuszédlasara szolgalnak. A magneses analizator egy
eltéritd magnes, amely csak a megfeleld energiaval rendelkez6 ionokat juttatja
tovabb az ionvezeto csobe. Ezért az eltérité méagnes nemcsak a megfelel6 csa-
tornaba iranyitja a nyalabot, hanem a monokromatikussagot biztosité eszkoz
is. Az ionvezeto cs6 mentén rések alakitjak ki a sziikségesnél nem nagyobb
nyalabméretet. A gyorsitét miikodtetd operdtor munkajat segitik az ionveze-
t6 c¢s6 mentén elhelyezett detektorok, amelyekkel az adott helyen az iondram
nagysagat és nyalabban az ionok eloszlasat lehet mérni.

Besugarzo-

kamra Minta

Detektor
; * Kollimatorblende
S __,__Ggurus detektor
i q...‘g-—--——(:s.erelheto blende
— Res

Korrektor 2 i

szalag- Korrektor 1 1_|—-’ E;‘E?— - - -Képres
S

generator Mugnes
C ' .g.. L[g_l» {;}» anallzntor

Kvadrupol Db]ektw—

A\KDFOI“HJ— i res
tridda | —.----Wobbel-kondenzator

Blende
Minta

5.72. abra. Ionalitikar célokra haszndlhato gyorsito vizlata

5.10.3. Rutherford-visszaszéras (RBS)

Rutherford 1909-ben végezte nevezetes szoraskisérletét, amelynek célja az
atom szerkezetének felderitése volt. Forrasként még nem hasznélhatott gyor-
sitot, hiszen azokat csak évtizedekkel késobb fejlesztették ki, igy a kisérlethez
természetes izotopokbdl szarmazo o részecskéket hasznalt. Rutherford kisér-
lete az elso bizonyitékat adta az atommag létezésének.

A mai visszaszorason alapulé analitikai technikak célja nem atomfizi-
kai, hanem inkabb szilardtesfizikai. A Rutherford-visszaszérasra (Rutherford
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backscattering = RBS) altalaban 2 MeV energiaju He ionokat hasznélnak.
A kisérlet elvi elrendezését mutatja az 5.73. abra.

félvezet6 detektor

5

visszaszort He
' He ion-nyaléb|
G

{

|
|

mintatartd

5.78. dbra. A Rutherford-visszaszords kisérleti elrendezése

Detektorként leggyakrabban félvezet6 detektort alkalmaznak. A félvezeto
detektor felbontasa ebben az energiatartomanyban: AE ~ 12 keV. A de-
tektor altal szolgaltatott jel feldogozasa sokcsatornas analizatorral torténik.
A detektort a bejové nyalabhoz képest ~ 170°-0s széghben szokas elhelyezni,
ennek okat a késobbiekben fogjuk latni.

5.10.4. Elméleti alapok

Az RBS alapfolyamata rugalmas Coulomb-kolesonhatas (iitkozés) a céltargy
atomjaval. Elso lépésként a céltargy feliiletén elhelyezked6 atomokkal torténo
iitkozést jellemezziik, hogy ne kelljen figyelembe venni a behatolassal jaré
energiaveszteséget.

Bombézé részecske tomege M, iitkozés elotti energidja, E,, az iitkozés
utan pedig energidja FEj.

A céltargy egy atomjanak tomege Mo, energidja a rugalmas iitkozést ko-
vetéen Fo. Az RBS mérésekben altalaban My > M, és az iitkozés soran
E < E,.

Az iitkozés soran lejatszodo folyamatokat jellemzé egyik fontos paraméter
a K kinematikai tényezd, amelynek alakja a laboratoriumi koordinata
rendszerben:

. 1/2 2
E, { (M3 — M}sin® ) 4 M COSH} . (5.41)

My + M,
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5.74. dbra. A kinematikai tényezd fiiggése My-tdl

Az (5.41). kifejezésbol 1atszik, hogy ha My, 6 rogzitett és E, ismert, akkor
K(E;) mérésével My meghatarozhaté. Ez adja az elemanalizis lehetségét.

A mérés célja a minta anyagaban 1évé6 kiilonb6zé My tomegek azonosita-
sa. Az RBS mérés tulajdonsagait sok tekintetben a K fiiggvény viselkedése
szabja meg. A kinematikai tényezé (5.41) definicidja alapjan felirhatjuk,
hogy

dK
dM,

A AFE, (M) energia felbontést a dK /dMsy derivélt szabja meg. Megmutatha-
t0, hogy névekvo szoggel né a derivalt értéke, vagyis nagyobb szdgek mellett
az energiafelbontas nagyobb. Ez az oka annak, hogy a detektort altalaban
6 = 170°-0s szogben helyezik el. Ugyanakkor a dK/dMs, derivélt értéke no-
vekvd My érték mellett csokken, ami azt jelenti, hogy nagyobb M, témegek
esetén csokken a mérés energiafelbontasa.

Az 5.74. dbran He esetén latjuk ezt a tendenciat. Az dbran az is lat-
szik, hogy nehezebb ionok alkalmazéasa esetén rogzitett M, kornyezetében a
dK/dM, derivélt értéke nagyobb, mint He-ra.

A mérés tulajdonsagait meghatarozé masik fontos paraméter a op szo-
rdst hatdskeresztmetszet. Ez Coulomb-kolcsonhatas esetén Rutherford-
hataskeresztmetszet, amelynek alakja visszaszoras esetén:

AFE, = E, AMs. (5.42)
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5.75. dbra. A Rutherford-visszaszords elemi folyamata az atomok rugalmas
tlitkozése

do YAV 2
(d—g;) =( 2 ) £ (0, My, M) (5.43)
Eo.0 o

ahol 7y, Zy az bombazd ion és a céltargy atomjanak rendszama.

A hataskeresztmetszettol fiigg a detektorba jutd visszaszér ionok hozama.
A szokasos RBS vizsgalatok 2 MeV energiaju He ionokkal vagy 1-2 MeV
energidju protonnal végzik. Nehezebb bombaz6 ionokkal nagyobb felbontés
érhet el (de kisebb behatolas). Kisebb E, nagyobb érzékenységre vezet (t6bb
ion szér6dik 0 irdnyba), de az (5.42) kifejezésbél kovetkezik, hogy csokken a
AFE; felbontéképesség.

Megjegyzés a szorasi hataskeresztmetszettel kapcsolatban

A o hataskeresztmetszet megadja a szérocentrum effektiv feliiletét, amelyrol
szorodik a bombazé részecske. Tehat, ha a minta feliilete F', és a feliilet alatt
n* a szoérocentrumok szama, akkor annak valdszintisége, hogy egy részecske
szorédik a feliileten a geometriai valdszintiség alapjan:

*

no

F

() bombazé intenzitds esetén az Y szért intenzitas:

n*o

Y =QW=Q—

Az Q térszog szerint derivalva és kifejezve a differencialis szorasi hatédske-
resztmetszetet:
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do  F dY
dQ  Qn*dQ’
Az n*/F értéket feliileti stirtiségnek szoktdk nevezni. A differencidlis sz6-
rasi hataskeresztmetszet tehat megadja rogzitett szogre az egységnyi bombéa-
z6 intenzitds és egységnyi feliileti stirtiség esetén az egységnyi térszoghe szort
részecskék egységnyi id6 alatt mért szamét (intenzitdasat).
A differenciélis szérasi hatdskeresztmetszet dimenziéja: felilet/térszig.
Mértékegysége 1 barn/sr=10"%* cm? /sr.

(5.44)

5.10.5. Elemek azonositasa

Legyen egy olyan mintank, amely Si hordozén Cu, Ag, Au egyatomos pé-
rologtatott rétegeket tartalmaz. A vékony rétegekben nem kell figyelembe
venni, hogy a behatolds miatt cstkken az ionnyaldb energidja. Ilyen mintdn
mért RBS spektrumot latunk az 5.76. abran.

TTT1 T )’\ I
28 293(? 63 65 107 109 197
Cu Ag Au

N
o
J

2

— —a
o (%]
T T
1 1

beiitésszam [107]
wn

YT e

14 16 18 20 22 24 26
E [MeV]

o

5.76. dbra. Szilicium hordozon egyatomos Cu, Ag, és Au rétegek RBS spekt-
ruma

Ha 6,, My, E, ismert, akkor K (F;) mérésével My meghatdrozhatd. A
klasszikus RBS tulajdonsaga, hogy névekvo M, tomeggel csokken a felbon-
tas, azaz nehezebb elemekre % csOkkenése miatt a spektrum csicsai egyre
kozelebb vannak egymaéshoz. A csicsok tavolsdgat az (5.42). kifejezés ad-
ja meg. Az egyes elemekre jellemz6 csiicsok szétvaldsa nagyobb kell legyen,
mint a rendszer energiafelbonté képessége.

Az energia felbonté képesség a kovetkezo tényezoktol fiigg:
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e detektor felbontoképesség,
e ionnyalab energia szélessége,
e straggling.

Az 5.76. abran lathaté példa kapcsan végezziink szamolédst az egyes ele-
mek felbonthatosagara. A mérés soran az paraméterek a kovetkezok voltak.
A detektor elhelyezkedését jellemz6 szog: 6 = 1707; a félvezeto detektor fel-
bontasa: 6F = 12,5 keV; a He ionok energiaja E, = 2,8 MeV. A K értékek
tablazatbol vehetok.

Végezziink példaszamolast nehezebb elemekre. Példaul Au és W esetén:

AK (Aufg;, W5y) =0,0058 = AFE; = 11,6 keV.

Azt latjuk, hogy a AF; energia szétvalas kisebb, mint a detektor felbontésa,
ezért az arany és a volfram csics ebben a mérésben nem valik szét, vagyis
ezek az elemek nem megkiilénboztethetok.

Ha szilicium izotopokra végezziik el a szamolast akkor a kovetkezot kap-
juk:

AK (9i%°,5i*) =0,0114 = AFE, =22,8 keV.

Latjuk, hogy a két Si izotépra kapott AFE; energia kiillonbség nagyobb,
mint a detektor felbontasa, ez a két izotép tehat megkiilonboztethetd a spekt-
rumban.

A felbontds novelésének lehetoségei:

e A felbontés (jWKQ)H—val no, de 180%-ra a detektor nem tehetd, hiszen
onnan érkeznek az ionok.

e [, a gyorsito altal megszabott hatarok kozott novelheto és ezzel novek-
szik a cstucsok AF szétvalasa. Ugyanakkor (5.43) hataskeresztmetszet
alakjabdl latszik, hogy o csokken, vagyis csokken az érzékenység. Egy-
uttal novekszik a magreakcidk valoszintisége.

e A Si detektor hiitésével javul a detektor felbontasa, de a javulas nem
jelentés (AE = 10 keV).

e Mas detektor alkalmazasa, pl. magneses spektrométer, vagy repiilési
id6 médszer (0F = (1 — 2) keV).
dK

e Nehezebb ionok alkalmazdsa (koltségesebb), hiszen 7= né ha M; nd.
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5.10.6. Vastagsagmérés

Ha A atomokbdl all6 d vastagsagu réteget helyeziink el a B koénnyebb ato-
mokbol &llé hordozén, akkor errél a mintardl az 5.77. &dbran lathaté RBS
spektrumot mérjiik.

/

-
m

I - £
E'\ KE,

5.77. dbra. Konnyebb atomokbol (B) dllé hordozén nehezebb atomokbdl (A)
allo réteq RBS spektruma

Kedvez6 esetben az A és B-t6l szérmaz6 jel szétvalik (a tomegek kiilonbo-
z0sége miatt). Kovessiik nyomon szamitdssal, hogy mi torténik a behatolas
soran! A d réteg kiils6 feliiletérol £y = K4 FE, energidju ionokat kapunk. A
bels6 feliiletrdl érkezd ionok energidja: E, = K4(E, — AEy.) — AEy,;, ahol
(E| < E)) és a AE energia véltozasok a fékezddés miatt jonnek létre. A két
érték kozott folytonos a spektrum. A két élhez tartozd energia kiilonbsége:

d
dz
N 4
+ /800502 (5.45)
0

61 és 0, a minta feliilet normalisaval bezart szog be- és kilépéskor, ahogy azt
5.78. abréan lathatjuk. Az x a ténylegesen megtett ut, z pedig a hozza tartozo
mélység.

dz
cos 0

d
AE:EFJQZKN/g
0
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5.78. abra. A behatolo és a visszaszort ion szdge és z mélysége

Mivel ¢ az energidgnak (tehat a mélységnek is) lassan valtozo fliggvé-
nye, ezért a gyakorlatban sokszor atlagértékekkel szamolnak. Ha e, ér-
tékét a belépési E, energian vessziik, mig az ep; értéket az iitkozés utani
Ef = K4(E, — AEy.) energian, akkor az € értékek dllandék és az integralbdl
kiemelhetok:

, 1 1
AE =E, —E, = (Ksbe te ) N [ d. (5.46)

ki
cos 6, cos 6o

O\&

A zardjelben 1évo kifejezés az atlagos fékezési hataskeresztmetszet:

1 1
= | Kepe—— — | - A4
el { S cos 01 ok Ccos 92} (5.47)

Ezzel kifejezve az energiaveszteséget, egyszerti alakhoz jutunk:

AE = [e]NAz. (5.48)
Tehat a csics AE szélességébol a Az rétegvastagsag kiszamolhato:
AFE
Az = —. 5.49

Ha a réteg vastagabb, akkor az 5.79. abran ldthatéan a B atomokbdl allo
réteghez tartozo cstcs szélesebb lesz.

A jellemz6 mélységi felbontas Si detektor esetén: (20 — 30) nm. Surlédéd
beesés esetén ez fokozhatd, hiszen n6é a mintdban megtett 1t, tehat no AF.

5.10.7. Az Osszetétel vizsgalata

Azonos A atomokbdl allé céltargy esetén a szort ionok AY szama a Ae
szélességil energia-csatornaba az (5.50) Osszefiiggéssel adhatd meg:
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] )
E', Kg

5.79. dbra. Kinnyebb atomokbdl (B) dllé hordozdén nehezebb atomokbol (A)
allo vastagabb réteg RBS spektruma

ds) 5,0
A kifejezés a hatdskeresztmetszet (5.44) definicijabdl kovetkezik. Az (5.50)-
ben AQ a detektor térszoge, () a bees6 ionok szama, ns a Ae energiafel-
bontashoz tartozé Az vastagsagu rétegben a feliileti atomstriség. Ae a
sokcsatornas analizator csatornaszélessége. Tovabba

nap = NAAZ, (551)
valamint az (5.49) Osszefiiggésbol
Ae
Az = ——.
[&7] NA

Innen példaul az 5.79. &bran bemutatott spektrum jobboldali, £ = KFE,
energidhoz tartozo élének magassaga:

Ae
e}

do

e (5), 00
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A kovetkezokben tobb elembdl all6 homogén vegyiilet vagy keverék min-
tara altalanositjuk a sokcsatornds analizator egy csatornajaba kaphaté AY
hozamra vonatkozo szamolast. Az azonos atomoknal kovetett gondolatmene-
tet felhasznalva kiszamoljuk az A és B atombdl all6 minta esetén a kiilonb6zo
atomokrol szért ionok aranyat. A kovetend6 gondolatmenetben azonban fi-
gyelembe kell venni, hogy a fékezddést az egész minta N4p atomsiirisége
hatarozza meg, viszont az iitkozés és visszaszéras vagy az A vagy a B atom-
rél torténik, tehat ilyenkor (az 5.51) kifejezésbe vagy Na-t vagy Np-t kell
beirnunk. Tehéat az A atomokrdl térténo szoras esetén:

do NA Ae
AY) = | — AQQ —/— —— 5.52
4 (dQ)Eo,e “ Nap [e4”] ( )
hiszen most
Ae
Az =
] Nap
és
1 1
AB AB AB
— | K eAB_— B _~ ,
[‘EA } |: A€pe cos 91 + gkl’ACOS 92 ) (5 53)

Az [e4P] jelblés azért fontos, mert sem K4, sem pedig kifelé jovet [e5,] érté-
kének kiszamitasanal nem kézombos hogy melyik atomon tortént a szorodas,
és az iitkozés utan mekkora az ion energidja.

Hasonlo kifejezés irhato fel AYg-re:

do N Ae

Mivel az A és B atomok tomege kiilonbozik, ezért a hozzdjuk tartozd
spektrumkomponensek a nagyenergiaju részen szétvalnak, és ezért ,1épcso-
ket” latunk a spektrumban. A 1épcsOmagassagok aranya az A és B atomokrol
torténd visszaszéras maximalis energidkhoz tartozé hozamok aranya. A ho-
zamok ardnyara (5.52) és (5.54) kifejezések hanyadosabdl, az egyszertisitések
utan, a kovetkezo Osszefiiggést kapjuk:

(%) 5,0 Na [£45]

AYo (%) 5,0 Vo A7)

AYy

vagyis az atomstriiség-aranyok meghatarozhatok a 1épcsomagassdgok méré-
sével. A kifejezés csak akkor hasznalhaté, ha homogén a mintdban az A és
B atomok eloszlasa.
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Példaként nézziik meg az Y] BasCusO7; magashomérsékletli szupravezetd
RBS spektrumébdl szamithaté elemaranyokat. A spektrum az 5.80. abran
lathato. Az abrara rarajzoltuk a lépcsék nagysagat is. A mérés eredménye-
ként ad6dd aranyok:

40
36 |
32 bray,,
28 I ﬂﬂm“”ﬁﬂqu

24| T,
20 f -,
16
12:

8

AYey
AY,

T

beltésszam (x1000)

R S -

0 A 1 A A A A A s - e 4
100 130 160 190 220 250 280 310 340 370 400
csatornaszam

5.80. dbra. Y1 BayCu3zO7 magashomeérsékleti szupravezeté RBS spektruma

NBa
= 1,86
NY 9 Y
NCu
=3,12.
Ny ’

A mérés 2 MeV energidgju He ionokkal tortént. A mérés az oxigénre nem
érzékeny, aminek oka az, hogy oo kicsi az alacsony rendszam miatt, és a
csucs az alapmatrix hatterén van rajta. Az oxigén koncentracié mérésére a
késébbiekben még visszatériink.

5.10.8. Elemeloszlas a mélység fiiggvényében

Az osszetétel vizsgélat soran levezetett (5.52) Osszefiiggés akkor is igaz, ha
AY (N4(2)) a mélységnek fiiggvénye. A kiilonbozé mélységhbol érkezé hozam-
értékek a spektrumban kiilonb6z6 energiakon jelennek meg. Tehat, a hozam
energiafiiggésének mérésével az A elem mélységbeli eloszldsa meghatarozha-
t0.
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5.81. dbra. St matrizba implantdlt As atomok eloszldsdnak RBS mérése

Példaként Si matrixba 250 keV energian implantalt As atomokat tartal-
mazo minta RBS spektrumét latjuk az 5.81. abran. Az RBS paraméterei:
0 =170°, AQ = 4.11 msr, Q = 1.25-10" ion. Az implantdciét kovetd maga-
sabb homérséklett diffizié kovetkeztében alakult ki az As atomok eloszlasa
a St matrixban. Az abra jol mutatja, hogy az RBS mérés szempontjabdl a S
kénny métrix és az As nehezebb implantalt elem esete idedlis, hiszen a t6-
megkiilonbségek miatt az RB.S spektrumban szétvalnak a két elemtdl eredd
spektrumkomponensek. A viszonylag kis atomstiriiségli As esetében a vissza-
szort hozam kicsi, ezért a jobb megfigyelhetoség kedvéért a 285. csatornatol
kezdve a hozamadatokat 10-es faktorral szoroztuk meg.

Az RBS spektrum alapjédn szamolt As eloszlas az 5.82. abran lathato. A
két abran az Osszetartozé pontokat jelolo szamok is lathatok.

5.10.9. A hagyomanyos RBS fontosabb jellemzoi

e Kozel 2 MeV energiaju He ionokat hasznal,
e abszolit médszer, nem igényel referencia (standard) mintékat,

e cgyszerl és gyors, egy mérés kb. 10 perc alatt elvégezheto,
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5.82. abra. Si matrizba implantdlt As atomok eloszldsa az RBS mérés alapjan

e nem roncsolé maédszer,

e mélységi eloszlast lehet mérni (20-30) nm mélységi felbontassal,
e nehéz atomokra a tomeg novekedtével egyre gyengébb felbontas,
e a koncentracié mérés relativ pontossiga:

kénny(i métrixban nehezebb elem ~ 10™* (nem kiemelkedd),

kénnyti elem nehezebb métrixban ~ 107! (gyenge).

5.10.10. A hatranyok kikiiszobolésére kidolgozott maod-
szerek

Nehézion RBS

Az 5.74. abréan latszik, hogy ha My > 100, akkor mar a He ionok esetén kicsi
az energiafelbontast meghatarozé dK/dM,; meredekség. Ilyenkor célszerii a
He ionok helyett nehezebb ionokat alkalmazni. A nehézionok alkalmazasa
(Li, C, O, Cl stb.) a klasszikus RBS médszernek azt a hatrdnyat csokken-
ti, hogy nehezebb elemek esetén egyre csokken az energia (témeg) szerinti
felbontas.

A felbontds tovabb javithaté mas, jobb felbontast detektorokkal. Az
RBS technikdban gyakran alkalmazott eljards a repiilési id6 médszer (time
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of flight=TOF). A mddszer lényege az, hogy a visszaszért He ionok ttjdba,
egymastél L tavolsagra két szén foliat helyeznek el. Mikoézben a He ionok
athaladnak a félian, szekunder elektronokat valtanak ki. Szekunder elektron
detektorral érzékelve a kivaltott elektronokat az elso folia start jelet a maso-
dik folia stop jelet szolgaltat. Az L tavolsag és az igy megmért ¢ repiilési id6
alapjan kiszamolhaté a He ionok sebessége, és ezzel ismertté vélik az energi-
aja. Ezzel a mddszerrel az energia felbontés jelentésen javithatd. A félvezeto
detektorokat jellemz6 AE = 12 keV helyett AE = (1 — 2) keV is elérheté.

Nem-Rutherford-visszaszoras

Ha a hagyomanyos RBS mddszerben hasznélatos 2 MeV energiaju He io-

nok helyett nagyobb energiaju ionokat hasznalunk, akkor az ionok legy&zik

a Coulomb-gétat, és a partner magnak olyan kozelségébe keriilnek, ahol méar a

magerok hatnak. Ilyenkor a szérast mar nem a Rutherford-hataskeresztmetszet,

hanem a magerokre jellemzo6 hataskeresztmetszet szabja meg. Anélkiil, hogy

a részletekbe tulsdgosan belemennénk, a lényeg ebben az esetben az, hogy a

magerok hataskeresztmetszete jelentésen nagyobb, mint a Rutherford-hataskeresztmetszet,
és sokszor rezonancia jellegii. Ez azt jelenti, hogy egyes energidkon a hatas-
keresztmetszet igen nagy értékivé valik.

30 [ T T T T T T T T -.
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5.83. dbra. Hélium ion magszordsi hatdskeresztmetszetének energiafiiggése O
atomokon torténd szords soran

Az 5.83. é&bran példaként He ionok magszorasi hataskeresztmetszeté-
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nek energiafiiggését latjuk O atomokon torténd szoras soran. Létszik, hogy
3 MeV energia kornyékén a magszorasi hataskeresztmetszetnek maximuma
van. A magszoras hataskeresztmetszete a Rutherford-hataskeresztmetszetnek
tobb mint hiisz-szorosa. Ha az RBS kisérletet ezen az energian végezziik, ak-
kor a széban forgd atom (jelen esetben az oxigén) nagyobb jarulékkal jelenik
meg a spektrumban.

Alkalmazasként példaként szilicium hordozora felépitett Si — Mo multi-
rétegen elvégzett RBS kisérlet eredményét latjuk az 5.84. dbran. Az egyes
rétegeket az RBS mérés nem kiiloniti el, ezért gy tekinthetd, hogy a hor-
dozé feliiletén Si — Mo keverékbdl allé vékony réteg van. A réteg oxigént
is tartalmaz. Az 5.84. a. abran lathato spektrum a hagyomanyos energian,
azaz 2 MeV energidju He ionokkal késziilt, ahol az oxigéntdl szarmazo jaru-
1ék gyakorlatilag nem latszik. Az 5.84. b. abran lathaté spektrum 3 MeV
energidgju He ionokkal késziilt. Itt mér az oxigéntol szarmazd jarulék jol
kiemelkedik a hordozé Si magas hattér jelébol.

Egy masik példa a mar targyalt Y; BasCuzO; magashomérséklet szupra-
vezeto esete, amelynek oxigén tartalma a kordbbi, hagyoményos RB.S vizsga-
lattal nem volt meghatarozhat6. Az 5.80. dbran lattuk, hogy az oxigén atom
altal visszaszort spektrumkomponens a kis jelmagassag és a magas hattér
miatt nem latszik. Azonban, ha az 1,5 MeV energian protonokkal végez-
ziik el az RBS kisérletet, akkor az 5.85 abran bemutatott eredményt kapjuk.
Lathato, hogy az oxigénnek megfeleld 1épcsé a magas hattéren is megjelenik,
ugyanakkor az Y, Ba és C'u 1épcsdk ezittal nem jelennek meg. Ezt a hatast
a protonok esetében is az oxigén atomhoz tartozé nagy értékli magszorasi
hataskeresztmetszettel lehet elérni.

5.10.11. Csatornahatas

A csatornahatdst sokszor az angolbdl atvett channeling névvel illetjiikk. Ez
a modszer tulajdonképpen RBS mérés, azonban ha a mintank nem amorf,
hanem kristalyos, akkor a minta orientacidja most fontos szerepet jatszik a
kisérlet végrehajtdasa soran. Ha az RBS mérés alatt a kristalyos mintankat
nem véletlen irdnybdl érik az ionok, hanem meghatarozott kristalyorientaciok
mentén, akkor a mérési eredményt illetéen dramai valtozasok kovetkeznek
be. Nézziik meg, hogy milyenek ezek a valtozasok és mi okozza ezeket a
hatésokat!

Figyeljiikk meg az 5.86. dbran a szilicium egykristalyt kiilonb6z6 irdnyok-
bol. Azt latjuk, hogy kitiintetett iranyokban szabad 1t nyilik az ionok elott.
Az abran latszik, hogy az atomok sikokban rendezddnek, és pl. <100> irany-
bol nézve a sikok kozott szabad tér nyilik, vagy ha pl. az <110> irdnyokbdl
nézziik, akkor latszik, hogy csatorndk nyilnak. Ha az RBS kisérlet soran az
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5.84. dbra. Si hordozén Si — Mo multiréteg RBS vizsgalata 2 MeV (a) és
3 MeV (b) energidji He ionokkal

ionok ilyen Kkitiintetett iranyok mentén haladnak, akkor iitkézés nélkiil jo-
val mélyebbre jutnak a céltargyban, mint valamely véletlen iranyban. Ezt a
hatdst hivjuk csatornahatdsnak (channeling).

A csatornahatés elméleti leirasa Lindhard (1965) nevéhez fiizédik. Szami-
togépes szimuldcidval is megmutathatd, hogy a sikok és a csatorndk mentén
az ionok mélyre hatolnak a szilard testbe. Rdadasul a sikok és csatorndk men-
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5.86. dbra. Si egykristdly az <100> és az <110> irdanyokbol nézve

tén olyan fékuszalé erck hatnak az ionokra, amelyek igyekeznek a csatornaba
tartani az ide bejutott ionokat. Ez magyarazza azt, hogy néhany fokos az a
térszog tartomany, amelyen beliil a csatornaba juttathaték a bombazo ionok.

Sematikus RBS spektrum lathaté az 5.87. abran, amely az energia fiigg-
vényében azt mutatja, hogy a matrix és a benne oldott szennyezo esetében a
beiitésszam hogyan valtozik a kristdlytani iranytol mért szogtdl fiiggben. A
beiitésszam minimalis a kitiintetett irdanyd (0°) beesés esetén.

A csatornahatéas jellemzésre szokasos a y goérbe hasznalata, melynek de-
finicidja:
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5.87. abra. Sematikus RBS spektrumok a szog fiigguényében mérve

ahol Y a detektor dltal mért betitésszam (hozam), a csatorna (cs) és a véletlen
(v) irdnyokban. A csatorna irdny koriili szog fiiggvényében mért y gorbe is
latszik az 5.87. b. abran. A szog fiiggvényében mért gorbe y,, minimalis
értéke fiige a mélységtol. Altaldban minimélis a feliileti kozelében. Xmin
értéke fiigg ezen kiviil az egykristaly mindségétol. Egy jo egykristalyban
Xmin =~ 0.02 — 0.04. A gorbe félértékszélessége dltaldban: Wy, < 1°.

4
1L |

5.88. dbra. Helyettesitéses otvozd esetén a mdtriz (folytonos vonal) és az
0tvézd (szaggatott vonal) x gorbéi nagyon hasonldan viselkednek

A csatorna irdanyu spektrumnak altalaban van egy tovabbi jellemzdje is,
nevezetesen a feliileti csucs. Az 5.87. a. dbran a matrix 0°-al jelolt spekt-
ruman latszik ez a csics. A feliileti csticsnak tobb oka is lehet. A feliileten
altalaban vékony amortf réteg alakul ki a megmunkalas kévetkeztében, ahol
az atomok nem a kristalynak megfelel6 helyen vannak. De ha nincs ilyen
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amorf réteg, akkor is a feliilet kialakitdsa miatt a feliileti atomok szamara
az egyik oldalon megsziinnek az egyensulyt kialakité erck, és nagyon sokszor
ilyenkor az atomok 1j egyensilyi poziciét vesznek fel. A jelenség neve felii-
leti rekonstrukcio. A kompenzalatlan feliileti atomsor a rekonstrukcié soran
a tombi-tol eltérd szerkezetet vesz fel. Ez nagyobb feliileti hozamhoz vezet.
Ez magyarazza a feliileti cstcs jelenlétét. A feliileti cstics a 0°-os spektru-
mon azért valik lathatéva, mert a témbi anyagtdl szarmazo hattér jelentésen
lecsokkent.

5.10.12. A csatornahatas alkalmazasai

Szennyez6 (6tvoz6) helyzetének meghatarozasa

Az 6tvoz6 (szennyezd) atomok lehetnek helyettesité vagy racskozi (intersti-
cidlis) 6tvozok. Helyettesité szennyezo esetén, ha az egymadst helyettesitd
atomok méretben nem nagyon térnek el egymastél, és az atom poziciok is
azonosak, akkor a y gorbék nagyon hasonldéan viselkednek, igy ahogyan azt
sematikusan az 5.88. abra mutatja.

Az intersticidlis helyen 1év6 szennyez6 atomok esetén jelentGsebb eltérése-
ket tapasztalhatunk. Néhany méréssel eldontheté példaul, hogy a szennyezo
tetraéderes (5.89. a. dbra) vagy oktaéderes (5.89. b. abra) poziciéban van-e.
Az 5.90. abran <100> iranyban mérheté sematikus x gorbéket latunk tet-
raéderes (5.90. a.) és oktaéderes (5.90. b.) poziciéban 1évé 6tvozé atomok
esetén.

5.89. dbra. Otvézé atom tetraéderes (a.) és oktaéderes (b.) pozicidi

Kristalyhibak vizsgalata

A csatornahatas csokken, ha rendezetleniil elhelyezked6 kristalyhibak (vak-
anciak, intersticidlisok, diszlokacidk) keriilnek a racsba. Az ilyenkor fellé-
pO hatasok megértését segiti az 5.91. abra Az abran lathaté RBS méré-
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5.90. dbra. Felilleten centrdlt kobos kristdlyon <100> irdnyban mért chan-
neling x gorbe tetraéderes 6tvézd helyzet (a.) és oktaéderes dtvozd helyzet
(b.) esetén. A folytonos gorbék a matrizhoz tartozé spektrum-komponensek,
a szaggatott gorbék a szennyezo spektrum-komponenser

seket 1,8 MeV energiaju He ionokkal végezték. A vizsgalt minta Si egy-
kristaly matrix, amelybe 200 kel energidval B ionokkal implantédltak T =

—150 °C' — on.
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5.91. dbra. Bor atomokkal implantalt Si egykristdly RBS vizsgdlatanak ered-
ménye véletlen és <100> ianyokban mérve

Az implantalas hatasa kettos. Egyrészt a csatornaban halado részecs-
kék szorodnak a besugarzas kovetkeztében létrejovo rendezetlen tartoma-
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nyon (vakancidk és intersticidlisok jonnek létre). Ez a spektrumban csticsot
eredményez. A csucs helye 6sszhangban van a kristalyhibak mélységi elosz-
lasat leird elmélettel. Masrészt a hibak hatasara a csatorna irdanybdl kikeriilo
ionok (dechanneling) a tobbi atomon szérédhatnak, a hibacsicshoz képest
mélyebben fekvo részeken is. Ez a hatteret noveli.

Ko6nnyi atomok vizsgalata nehezebb matrixban

A hattér csokkenése kovetkeztében az egyébként nem mérheto kis jelek mér-
hetové valnak. Ez lehetoséget ad a bulk hatterébol kiemelked6 kis jel méré-
sére, azaz a nehezebb matrixban elhelyezked6 kénnyti atomok eloszlasanak,
vagy mennyiségének vizsgalatara.

T I | I | T | I I I T T T
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5.92. dbra. Konnyt elemeket (C és O) tartalmazd Si egykristaly minta RBS
wizsgalata véletlen és <100> irdnyokban mérve

Az 5.92. dbran konnyt elemeket (C és O) tartalmazé Si egykristdly minta
RBS vizsgalatat lathatjuk véletlen és <100> iranyokban mérve. A véletlen
irdnyban mért gorbén a C és az O nyoma alig emelkedik ki a hattérbol.
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Az <111> iranyban mért channeling spektrum esetén a héattér jelentosen le-
csokken (logaritmikus a fiiggéleges tengely!), ezért a kis csicsok is mérhetévé
valnak.

Feliileti szerkezetek vizsgalata

A channeling kiilonosen alkalmas a feliileti jelenségek vizsgalatara. A vizsga-
lat a feliileti csticsot hasznalja. A feliileti csics a csatorna irdnyu besugarzés
esetén valoban a feliileten lev6 atomoktol szarmazik, hiszen az drnyék konusz
hatas miatt a feliilet alatti atomokat fedik a feliileti atomok. Ezt a hatést

mutatja az 5.93. abra.
Ll

NS

5.93. dbra. Az drnyékkonusz jelenségének megértését seqitd abra

(LD

Blokkolas

A feliileti vizsgalatok érzékenységét tovabb novel6 technika a blokkolas.
Ha a csatornahatast nem véletlenszerii iranybdl mérjiik, hanem a detektor
egy atomsor mogott helyezkedik el, akkor a feliileti atom blokkolé hatéasa
miatt még kevesebb visszaszért ion jut a detektorba. Ilyenkor a mért jelben
a feliileti hatdsok méginkabb domindlnak.

Ha a detektor blokkol6 helyzetben van, akkor a hattér tovabb csdkken,
és a feliileti cstics kiemelkedése nagyobb lesz.

A csatornahatés és a blokkolds (channeling-blocking) rendkiviil érzékennyé
teszi az RBS technikat a feliileti hatasok vizsgalatara. A channeling-blocking
technika példaul lehetoséget ad a rekonstrukcié sorédn atrendezodott atomok
helyének vizsgalatara. Hasonlé médon a feliileten adszorbealédott atomok
helyzetét vizsgalhatjuk ezzel a mddszerrel.
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5.94. dbra. A feluleti atom blokkolja a mélyebbrél jovd visszaszort ionok de-
tektorba jutasdt
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5.95. dbra. A felileti atom blokkolja a mélyebbrdl jovs visszaszort ionok de-
tektorba jutasat

5.10.13. Protonok altal kivaltott rontgen emisszié vizs-
galata (PIXE)

A moddszer elve

Korabban mar emlitettiik, hogy réntgen fotonok kivalthaték minden olyan
hulldammal vagy részecskével, amely ehhez elegend6 energiaval rendelkezik.
Protonok gyorsitaséara alkalmas gyorsitéval (ciklotron vagy linedris gyorsi-
t6) létrehozott 1 — 10 MeV energidju protonnyalab hatéséra a belsé héjon
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elektron vakancia képzodik. A betoltodés soran az elemre jellemz6 rontgen
sugarzas keletkezik, hasonléan, mint az elektron vagy rontgen lumineszcencia
esetében. Az igy kialakulé rontgen spektrum nagypontossiagu elemanalizist
tesz lehetévé. Az analizis jellemzoi:

-Alacsony fékezédési (bremsstrahlung) hattér. A hattér nagysdga 102 —
103 faktorral kisebb, mint elektrongerjesztés esetén.

-Vékony minta és Z > 12 esetén az elemek koncentrécidja akar (1 —
0,1) ppm pontossdggal is mérhets. A pontossdg természetesen fiigg attol,
hogy mekkora az adott elem koncentracidja a mintdban.

-A kimutathatésagi hatdr alacsony, a vizsgalt elemtdl fiiggden 1076 —
10716 g.

-Gyors és gazdasagos (pl. 20 elem egy mintaban néhany perc alatt kimu-
tathatd).

-Olcsébb, mint a hagyomanyos kémiai analizis.

-Mintaméret: (10 — 100) pg.

-Roncsolasmentes vizsgalat, aminek jelentosége van draga vagy pétolha-
tatlan mintak esetében (pl. archeolégiai mintdk, miitargyak stb.).

Kisérleti elrendezés

Az 5.96. abran a gyorsité nyalabvezet6 csovének végén elhelyezked6 PIXE
méroberendezés lathaté. A kamra anyaga viszonylag alacsony rendszamu
anyagokbdl késziil (rozsdamentes acél, plexi betekint6 ablak stb.) a hattér
csokkentése érdekében. A nyaldbvezeto csOben és a mintakamraban vakuum
van (p < 1073 Pa).

A nyaldb utjaba gyakran helyeznek vékony C vagy Al foliat (difftzer),
aminek az a szerepe, hogy a nyalab homogenitasat fokozza.

A mérés gazdasagossagat fokozza, ha nem egyetlen mintat helyeziink a
mintakamréaba, hanem egyszerre tébbet, amelyeket 1éptetémotorral miikod-
tetett mintavalton rogzitenek.

A mintavalté egyik pozicidja iires, hogy a nyaldb a mogotte elhelyezett
Faraday-csészébe juthasson. A Faraday-csésze a nyalabaram mérésére szolga-
16 eszkoz, amely meghatarozott atméré/mélység ardnnyal rendelkezé henger.
A cél az, hogy a protonnyalab altal a hengert lezar6 fém feliiletrdl kivaltott
szekunder elektronok ne tudjanak a henger belsejébdl eltavozni, meghamisit-
va ezzel a protonaram értékét. A protonaramot a Faraday-csésze és a fold
kozé kapcesolt arammérd eszkoz méri.

A rontgen detektor tobbnyire félvezetd detektor, amely a nyaldabhoz ké-
pest altalaban 90°-os szogben, a mintahoz képest pedig 45°-0s szdgben he-
lyezkedik el. A detektor a vakuumrendszeren kiviil helyezkedik el. A rontgen
nyaldb vékony (pl. berillium) f6lidn keresztiil jut a detektorra.
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5.96. abra. A PIXE mérdrendszer elemei

A protonnyaldb energidja altalaban: E, = (1—10) MeV, a nyaldbatméro:
(10 — 50) mm, a nyalabaram értéke: I, = (1 — 30) nA.

A PIXE modszer nagy érzékenysége és felbontoképessége okan kivaléan
alkalmas nyomelem analizisre. Ezt a tulajdonsagat leginkdbb a archeolégia
vizsgalatokban, kornyezetkutatasokban, miitargyak vizsgalataban, bliniildo-
zés tudomanyéaban, orvosi kutatasokban lehet kihasznalni. Ha a vizsgalando
targy olyan, hogy nem veheto beldle kis minta, és mérete miatt nem helyez-
het6 a vakuumba, akkor a proton nyaldb vékony félia ablakon ki is hozhaté
a vakuumbol.

Az 5.97. abréan jellegzetes PIXE spektrumot lathatunk, amely egy hajszal
nyomelem tartalmat mutatja.
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