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Az elsé részben a neutronszoras alapjairdl lesz sz6, a masodik részben egy modszert - a kisszogi
neutronszérast - fogunk részletesebben targyalni.
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Mire jo a neutronszoras?

* kondenzalt kozegek vizsgalatara
— hol vannak az atomok?
— hogyan mozognak az atomok?

Thustration: Cart Noedling and Kjell Lunde

Structure Dynamics

https://www.nobelprize.org /prizes/physics/1994/press-release/
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Amikor a neutron kodlcsénhat az anyaggal, 3 féle folyamat mehet végbe: atmehet az anyagon
(energiavaltozassal vagy anélkiil), elnyel6dhet és szorédhat a kbzeg atommagjain
(energiavaltozassal vagy anélkil). Itt most az utdbbi, a szérasi/szorddasi jelenségrél fogunk

,beszélni”.



Mire jo a neutronszoras?

* kondenzalt kozegek vizsgalatara

— hol vannak az atomok?

Research reactor

https://www.nobelprize.org /prizes/physics/1994/press-release/
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Abban az esetben, ha egy kristaly segitségével (vagy mas mddszerrel, ahogyan kés6bb latni

fogjuk) létrehozunk egy monokromatikus nyaldbot, majd a neutronok szérédasi sz6gét mérjik
egy mintan egy megfelelGen elhelyezett neutrondetektor segitségével, és eltekintlink attol, hogy

tortént-e energiadtadas a szorddasi folyamat soran, akkor elasztikus/rugalmas szorasrol

beszélink. Ebben az esetben egy diffraktogrammot kapunk, amely informaciot tartalmaz arrdl,

hogy az atommagok hol helyezkednek el egymashoz képest.



Mire jo a neutronszoras?

* kondenzalt kozegek vizsgalatara

— hogyan mozognak az atomok?

3-axis spectrometer with ~
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«.and the neutrons
then countedin a
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https://www.nobelprize.org /prizes/physics/1994/press-release/
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Abban az esetben, ha mérjik azt is, hogy tortént-e energiacsere a szérddasi folyamat soran,
inelasztikus/rugalmatlan szérast mériink. Ekkor egy harom-tengely( diffraktométerre lesz
szlikséglink, amelynek az elsé tengelye egy egykristaly (példaul pirolitikus grafit kristaly), amely a
Bragg feltétel teljesiilése esetén adott szo6gbe adott hullamhosszu neutronokat reflektal. Ezek a
neutronok a mintara jutnak. A minta atomjainak oszcillacioit felerGsithetik vagy kiolthatjak.
Ezeket az oszcilldlé mozgasokat, amelyekben minden atom részt vesz, fononoknak hivjuk. A
minta tehat a masodik tengelyen helyezkedik el. A mintan szérdodott neutronok energidjanak
megallapitasara szolgal a harmadik tengely koril forgathaté analizator kristaly. Az analizalt
energiaju neutronokat végiil egy neutrondetektor detektalja. Ebben az esetben informaciét
nyertink a minta fononjairdl, vagyis az atomok/molekuldk mozgasardl/dinamikajardl.
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1994 fizikai Nobel dij

* The Nobel Prize in Physics 1994 was awarded "for
pioneering contributions to the development of neutron
scattering techniques for studies of condensed matter"
jointly with one half to Bertram N. Brockhouse "for the
development of neutron spectroscopy" and with one
half to Clifford G. Shull "for the development of the
neutron diffraction technique.,,

* 1994-ben a fizikai Nobel dijat a ,kondenzalt kdzegek
tanulmanyozasahoz hasznalt neutronszorasi technikak
fejlesztésében nyujtott Uttord hozzajarulasukért”
(adomanyozzuk) fele részben Bertram N.
Brockhousenak a ,,neutron spektroszkopia
fejlesztéséért”, fele részben Clifford G. Shullnak ,, a
neutron diffrakcios technika fejlesztéséért”.
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Clifford G. Shull

K X
https://www.nobelprize.org/prizes/physics/1994 /summary/

Bertram Brockhouse — kanadai, 1918 - 2003
Clifford Shull — AEA, 1915 -2001




Részecske és hulldamtermészet

— toltés: 0 (semleges)
— nyugalmitomeg: 1,67-10%" kg =1838 x m,
— nyugalmienergia: 940 MeV = 1,5-1071%]
— élettartama: 886 s=15min n-p+e+v,+0.78 MeV
— alaptulajdonsagai: sebesség, kinetikus energia, hulldmszam,
hullamhossz, hémérséklet
2 mpv

(hle)” aholk =—= e és E(meV) =

T 0.8199
2my’ A

A2 (nm)

my,v?
2

- E=

=kBT=

Energia(meV) Hd&mérs. (K) Hulldmhossz (hm)

Hideg neutronok 0.1-10 1-120 04-3
Termikus neutronok 5-100 60 - 1000 0.1-0.4
Meleg neutronok 100 - 500 1000 - 6000 0.04-0.1
)
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A szérasi kisérletekben (is) a neutronoknak Ugy a részecske, mint a hullamtermészetét
figyelembe kell venniink, ahhoz, hogy leirhatdk legyenek a tapasztalt jelenségek.

A neutron energiaja / hémérséklete / hulldmhossza / sebessége egymasba atszamolhato és a
megjelenitett tablazatban latjuk, hogy milyen konvencidkat hasznalunk a tulajdonsagok
megkilonboztetésére.



Részecske és hulldmtermészet
Neutron spektrum

05, iMediasoft® - Nanopolis ™, www.nznopolis.net

Neutronszoras, BME, 2019/2020/2
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Tipikus dbra, szélesebb tartomdanyban mutatja mindazt (angolul), amit az el6z6 félia is
tartalmazott.




Neutronok elényei és hatranyai

* El6nyok
— hulldamhossza 6sszemérhetd az atomok kozti tavolsaggal

— kinetikus energidja 6sszemérhetd az atomok mozgasi energiajaval
(szildard anyagban)

— nagy az athatoléképessége az anyagon
— izotdpszenzitiv
— magneses momentummal rendelkezik
* Hatranyok
— gyenge neutronforrasok
— a neutronos modszerek jelenleg dragédk és kevés helyen elérhetéek
— a mért adatokat korrigalni kell a ,berendezés effektusokra”
— a mért jel tobb fizikai jelenség kombindacidja is lehet
[
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J6 hir, hogy a kompakt, gyorsitd alapu neutronforrasok fejlesztésével a reaktorok a jovében

kivalthatok lesznek (Carpenter, J.M. The development of compact neutron sources. Nat

Rev Phys 1, 177-179 (2019). https://doi.org/10.1038/s42254-019-0024-8). Az elsé

magyarorszagi kompakt neutronforrast - els6sorban ipari alkalmazasra - Martonvasarra

tervezik, néhany éven belil telepitésre kerdil.

https://accelconf.web.cern.ch/AccelConf/ipac2018/talks/tuygbfl talk.pdf
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Physics
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Az 1960-as évektdl kezd6d6en a neutronos mddszerek folyamatos fejlesztése miatt ma mar
nemcsak a fizika alapkérdéseinek megvalaszolasara, de alkalmazott kutatasi és fejlesztési
feladatokban is igénybe veszik a neutronszérast.
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Chemistry
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Physics
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Geology
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i f.‘?}:}iyl&, ‘ condensed matter science

Hard

Mia LN+ ENERGIATUDOMANYI KUTATOKOZPONT




Neutronok atommagon vald szorddasa

* aneutronok az atommaggal hatnak kolcson, rovid tavu
kélcsonhatas jon létre (1 fin - fermi = 107> m)

* aneutronok szintén kolcsonhatnak a parositatlan
elektronokkal — ez magneses dipolus-dipolus kdlcsonhatas

* néhany terminus, amelyet a kovetkezékben definialunk:
— szorasi hataskeresztmetszet
— rugalmas és rugalmatlan széras
— szorasi hossz, szorasi hossz s(irliség
— koherens és inkoherens szoras
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Ezekre a fogalmakra a neutronszoras leirdsanal lesz sziikséglink. A magneses kdlcsonhatas
leirasatol eltekintlnk.



Hatdskeresztmetszet

* a hataskeresztmetszet megadja a szorddas/elnyelGdés
valdszinlségét
* mértékegysége: 1 barn = 10%* cm?

,,,,,,,
vizualisan elképzelni, mint azt az effektiv
teriiletét/keresztmetszetét az atommagnak, amelyet az 6t
megkozelité neutronnak mutat

* aszorasi hataskeresztmetszet a szort neutronok intenzitasat
adja meg a teljes térszogre

szort c .
Oszort = %, ahol n - szort neutronok szama (n/s)
@ - bejovo neutron fluxus (n/cn¥/s)
A
MtaELD tiRaruponinm Kurarorszeont
(W)

16



Hataskeresztmetszet

+ differencialis neutron szérasi hataskeresztmetszet: megadja egy
adott irdnyban, a céltargytdl adott tavolsagban elhelyezett
100%-o0s hatasfoku detektor dSfeliiletén mért egységnyi
térszogben, egységnyi ids alatt és E+dE energiatartomanyban
mért neutronok szdamdanak aranyat a bejové neutronfluxushoz

.
képest.
X
bejové I AR (S dQ szérodott
neutron neutron
nyalab Scattered nyalab
radiation
Incident >
beam / z
/ céltargy
https://www sciencedirect com/science/article/pii/B012226680300
274X?viak30ihub
Y
N\
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Rugalmas, rugalmatlan neutronszoras

* Arugalmatlan szoras f6 jellemzéje, hogy a szérodasi
folyamat soran a neutron energiaja megvaltozik. Az
energiacsere belsé mozgast tételez fel.

— informaciot ad a dinamikus szerkezetrdl

* Arugalmas szoras esetében a neutron energidja nem
valtozik a szérédas soran.
— informdcidt ad az 6sszetételrdl, kristalyszerkezetrdl, texturardl,

nann- ac mikromareat(i alrande7ddécrdl maiocnecec czarkazotra
nane-es MmiXremeretlu elrengezogesre SEes sZerezeire

)
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Szorasi hossz

* aszorasi hossz (b) a neutron hullam amplituddja

* megadja a neutron-atommag kolcsonhatas valoszinliségét
» mértékegysége: 1 fermi = 107° m

* szemléletesen a b olyan, mintha a neutron ebbdl a
tavolsagbol ,venné észre” az atommagot

« | bizotopflggd

o5 = 4m(b*)
()
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KésGbb visszatériink a szorasi hosszra a kontrasztvariacio targyalasanal.

19



Koherens, inkoherens neutronszoras

Koherens esetben a szoras szorasi vektor (Q) fliggd (konstruktiv
interferencia, korrelaciét tiikroz az atommagok kozott)

%] = |k = Ro| = X sing

- 2n

|k| =1 <
k- hullémszém vektor T({, 2 q
A= hulldmhossz

— szerkezeti informaciot hordoz

Inkoherens esetben a széras nem fligg a szorasi vektortdl
(semmiféle korreldcidt nem tikroz az atommagok kozott).
Okozhatja:
— spin inkoherencia (neutron és kiilonb6z6 elemek atommagjainak spinjei
lehetnek parhuzamosak vagy antiparallelek)

— izotdpinkoherencia (kilénboz6 izotopok atommagjainak spinjei
kiilonboznek)

f\/)
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Koherens, inkoherens neutronszoras

s 0, =0, +0;
0, - 0ssz szorasi hataskeresztmetszet
0. - koherens szorasi hataskeresztmetszet
o;- inkoherens szorasi hataskeresztmetszet

| Mag_| o (barn) |g; (barn) | Mag | oc (barn) | oi (barn) _|
H 1.8

80.2 Vv 0.02 5.0
’H (D) 5.6 2.0 Fe A 0.4
< 5.6 0.0 Co 1.0 5.2
0 4.2 0.0 Cu /S 0.5
Al 1.5 0.0 3%Au  24.9 0.0
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Visszatérve a hataskeresztmetszetre: a teljes szérasi hataskeresztmetszet a koherens és az
inkoherens szérasi hataskeresztmetszetek 6sszege. Figyeljiik meg a H és D inkoherens szorasi
hataskeresztmetszetei kozti kiilonbséget! Vizes oldatok tanulmanyozasanal célszerd lehet a H-D
izotdpcsere, amely a kémiai tulajdonsagokat az esetek tobbségében nem valtoztatja meg, az
inkoherens szérasbdl jové hatteret azonban lecsékkenti.

A H-D csere nem olcso szérakozas!



Neutron és rontgen sugarzas szorasi hosszainak
0sszehasonlitasa
Atomic Number
—_—
1 6 8 22 26 28 82
: » o e O ‘ X-rays
.:é: ) ~ ~ - ~_ Y H ™
g mn | v I re INI D
o Hydrogen Carbon Oxygen Titanium lIron Nickel Lead
w
. e o - O O o
. (inc) Neutrons
2 46@ 54 e 58
E | 1e 47 56@8 60 .
7 2 -
2 ® 48@ 57 . 61 @
= 49 62 @
50@
The diameters of the circles shown scale with the scattering amplitude f (sin©=0) for x
rays, and b_,*10 for neutrons. Hatching indicates negative scattering amplitudes.
= % R ——
MEaECD ENercirupomimn Kuratoxszeont
(W)

Koherens szérasi hosszakat tlintet fel a tablazat, a H kivételével, amelyre a sarga — inkoherens
neutron szorasi hosszat is megadja.

Az izotépok nincsenek kiilon jeldlve, a természetben el6forduld izotdpdsszetételre vonatkoznak
a korok.

z6ld — koherens neutron szérdsi hossz

vonalkazott — negativ szordsi hossz (fazisugras torténik a szorddas soran)

Errél (is) valdszintileg volt mar sz6 az el6z6 elGadasokban.

22



Szérasi hossz s(irtiség (p)

* SLD - scattering length density
® — Z?:l bCl — M
p - Vm ’ Vm - p,NA

* /—0sszegzliink a molekulaban levé 7tipusd atomokra
V,,—egy molekula térfogata

| Mag__| be (fm) | p (10 cm?) | Mag__ be (fm) | p(10® cm?) _|
H 0.67

-0.37 12¢
2H(D)  0.67 CeHe 1.82
160 0.58 CeDs 5.03
H,0 -0.56 C,HsOH -0.35
D,0 5.76 C,DOH 4.53

f\/')
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M — molekulatomeg

Rho’ —s(irliség

NA — Avogadro szdm

Itt is megfigyelhetjik a H és D kozotti kilonbséget!
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Neutron szorasi modszerek

* Neutrondiffrakcié (pordiffrakcio, egykristalydiffrakcio)

— Kisszogl neutronszoras (pin-hole, TOF-SANS, ultrakisszogd, ref-
SANS)

— Spin Echo SANS
— Neutron reflektometria

* Rugalmatlan neutronszoéras
— Haromtengely( spektrometria
— Neutron repllési id6
— Neutron backscattering (hatraszoras)
— Neutron spin echo

N
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- pin-hole SANS- targyalni fogjuk

- TOF-SANS — repuilési id6 modszeren alapuld SANS, a berendezés technikai megvalésitasa
kiilonbozik a pin-hole SANS-tdl

- ultrakisszogli SANS — kisebb szérasi szogek mérésére alkalmas, mint a ,normal” SANS

- ref-SANS — reflektometridval kombinalt SANS

- spin echo SANS —valds térben ad informaciét 20 nm — 2000 nm méret( részecskékrél

- reflektometria — vékonyrétegekrdl ad informaciét

- hdromtengely(l spektrometria — szérasi szoget és energiavaltozast is mér, hideg és meleg
neutronos valtozata is van. Dinamikai mérésekre alkalmas

- replilési id6 diffraktométer — a neutron sebességének mérését hasznalja

- backscattering — atomi, molekularis mozgasok (nanoszekundum tartomanyban)
tanulmanyozasara alkalmas

- spin echo — Mezei ferenc nevéhez fliz6dik a mddszer, lagy anyagok, makromolekulak
dinamikajanak vizsgalatara alkalmas

24



Kisszogl neutronszoras
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SANS — Small Angle Neutron Scattering

Az egyik legegyszer(ibb neutronszérasi mddszer, a BNC neutronszorasi berendezései koziil ez a
legnépszer(ibb. Koherens és rugalmas, 10 foknal kisebb sz6gekben szérédott neutronok
szorodasanak vizsgalatdval kapunk informacidt az anyag nano- és mikroszerkezetérél.

A mintaban levd hatarfeliiletek milyenségét, a nanoméretii részecskék méretét, alakjat,
orientaltsagat hatarozhatjuk meg, illetve fizikai, kémiai folyamatokat, valtozasokat
kovethetiink nyomon. A mérettartomany kb. a transzmissziés elektronmikroszkép
tartomanya, sokszor sziikség is van a TEM-re, mint kiegészité mdodszerre, a SANS azonban a
teljes térfogatrdl nydijt atlagolt informaciot.

25



Roncsolds
-mentes
Komplemen- Erzékenya
‘ ter mddszer a e
| SAXS-al és g
TEM-el szerkezetre
Fikz;ka_i és Kontraszt-
miail ez a2
\ variacié
folyamatol - SAN( el
in-situ - T == dikdlindandg
kévethetéek 0
) Alta,ll(t' , Teljes
orientaltsag, .
2 sa térfogatra
meéret
PP . kanott
(eloszias), / Nincs X LS
feliilet sziikség informacié
\ extra” -
mintael6-
készitésre
(S
mta E\) ENERGIATUDOMANY!| KUTATOKOZPONT
(O

Néhany tulajdonsag.
SAXS — small angle X-ray scattering
TEM — transmission electron microscopy
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bioldgiai rendszerek - pl. fehérjék, riboszémak membranok, szévetek, csontok
besugarzott anyagok - pl. reaktoracél

oldatok — pl. viz-alkohol elegyek, szurfaktansok

régészeti keramiak — kiégetési h6mérséklet, megmunkalas

polimerek — pl. epoxigyanta — CNT kompozit
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Vizsgalhatd mérettartomanyok

' Crystallography | Microstructure Structure
41t % A
. Bacteria

Atomic Structures e
Micelles

Precipitates

Neutron Diffraction SANS Crystal-USANS
Neutron Reflectivity
X-ray Diffraction SAXS Crystal-USAXS
X-ray Reflectivity
Electron Diffraction SESANS
Electron [
10 - 1000 A Opticat |
105 um 103 um 10" um 10 um 10° um

From “Pushing Small-Angle Neutron Scattering at OPAL to Smaller Q" 2007 ed.: C. Rehm
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Erdemes megjegyezni, hogy a kiilénbdz6 mddszerek statisztikusan atlagolt informaciét
(az egész vizsgalt térfogatra vonatkozd) szolgaltatnak és nem valds térbeli képet kapunk,
Az dbra a mddszerek és tanulmanyozhatd méretskaldk osszefliggését mutatja a
rontgenszérassal vald 6sszehasonlitdsban.

SANS — kisszogl neutronszdras (1 nm — 100 nm)

SAXS — kisszog( rontgenszoras (1 nm — 100 nm)

USANS, USAXS — ultra kisszogl neutron és rontgenszéras

SESANS — spin-echo kisszog(i neutronszoras



SANS: rugalmas és koherens szoras
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* Rugalmas: eltekintiink az energiacserétdl

* Koherens szoras: Q fliggés, szerkezeti informacio

* Bragg egyenlet 2d sinf = nA
Ce** concetration \
1 : 10 T T T T T T
[ sk ’ Nagyszogli 4
E S oS Py ' ’ diffrakcié ]
g | g a ]
,1 N :: ak ’ _
| 2f ‘| AI I || \ ]
| MW WANN A A
{ . % 10 20 0, W 50 60 70

oY)
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A kisszOgl neutronszoras a nagyszogd diffrakcio (jobb alsoé dbra) kis szogek felé vald
meghosszabbitasa. Tulajdonképpen a 0 szog korili szorddast vizsgaljuk, a 0-ik diffrakcios csucs
milyenségébdl vonunk le kdvetkeztetéseket. Ezt a ,,0-ik” diffrakcids csucsot latjuk a bal oldali
abran, amely kiilonb6z6 mennyiségli Ce tartalommal elGallitott szilikagélek szérasi gorbéit
mutatja. A gorbét modellezzik (illesztliink ra egy matematikai modellt), amelynek
paramétereibdl a szerkezetre kapunk informaciot.

Megjegyzés: a modell nem mindig irja le teljes pontossaggal és egyértelm(ien a szerkezetet, a
modell csak matematikai megkozelitése a valdsagnak. Persze van olyan eset is, ahol nagyon jol
tudjuk modellezni a valdsagot.



Elméleti alapok

* ahulldmszam vektor irdnyanak valtozasat mérjuk

1G] = |k = ko| = 4THSiné’
k] = ko] == e
K 20
k — hullamszam vektor Ko \

A —hulldmhossz

* Kkisszogli neutronszorast tehat akkor kapunk, ha a mintaban
kimutathaté/létezik szorashossz siirliség kiildnbség a megfelel
mérettartomanyban
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Koherens szdras: konstruktiv interferencia
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Elméleti alapok
* Részecske-matrix rendszerre:
2

Q=1 [erra

— = — — e T

a0 v P1— P2
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A makroszkopikus differencidlis szérdsi hatdskeresztmetszet értéke tartalmazza a szérashossz
slrdség kiilonbséget (rhol1-rho2) a sarga sz6ré részecske és a zold matrix kozott, illetve a szdras

Q fuggését. Az integral analitikus megolddsa adott alaku részecskékre fogja megadni azt a
modellt, amivel a szérasi gérbéket leirjuk.



Kontrasztvariacio

« Kontraszt: o
Ps3 O

KZ = (ps — p1)?
o KZ = (p; — p3)?

(@
o

K?= (p2 — P3)2

Q ®
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K%= (p1 —P3)2
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Mivel a neutronok szérddasa izotopfiliggs, ezért a H-D csere lehetGséget ad egy inhomogén
sz0ro részecske részeinek kiemelésére illetve eltlintetésére. Valtoztathatjuk példaul az oldészer
H20:D20 aranyat ugy, hogy annak szérasi hossz s(irisége (Rho3) hol a Rho1, hol pedig a Rho 2
szorashossz sUir(iséggel legyen azonos. Ezekben az esetekben szétvalaszthatjuk a kiilonb6z6
hatarfellletekrdl j6v6 szdrast, amely lehetGséget ad a pontosabb modellezésre. Komplex
bioldgiai molekuldk esetében példaul nagy jelentGsége van a kontrasztvariacionak a
molekulakonformacié meghatarozasaban. Nemcsak az olddszer, de az oldott anyag esetében is
torténhet H-D csere, egy molekula adott H atomjait cserélhetjiik D-ra. (A deuteralas kiilon
tudomanyteriilet).
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Kontrasztvariacio
Viz-olaj mikroemulzio kisszog(i neutron és rontgenszorasa
: SANS SAXS
100 4 =100
T 104 T\ \ 10
g1 e 1
= ] Mag+Héj  Mag Héj E
0.140_OKNKN[O_O 00 0.1
0.01 0.1 0.01 0.1
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A bal oldali dbran lathatunk 3 SANS gorbét kontrasztvaridlt esetekre. A jobb oldali dbra
ugyanennek a mintanak a SAXS, kissz6gl rontgenszdrds gorbéjét mutatja, ahol nincs értelme a
kontrasztvariaciénak, a réntgensugarak ugyanis az elektronokon szérédnak.
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Detektoron mért neutron intenzitas
o 41 —
|Q|=|k—k0|=75m0 K Q
. 21 ® \29
k| = k| == 0
)= &) =% AN
Lsp
do
1(4,0) =1,(A) AQn(D)TV N —(Q) o
dQ differencialis
szorasi
bejévé neutron intenzitas ' | részecskeszam hatéskereszt-
detektor egységnyi térfogatban metszet
dxdv’ hatasfok. nyalabba levé
AQ = xz Y minta térfogat
L3y transzmisszidja
~N
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Az | neutronintenzitas, amit a detektoron mériink nagyon sok instrumentalis tényezG6tél és a
minta makroszkopikus tulajdonsagaitdl is fligg, a differencialis hataskeresztmetszeten kivdil.
Ebbél a mért, | intenzitasbol kell ,,kihdamozni” a strukturdlis informaciét, amelyet a differencialis
hataskeresztmetszet tartalmaz. Ehhez sziikség van kalibracios mérésekre, de a berendezés
jellemzGinek figyelembevételére is.

dxdy — detektor pixelméret

LSD — minta-detektor (sample-detector) tavolsag

T — transzmisszié megmutatja, hogy a neutronok milyen hanyada halad 4t a mintan valtozatlanul
(sz6rédas, elnyelddés nélkiil). Altalaban nagyobb része a neutronoknak ezt teszi.

Maga a mérés tehat a minta nyaldbba val6 helyezésén és a szorddott neutronok detektalasan
kivll kalibracidos méréseket is igényel, ezeknek a méréseknek a figyelembevétele térténik
késbbb, az adatkiértékelés fazisaban.
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Instrumentacio

o =

REF
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1™

COLDNEUTRONINSTRUMENTS:

THERMALNEUTRON INSTRUMENTS: GINA: POLARIZEDNEUTRON REFLECTOMETER

RAD: DYNAMIC N'GAMMA & STATIC RADIOGRAPHY IMBS: IN-BEAM MOSSBAUER SPECTROMETER

BIO: PORT USED FOR BIOLOGICAL IRRADIATION FSA ME OF FLIGHT SMALLANGLE NEUTRON SCATTERING
MTEST: MATERIAL TESTING DIFFRACTOMETER ToF ot SANS-YS: SMALL ANGLE SCATTERING SPECTROMETER
TAST/HOLO: TRIPLE AXIS SPECTROMETER ON THERMAL PGAA: PROMPT GAMMA ACTIVATION ANALYSIS

BEAM
PSD: POWDER DIFFRACTOMETER

NIPS:NEUTRON INDUCED PROMPT GAMMA SPECTROMETER
NORMA: NEUTRON OPTICS AND RADIGRAPHY FOR MATERIAL
ANALYSIS

REF: REFLECTOMETER

ATHOS: TRIPLE AXIS SPECTROMETER

A Budapesti Neutron Centrum berendezései vagy kozvetleniil a reaktor koril helyezkednek el,
vagy egy masodik, a reaktorral szomszédos épliletben. A reaktor korili berendezések az
termikus neutronokat hasznaljak, amelyek a reaktor moderatora hdit le. llyen berendezések a
PSD diffraktométer, a termikus haromtengely( diffraktométer, radiografiai allomas. A termikus
neutronok hulldamhossza 0.1 nm koriili. A SANS-hoz ennél hidegebb neutronokra van szlikség,
ezeket a hidegforras hiiti le, a leh(ilés a cseppfolydsitott H magok neutronnal valé Gtkozése
soran torténik. A 20K-re hiitott neutronok lasstbbak, kisebb energidjuak lesznek. Ezeket
neutronvezetdk segitségével juttatjuk el a szomszédos csarnokba, ahol a SANS-on kiviil tobb
berendezés is felhaszndlja Gket (reflektométer, haromtengelyl spektrométer, elemanalizisre és
radiografiara szolgalé berendezések).

Az egyik SANS berendezés, amelyet most bemutatok egy 6m hosszu sarga cs6ben elhelyezett

e

detektort tartalmaz. A sarga csérél a Yellow Submarine elnevezést kapta.
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Budapesti Kutatoreaktor
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A reaktorrdl volt sz a neutronforrasokroél sz616 el6adasban, errél most csak egy fotdt mutatok.
A bal oldali kis kép a reaktor mag, a flit6elem cellakkal.
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Rea Ktor nldeg neutronforras
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A bal oldali képen a hidegforras lathato beépités el6tt, a jobb oldali dbran a felépitése. Az alsé
grafikonon a fekete gorbe a termikus neutronok hulldmhossz eloszlasat, a piros a hideg
neutronok hulldmhossz eloszlasat mutatja. A piros gérbén lathatd, hogy jelentGs
neutronintenzitas érheté el a nagy, 10 A (Angstrom) folotti hullamhosszakon is. Minél nagyobb a
hullamhossz, annal nagyobb méretek vizsgalatara alkalmas.

A neutronok a 20K-re h(itott hidrogén magokkal valé Gtkozés soran veszitik el energiajuk egy
részét, tehat lelassulnak.
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INStrumentacio (pin-nole SANS)
Termosztat []
Neutronvezetdk Masodlagos :gg?;g r;elr;dszer
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A Yellow-Submarine berendezés elvi felépitése lathaté. A reaktorbdl j6vé neutronokat

neutronvezetdk szallitjak a berendezéshez. Egy Un. sebességszelektor valasztja ki a megfeleld,

monokromatikus hulldmhosszat, majd egy kollimator parhuzamositja. A monokromatikus,

parhuzamos nyalab eléri a mintat, amelyen szérodik. A kis szogben szérdodott neutronokat egy

detektor szamlalja meg. Mindenik komponensrdél sz6 lesz egyenként.
A pin-hole kifejezés a nyalabformalas milyenségére vonatkozik.
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Instrumentacio (pin-hole SANS)

* Neutronvezetd (szupertikor)

single mirror multilaver supermirror
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A neutronvezetd szupertikor elvének kidolgozdsa magyar taldlmany, Mezei Ferenc nevéhez
flzédik.

A neutronok reflexidjan alapul, amelyek egy megfelelGen sima livegfeliiletre parologtatott Ni-Ti
rétegekrél ver6dnek vissza. Multiréteg alkalmazasaval és a rétegek vastagsaganak
valtoztatasaval meg lehet névelni a reflektalédott neutronok szamat.



Instrumentacio (pin-hole SANS)

* Sebességszelektor

270+ szelektor nélkiil
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A neutronok monokromatizaldsa a monokromator egykristalyokon kiviil térténhet Un.
sebességszelektorral. A szelektor egy kdzos tengelyre felflizott, neutronelnyeld anyaggal (Gd)
bevont tarcsakbdl all, amelyen ablakok vannak. A tarcsakat tobbezer fordulat/perc sebességgel
forgatjuk. Azok a neutronok, amelyeknek a sebessége olyan, hogy épp at tud jutni a hélix alakba
rendezett ablakokon, tovabbjut, a tébbi elnyel6dik. A forgasi sebességgel tudjuk az atjutott
neutronok sebességét szabalyozni. Természetesen nem teljesen monokromatikus lesz az igy
kapott nyalab, a YS esetén a hulldmhossz felbontds 3% — 20% kozott valtoztathatd. Minél
monokromatikusabb a nyalab, annal kisebb az 4&tmend neutron fluxus. A bal oldali abran a teljes
hideg nyaldbbdl szelektalt hulldmhosszak Iathatdk adott szelektor fordulatszamnal (rpm)
kiilonboz6 szinl gorbéken.

Masik mddja is van a hulldmhossz kivalasztasanak/mérésének, ez az Un. repiilési id6 mddszer.
Ebben az esetben a teljes fehér nyalabot hasznaljuk és adott id6k6zonként (mikroszekundumok
tartomanya) kiilon csomagokban taroljuk a detektorra beérkezé neutronokat (intenzitast és
sz6rodasi szoget) egy 0 idSpillanathoz képest. igy minden kiilén tarolt neutron csomaghoz egy
neutron sebesség (hullamhossz) rendelhetd. Egy ilyen berendezés is van a BNC-ben, ennek
mUikodését most nem targyaljuk.
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Instrumentacio (pin-hole SANS)

* Kollimator: ,,nyalab parhuzamosité”
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A neutronnyalab parhuzamositasa neutronelnyeld anyagbdl (Cd, B tartalmu anyag) készilt
blendékkel torténik. A divergens neutronokat elnyeletjiik, a blendén csak azok a neutronok
jutnak at, amelyek majdnem (pontosan meg lehet hatarozni a divergencia mértékét)
parhuzamosak. Itt is érvényes, hogy minél parhuzamosabb egy nyalab, annal kisebb a mintara
jutd neutronok szama. Ezért Ugy a hulldamhossz eloszlasban, mind a monokromatizalasban
megfelel§ kompromisszumot kell kétni. A jobb felbontas kisebb intenzitast, a jobb intenzitas
rosszabb felbontast eredményez.
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Instrumentacio (pin-hole SANS)

* Mintakornyezet:
— mintatartok
— mintamozgatok (razo, nyomascella)
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A jobb fels6 dbra egy mozgathaté mintatartét mutat, ami egy aluminium sin (az Al-nak kicsi a
sz0rdsa, elnyelése, megfelels anyag a berendezés kiilonboz6 elemeinek épitésére), amelybe a
bal alsé dbran lathatdé tartdk helyezhet6k. Egyszerre tobb minta elhelyezhetd a mintatartéban,
ezek mérése automatikusan, egymas utan, akar ciklikusan is megvalésithaté a draga és kevés
neutron minél jobb kihaszndlasanak érdekében. A jobb als6 dbra drétok méréséra alkalmas
tartot mutat. A folyadékokat kvarc kiivettaba helyezzilk, amely eléggé atlatszé a neutronok
szamdra (T~0.95).

A mérési elrendezéstél illetve a méréshez sziikséges kornyezettdl fliggéen (h6mérséklet, nyomas
stb.) sokféle megoldas létezik (taldlékonysag és/vagy pénz kérdése is).
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instrumentacio (pin-hole SANS)

* Detektor
* 3He +n - 3H + p + 0.8 Mev
« 1B 4+n—>7Li+ *He + 2.3 MeV

* 2D helyzetérzékeny
detektor

* 64 x 64 pixel
* 1x1cm?pixelméret

)
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A neutronok helyzetérzékeny detektalasa altalaban He vagy BF3 gazban torténik az itt lathatd
magreakciok szerint (mds neutron detektalasi formak is vannak, példaul neutron konverteres
félvezetd detektorok). A YS detektor BF3-al toltott. A jobb alsé dbran a mérészoftver felliletet
latjuk, ahol folyamatosan kovethetjik a detektor altal rogzitett neutronok szamat a detektor 2D
fellletét megjelenité képen. A detektort egy vakuumozott cs6ben (felsé abra) mozgatjuk a
mintahoz képest. A ,vakuum” a leveg6n valé szo6rddas lecsokkentéséhez szilkséges.
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kis Q tartoman

Korkoros osszegzés ﬂ Korkoros osszegzés
Kalibrécié Kalibracio
(dx
®
Q(AY)
f\/)
/ MAGYAR TUDOMANYOS AKADEMIA
mta E\.) ENERGIATUDOMANY! KUTATOKOZPONT
(N

Egy széles Q (szérasi vektor) tartomany lefedéséhez, amely a hulldmhossztdl és a szorasi szogtél
fligg, valtoztathatjuk Ugy a neutronok hulldmhosszat, mind a minta-detektor tavolsagot (szorasi
szoget). Az abran ugyanolyan hulldmhosszu neutronokkal mért, kozeli és tavoli detektor
helyzetet mutatunk be.

A detektor kozepén egy neutron elnyel6 korong talalhatd, amely a transzmittalt
(nagyintenzitasu) neutron nyaldbot abszorbealja. Ennek (és a detektor pixelnek) a mérete
hatdrozza meg az adott minta-detektor tavolsagon mérhetd legkisebb szoget.
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Ha a mintaban a széré részecskéknek nincs kitlintetett irdnyultsaga (random modon

helyezkednek el), akkor Un. izotrép szorast kapunk Ez azt jelenti, hogy statisztikusan ugyanolyan

intenzitast kapunk ugyanakkora szégben, korkérosen. Ezeket az intenzitdsokat radidlisan
(korkorosen) atlagoljuk, majd abrazoljuk a Q fliggvényében.
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Radialis 6sszegzés
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Ugyanolyan hulldmhossz, kdzeli (nagy Q) és tavoli (kis Q) detektorallas. Alél pedig a radidlisan

felosszegzett gorbék.
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A kalibracios folyamat végén megkapjuk a detektoron mért nyers intenzitasbal (felil) a
makroszkopikus szérasi hataskeresztmetszetet (alul).
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0.082

0.165 0.2470.329

Q (A1)

A kis és a nagy Q tartomany 0sszeillesztése a kalibracio utolsé [épése.
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A szerkezetre vonatkozo informacio a koherens szorasboi
szarmazik és a differencidlis hataskeresztmetszet
tartalmazza.

do

22(Q) = NWZK?F(Q)S(Q) + bg

/|

részecsketérfogat //
/
kontraszt Z struktur faktor

forma faktor
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Innen az F(Q) és az S(Q) fliggvények szolgaltatjdk a modellezéshez az alapot.
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* A szerkezetre vonatkozo informacio a koherens szorasboi
szarmazik és a differencidlis hataskeresztmetszet

tartalmazza.

do

2(Q) = NVZKZF(Q)S(Q) + bg

/

részecsketérfogat

kontraszt struktur faktor

forma faktor
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Nézziik meg elGszor a forma faktort.
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Forma faktor

* Forma faktor= a részecske alakjarol, méretérél hordoz
informaciot

i

F(Q) = Vipz |[)” explf(Qa)]dV,|
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A képletben az alfa a részecske valamilyen (sugar, hossz) atlagmérete.

A jobb oldali abra egy orientalt rendszert mutat be. Ekkor Un. anizotrép szorast kapunk (elnyult),
igy nincs jogunk a radialis 0sszegzésre. (Fogunk latni erre példat, ilyenkor 2D modellillesztés, és
jo statisztikaju mérés sziikséges)



Forma faktor

* Forma faktor gomb alaku, monodiszperz részecskére
(modell)

—— R=70A
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Széles méreteloszlas illetve a berendezés rossz felbontasa a gérbe oszcillaciéit kisimitjak. Csak
nagyon ritka esetben kapunk a modellel azonos mérési gorbéket.
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Forma faktor

* Monodiszperz ellipszoid forma faktoranak SANS gorbéi

a=50A =1
a=50Ap=12
I a=50A =15
14 a=50Apu=5
014
'0.011

—~
T T T
1E-3 0.01 01 Q
) . e
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Forma faktor

* Monodiszperz cilinder forma faktoranak SANS gorbéi

——— R=30A,H=100A
—— R=30A H=1000A
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Guinier and Porod kozelités

Guinier kozelités:

dx o Mo ' - kis Q tartomany (QRg<1)
-— (@ 1Q°  Guinier s ,
l9) kizelités - Rg —giracids sugér, a

T 1/Q’ | részecske karakterisztikus
/rﬁ\ mérete

i \UJ
0.01 - 1 I
@ 1/Q* Porod kozelités:
L - nagy Q tartomany (QR>>1)
el | Porod - feliileti tulajdonsagok
WA\

(fraktalkitevd)

0.0001 L . :
0.001 0.01 0.1 1
-1
Q (A7)

A
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Abban az esetben, ha nincs informaciénk a részecske alakjardl, vagy a részecske nem egy jol
meghatarozott alakkal rendelkezik, kozelitd fiiggvényeket alkalmazhatunk, amelyek a
mechanikaban is hasznalt giracios sugarat adjak meg. Akkor ha a részecskéink mérete olyan,
hogy QRg<1, a Guinier kozelitést alkalmazhatjuk.

Ha a részecskéink mérete nagy (QR>>1), akkor a részecskék méretérdl nem, fellleti
tulajdonsagaikrol viszont kaphatunk informacidt. Ezt a Porod kézelitésnek nevezziik.
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* A szerkezetre vonatkozo informacio a koherens szorasboi
szarmazik és a differencidlis hataskeresztmetszet

tartalmazza.

do

— (@) = NVZK*F(Q)S(Q) + bg

/

részecsketérfogat

kontraszt struktur faktor

forma faktor

™1 ) )
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Nézziik meg most a struktur faktort (szerkezeti tényez6t).
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Struktur faktor (szerkezeti tényezd)

* Struktur faktor = a részecskék kozti tavolsagok valdszinlségi
eloszlasat irja le

co

SQ) =1 + j [g(r) — 1]rsin(Qr)dr

0

* Ha nincs korrelacio a részecskék kozott, akkor S(Q)=1
* Mikrogéleknél, koncentrdlt fehérjeoldatoknal sth. S(Q) # 1

(S

mt ED ;
a ) ENERGIATUUDMANYIKUTAYDKOZPONT
(LN

g(r) — parkorrelacios fliggvény, amely megadja hogy mekkora a valdszin(isége annak, hogy egy
részecske r tavolsagra talalhaté egy, a kozéppontnak tekintett részecskéhez képest



Példa 1.
Az MITES koncentracio hatasa az MTES/TEOS
hibrid szilikagélek szerkezetére

TEOSC TEOSD

SMTESC SMTESD
10 MTESC 10 MTESD
20 MTESC 20 MTESD
40 MTESC 40 MTESD
60 MTESC 60 MTESD
80MTESC ¢ 80 MTESD

—— Model vos rond —— Model

01 0.1
q(A") q (A7)
(@) (b) (©
0% MTES 5% - 20% MTES 40% - 80% MTES
Cone-like mesopores ink-bottie mesopores Sheet-like mesopores

/'\ ’)
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3 példa fog kovetkezni. Az elsé szilikagélek vizsgalata:

MTES — metil-trietoxi-szilan

TEOS — tetraetil — ortoszilikat

SANS gorbékbdl (mas maddszerekkel kapott eredményekkel kombindlva) megallapithaté volt a
szilikagélek szerkezetének valtozasa az MTES illetve a pH hatasara. A pH hatdsa csak az alacsony
MTES mennyiség esetén volt szamottevd. Az alsé abran lathato, hogy hogyan valtozik a szerkezet
az MTES koncentracidjanak novelésével. Sarga — szilika részecskék; Barna kdrvonal - porusok
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Példa 2
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Rh komplexek (bal fenti abra) vizsgalata. A SANS mérésekbél az oszlopokba rendez6dé korongok

(jobb alsé abra) atmérgjét (bal alsé abra SANS gorbéjének modellillesztése) illetve az oszlopok
egymastdl valo tavolsagat (jobb felsé dbra SANS gorbéi) kaptuk meg.
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Régészeti fazekas technikak megkiilonboztetése SANS adatok alapjan. Egy edénybdl
kivagott minta 3 irdnybdl torténd mérése gyakorlatilag egy 3D részecske-orientacid
meghatdrozasat tette lehetévé.

Mads moddszerekkel viszonylag kénnyen el lehet donteni, hogy egy edény
hurkatechnikaval késziilt-e vagy sem, azonban az utankorongozott illetve gyorskorongolt
modszerek kozott nehéz/lehetetlen kilonbséget tenni. A harom technika elkiilonitése
egy roncsolasmentes moédszer segitségével nagy fontossaggal bir a régészetben.
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Régészeti fazekas technikak vizsgalata
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A fenti kép a SANS anizotrép szérast mutatja és ennek 2D illesztett modelljét. A lenti abrak pedig
a modellillesztés paraméterei alapjan meghatarozott elforduldsi szogeket mutatjak. Az
ugyanazon mintan 3 kilénb6z6 iranyban végzett mérésekbdl egy 3D modellt lehet felallitani,
amely alapjan egyértelm(ien meg lehet mondani, hogy melyik a hurkatechnikaval készitett, a
gyorskorongolt és az utankorongozott mintak.



K6szonom a figyelmet!

f'\/)
MAGYAR TUDOMANYOS AKADEMIA

/
mta E\ ENERGIATUDOMANY! KUTATOKOZPONT
(AN




