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Kivonat

A Budapesti Kutatoreaktorban befejezodott a berlini Hanh-Meitner intézet kozremiikodésével késziilt TOF (Time
of Flight, repiilési ido) diffraktométer telepitése és elkezdodtek az elso kisérletek. A berendezés altal nyujtott
lehetdségeket, képességeit a még késziilé nagyfeliiletii helyzetérzékeny detektorral lehet majd teljes mértékben
kihasznalni. Az intenziv termikus neutronnyaldb, a hatraszordsi mod alkalmazasa és a hullamsdv széles
tartomdnyban valo megvdlaszthatosaga egyarant alkalmassa teszik a rendszert teljes diffrakcios spektrum
felvételére és a Bragg csiicsok alakjanak vizsgdlatdra. Igy a médszer alkalmazhaté kristdlyos (dsvanyi illetve
fémek) anyagok azonositasaban és a technologiai folyamatok vizsgalataban.

Abstract

The TOF neutron diffractometer installed at the Budapest Research Reactor in collaboration with the Hahn-
Meitner Institute is ready for preliminary measurements; it will become usable to its full capabilities only with
the large-surface detector. The instrument with wide range of variable diffraction parameters and with the
intense thermal neutron beam is capable to get full diffraction spectra as well as to study the Bragg peaks in
high resolution mode, i.e. to identify crystalline (mineral and metal) materials and investigate the preparation
mode of objects.
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Bevezetés szoggel jellemzett iranyok, amelyeknél
hulldmerdsitést tapasztalunk (Bragg-cstcsok). Ez a

A neutronok elektromos tdltéssel nem rendelkezd
elemi részecskék. A neutron kolcsonhatdsa az
anyaggal nem a rendszamtol fiigg, mint a rontgen
sugarzas esetén, hanem atommagonként mas, és a
szorasi hosszal (b) rendelkezik. Ko6zeli rendszamu
elemeknek valamint izotopok esetén a szorasi
hosszak nagyon kiilonb6zoek lehetnek, ami az
anyagok szerkezetvizsgalatban egyediilallo
lehet6séget nyujt.

A nagyfelbontast TOF diffraktométer az
archeometriai mérésekben fontos szerephez juthat
targyak roncsolasmentes szerkezetvizsgalataban, de
elemanalitikai mérésekre alkalmatlan.

Modszer

1. A pordiffrakcio és a TOF
monokromatizacio

Bocsassunk egy monokromatizalt

hulldmhosszisagi  részecske  (jelen  esetben
neutron) nyalabot egy ismeretlen belsé szerkezettel
rendelkez6 mintara (1. abra). Ha a mintaban

sre

pormintak és a fémtargyak), lesznek olyan 26
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pordiffrakcidos mérési elv alapja. A Bragg-képlet
segitségével kiszamithato a racsszerkezet allandoja,
ha ismerjik a mintara szOrt neutronnyaldb
hullamhosszat.

nA=2d,,sind,,, (1)

ahol az n egész szam, dy, a racsallando, 6, a pedig
a bees6 és a szorodott nyalab kozotti szog, ahogy
az 1. abran lathato.

beiitésszam

i hattérzay

d dl
d-racsallando

1. abra. A hatraszoérasos diffrakcios modszer
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d .J? Ad

Ad/d=1x 107

2. abra

Az abran a nyaldbszaggatokon 1évé réseket
valamint a szaggatok, a minta és a detektor
tavolsagat az els6 szaggatohoz viszonyitva
abrazoltam

Ha a szog helyett a hullamhosszat valtoztatjuk, a
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egyszeriisodik, és a racsparaméter pontossaga nem
fiigg a sz0g hibajatol.

2. A repiilési ido diffraktométer

A berendezés alapvetGen a neutronvezetobdl, négy
nyalabszaggatd tarcsabol (chopper), mintatartd
asztalbol, detektorbol valamint sugarvédelmi céla
arnyékolo elemekbdl all.

A 2. abran a nyaldbszaggatokon 1évé réseket,
valamint a szaggatok, a minta és a detektor
tavolsdgat az els6 szaggatdohoz viszonyitva
abrazoltam. A szaggatd tarcsa anyaga szénszalas
epoxigyanta, ami GdO, tartalmi neutronelnyeld
réteggel van bevonva. A diffraktométer jelenlegi
detektor négy Hes ionizacios kamra.

A 3. abran lathato, hogy a Chl és Ch2 chopperek a

csucsok a hullamhossz fiiggvényében jelennek meg fOII}./lt:;nOS ik heutron 1 nylille:bbolll izaggle}tott
az (1) képletnek megfelelden. Hatraszorasnal sin(6) polikromatius — impulzusoka ozha etre.
értéke kozel 1, igy a képlet az nA=2d alakra
800 - 3. abra
700 A neutronok ut-idé
diagramja
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A 3. szaggatonak (Ch3) az  atfedések hogy a berendezés miikodoképes és lehetove teszi a
megsziintetésében, valamint a folytonos nagyfelbontasti méréseket is. Ez a nyalab azonban

hullamhossz-tartomanybdl kivagott 44 hullamsav
elsddleges  kialakitasaban van szerepe, az
atfedéseket a 3. abran piros vonallal jeldltem. Az
atfedéseket az adott AL hullimhossztartomanyon
kiviil es6 neutronok kivagasaval, valamint az el6z6
impulzus teljes kitakardsaval a 4. nyalabszaggato
sziri ki. A t, és t; kozotti idokilonbséget, a
periodusidot az elsé két szaggatd forgasi sebessége
hatarozza meg: t,- t;=60/N (s), ahol N a percenkénti
fordulatszam.

Eredmények

A TOF berendezés elézéleg a budapesti
kutatoreaktor ~ 10.  szam(  csatorndjan, a
hidegforrason 1évd tesztnyalabon volt felallitva.
(Bleif et al. 2000). Az elézetes mérések kimutattak,
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mas célokra késziilt és a 2 A-nél (1 Angstrom = 0,1
nm) révidebb hulldmhosszi neutronokat kisziiri. A
tovabbiakban dontés sziiletett a berendezés
athelyezésér6l a BNC  Kutatoreaktor 1-es
nyalabjara, ahol a neutronvezet§ egyenes vonali
kiépitése lehetdvé teszi a 0,7A-2A kozotti
hullamhosszi neutronok alkalmazasat is, bar a
spektrum igy a hosszabb hullamhossztartomanyban
szegényebb. Az aluminium-oxid keradmian mért
diffrakcids spektrumokon (4. és 5. abra) jol
megfigyelhetdk a neutronvezetd altal kivagott, 2A
alatti, neutronokkal keltett diffrakcids csucsok (az
abrakon A-val jelolve) hidnya, ill. meglétik az 1j
nyalab esetén.
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4. abra

A 2000-ben ALO; mintan mért diffrakcios
spektrum (1>2 A)

A BNC TOF diffraktométert nagyfelbontasu
moddban hasznaljuk (Peters et al. 2006). A 6. abran
a kiilonboz6 racstavolsagokat tiintettem fel,
valamint a racstavolsagok kiilonbségét, amit Ad-vel
jeloltem. A TOF diffraktométer felbontdsa
Ad/d=1-107, amely érték valamelyest javulni fog a
kétdimenzids detektor hasznalataval. Hasonlo
mérték{i felbontds a modern, szinkrotronsugarzast
hasznald rontgen diffraktométereken is elérhetd
(ESRF 2006).
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dm)
Detektor

5. abra

A 2005-ben AlLO; mintin mért diffrakcios
spektrum (1> 1.4 A)

Gyakorlati szempontbol kiilonbséget a
mintaelokészités (mintavétel, fellilettisztitas)
valamint az erésen eltérd nyaldbatmérok
jelentenek: neutron esetén nincs  sziikség
kiilonosebb  mintaelokészitésre, a  rontgen
diffrakcidés mérések esetén a nyaldbatméré néhany
tized milliméter nagysagrendii, ami a mérések soran
csak lokalis informaciot ad a minta feliiletérdl
(Kockelmann & Kirfel 2004).

T
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6. abra

<\//j:> neUtr crivezetd véoge

Kiilonboz6 racstavolsagok és a TOF diffraktométerrel elért felbontas
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1. tablazat. A TOF diffraktométer adatai
Teljes repiilési uthossz

Savszélesség AL

L=30m
0,08 nm (50 Hz) -t61 0,3 nm (200 Hz)-ig
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Felbontas Ad/d 1:107, 2=0,1 nm-nél
Neutronvezetd keresztmetszet 25 x 100 mm’
Max. fordulatszam a Ch1 és Ch2 -nél 12000 rpm
Max. forgas a Ch3 és Ch4 -nél 6000 rpm
Detektor méret 600x800 mm”
Detektor szog 160°-170°
Detektor minta tavolsag 2,5m
Kovetkeztetés
Detektor Miért alkalmasak a neutronok régészeti anyag
e vizsgélatara?
Pl A TOF neutron diffrakcidos spektrometrianak
szamos elénye van:
Neutron nyalib Minta . . .

e  MintaelGkészitésre (mintavétel, minta-
vékonyitas, feliilettisztitas, vakuum stb.) nincs
sziikség.

7. abra o Lehetséges tobbszor 10 cm-es nagysagu

Kiilonb6z0 racstavolsagok diffrakcios csucsa.

A 7. éabran a kiilonb6zé racstavolsagoknak
megfeleld diffrakcios cstucsok lathatok. Abban az
esetben, ha rossz felbontassal mériink, a két
diffrakcios cstcs helyett csak egy takard gorbét
fogunk latni. Ez a jelenség jol megfigyelhetd a 4. és
az 5. abra dsszehasonlitasanal. Eszrevehetd a B-vel
jelolt helyeken, hogy a 4. abran az Al,Os, (1 1 9)
diffrakcids cstcs mellett megjelenik egy kisebb
ALOs, (1 0 10) csucs, ami az 5. abran nem lathato
(ez  kisebb felbontassal ~ késziilt,  hogy
szemléltethessiik a rossz felbontas hatranyait).

7?
8. abra. Diffrakcios csucsok ¢és félérték szélességei

A nagyfelbontasi diffraktométerrel megmérhetd
tovabba a diffrakcios csucsok félérték szélessége,
amibdl kovetkeztetni lehet az adott mintara
alkalmazott mechanikai vagy hokezelésre (8.
abra).
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mintdk vizsgalata is, valamint nagyobb
mintdkon kiilonb6zé pontoknak a mérése és
Osszehasonlitasa.

e A maximdlisan megvildgithatd  feliilet
nagysaga 25x100 mm®.

A mintak tipikus térfogata 1-50 cm’.

e A minta kornyezetét sziikség szerint lehet
alakitani a mérések soran:

e nagy nyomas vagy vakuum
e magas vagy alacsony homérséklet
e magneses tér alkalmazasa

e A neutronok kolcsonhatasa a magneses
momentummal

A neutronok kolcsonhatdsa az anyaggal teljesen
kiilonbozik a rontgenfotonok és elektronok
kdlcsonhatésaitol.

Archeometriai mérési lehetoségek a TOF
diffraktométeren — néhany példa

1. Vasmintdkon bels fesziiltség ¢és textara
(szemcseszerkezet) mérés esetén kovetkeztetni
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lehet a mintan elvégzett kovacsolas és hokezelés
folyamataira (Leever et al. 2006).

2. Bronzmintak esetében fazisanalizis,
szemcseszerkezet vizsgalat és vonalprofil-analizis
végezhetd, amibll az Otvozés mértekére és a
hokezelés modjara lehet kovetkeztetni (Siano et al.
2004). A Magyar Nemzeti Muiizeum
kozremiikodésével bronzbaltdk és bronzcsatok
neutrondiffrakcios mérése megtortént az adatok
feldolgozasa folyamatban van, egy késébbi cikkben
megjelentetjiik.

3. Dragakdvek azonositdsa akar teljesen fedett
allapotban is.

4. Asvanyi Osszetétel meghatarozasa ko, keramia
stb. mintakban.
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