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Einfiihrung

1.1. Allgemeines

Zur Untersuchung der kondensierten Materie besitzen Neutronen
viele dazu notwendigen Eigenschaften in sich vereint: Ihre Ener -
gieen sind in der Grofienordnung der Anregungsenergien von
Festkorpern, ihre Wellenlangen entsprechen denen atomarer
Abstinde und ihr magnetisches Dipolmoment gibt Einblick in
magnetische Strukturen und deren Anregungen.

Insbesondere gewinnt in der Neutronenstreuung die hochauflo-
sende Spektroskopie zur Aufklarung schwach inelastischer und
quasielastischer Streuung, z.B. Messung von Tunnel- und Diffu-
sionsmechanismen immer mehr an Bedeutung.Gangige Dreiach-
sen- und Flugzeitspektrometer erreichen Auflosungen von

AE/E =~ 1-10-3, was einem minimal mefbaren Energieiibertragvon

AE = 20 peV entspricht [88B]. Mit hochauflosend bezeichnet man

Instrumente die in einen Mefsbereich von AE = 1 yeV und darunter

vordringen. Zur Verwirklichung haben sich auf diesem Gebiet drei

Instrumentgruppen ganz unterschiedlicher Mefsmethoden heraus-

kristallisiert, namlich

a) das Neutronen-(Resonanz)-Spinechospektrometer [88B],
[89K], bei dem die Prazession des Neutronenspins als Maf3 fiir
den Energietibertrag genommen wird,

b) die Neutronen-Schwerkraftspektroskopie ultrakalter Neutro-

nen, bei dem ballistische Flugbahnen der Neutronen zur Ener -

gieauswertung herangezogen werden, sowie

das Riickstreuspektrometer, das Braggreflexe an Idealkristal-

len bei sehr grofien Braggwinkeln verwendet.

(@)
~—

1.2. Problemstellung

Fiir Neutronenexperimente aus den verschiedensten Gebieten der
Festkorperphysik, z.B. Tunnelanregungen in Molekiilkristallen
oder quasielastische Streuungen in Festkorpern und Fliissigkeiten
werden heutzutage Riickstreuspektrometer eingesetzt. Die derzei-
tig vorgegebene Auflésungsgrenze von AE =300 neV erlaubt oft
nur, wenige Spezialfille physikalischer Modelle zu untersuchen.



Eine Verbesserung der Auflosung um einen Faktor 5 gdben dem

Experimentator einen weiteren Horizont an

Variationsmoglichkeiten fiir seine Untersuchungen:

Zum Beispiel sehen die Neutronen bei der Messung von Tunnelan-

regungen in Festkérpern nur die Bewegung von Wasserstoffgrup -

pen (z. B. -CH3 oder -NH 3), da andere Atome sich infolge ihrer

grofseren Masse viel langsamer bewegen und somit den
Neutronen einen viel geringeren Energieiibertrag mitgeben. Bei

erhohter Auflosung kann man gezielt Wasserstoff durch
Deuterium ersetzen und somit den Einflufs der Masse auf die

Bewegung studieren.

Betrachtet man Selbstdiffusionsmechanismen in der Metallphysik,
so ist man nur auf eine Hand voll aufserordentlich schnell
diffundierender Systeme beschriankt, die alle eine kubisch
raumzentrierte Kristallstruktur besitzen. Mit obiger Verbesserung

des Instrumentes stiinden dem Experimentator zum ersten Mal
auch einige der langsamer diffundierenden Metalle mit kubisch
flachenzentriertem Kristallgitter zur Messung bereit.

Die vorliegende Arbeit wurde im Rahmen eines Modernisierungs-
programmes am Institut Max von Laue - Paul Langevin (ILL) in
Grenoble, Frankreich ausgeschrieben und soll experimentellen A uf-
schlufs iiber eine Verbesserungsmoglichkeit der Auflésung von
Riickstreuspektrometern geben [89L]. Speziell zur Untersuchung
des vielversprechenden GaAs[200]-Reflexes ist eine Testbank in
Riickstreugeometrie am ILL aufgebaut und verwendet worden.



2. Das Riickstreuspektrometer

Monochromator

einfallender, weiler Stra hl

Detektor

Abbildung 2.1:
Prinzip eines Dreiachsenspektrometers.

Wie das Dreiachsenspektrometer (Abbildung 2.1) besteht auch das
Riickstreuspektrometer im wesentlichen aus einem Monochroma
torkristall, Probe, Analysatorkristall und Detektor. Der Mono -
chromator spezifiziert durch Braggreflexion die auf die Probe ein-
fallende Wellenlange bzw. Energie des Neutrons. An dieser wird
es im allgemenen inelastisch gestreut und andert somit seine
Wellenlange (bzw. Energie), die dann wiederum durch
Braggreflexion am Analysator gemessen wird. Aus dem Winkel
zwischen einfallendem und gestreutem Strahl kann mangleichzeitig
noch den Impulsiibertrag ablesen.



Das Braggesetz zur Bestimmung der
Wellenlange A lautet

A = 2d sin(®)

(2.1)

wobei © den Braggwinkel und d die
Gitterkonstante fiir diesen Reflex be-
zeichnen (Abbildung 2.2). Bilden wir
das totale Differential dieser
Gleichung

AAM=2sin(®)Ad + 2d cos( ®) A®

Abbildubg 2.2:

Braggreflexion am Kristall. Der
Braggwinkel ist zwischen dem
einfallendem Strahl und den Git-
terebenen zu messen.

(2.2)

und dividieren es durch Gleichung (2.1), so erhalten wir

AN Ad
N4 + cot(®)A®

Genauso erhiélt man aus der Beziehung

und somit die Energieauflésung

AE _ ,Ad ) i@ re
E d

(2.3)

(2.4)

(2.5)

(2.6)



Sie wird also durch zwei Terme bestimmt, zum einen der Anteil
Ad/d, der angibt, wie scharf die Gitterkonstante bestimmt ist und
zum anderen der Teil proportional zu A®, der die Auflosung
durch die Winkelungenauigkeitenkeiten beschrankt, sei es durch
Mosaizitat des Kristalls oder durch die Winkeldivergenz des
einfallenden Strahls.

Bei Dreiachsenmaschinen iiberwiegt der Term inA® dem in Ad, so
dafd die Winkelabweichungen den fithrenden Beitrag zur
Auflosung liefern. Wahlt man allerdings einen Reflex mit einem
Braggwinkel von ® =m/2, so verschwindet dessen Kotangens und
wir erhalten aus obiger Gleichung

AE Ad 2 . Tt
— =2 — + O((a®e f 0=—. 2.7
c 1 ((A©)%) ar 5 (2.7)

In diesem Fall wird die Auflosung tiberwiegend durch die Defini-
tion der Gitterkonstanten bestimmt. Sie wird selbst bei der Re-
flexion an idealen Kristallen nichtbeliebig gut, da die durch pri-
mare Extinktion bedingte endliche Eindringtiefe der streuenden
Welle in das Kristallvolumen im Impulsrauneine endliche Breite
des Reflexes liefert. Dieses Phanomen wird im Kapitel tiber dyna
mische Beugung behandelt.

Ein Braggwinkel von ® = m/2 bedeutet geometrisch, dafs die
Achse des reflektierten Strahls mit der des einfallenden
zusammenfallt; der Strahl wird in sich reflektiert, daher der Name
Riickstreuspektrometer fiir dieses Instrument.

Beim Dreiachsenspektrometer konnten wir die auf die Probe

einfallende Wellenlange durch Anderung des Braggwinkels am
Monochromator variieren. Am Riickstreuspektrometer hingegen
ist diese einfache Methode nicht mehr anwendbar, da wir sofort

unsere hohe Auflésung einbiiffen wiirden. Wir miissen anstatt des

Braggwinkels die Gitterkonstante d des reflektierenden Kristalls

andern, wozu sich zwei unterschiedlich Prinzipien durchgesetzt
haben:

- Variation der Wellenlange mittels thermischer Ausdehnung
des Kristallgitters, sowie



- Variation der Wellenlinge mittels longitudinalem Doppleref
fekt bei der Reflexion an einem in Richtung der Strahlachse
bewegten Kristall.

Diese Verfahren werden in den Kapiteln 2.4 und 2.5 behandelt.

2.2. Grundprinzip des Riickstreuspektrometers
In der Anwendung finden wir die verschiedensten Varianten und
Raffinessen des Riickstreuspektrometers. Hier soll ein typischer
Aufbau, wie er auch in dieser Arbeit verwirklicht wurde, im
wesentlichen besprochen werden. Auf Einzelheiten wie
Datenerfassung oder Aufbereitung des Primarstrahls wird in den
Kapiteln 4 und 5 dieser Arbeit eingegangen.

Durch Braggreflexion an einem K

Kristall Ko unter einem Winkel von ®

=90°, also senkrechtem Einfall auf die —_— .
Gitterebenen, wird aus dem weifsen Ny —
Primarstrahl  eine  wohldefinierte > >
Wellenlange A2 in sich zuriickgestreut

. . Abbildung 2.3:
(Abblldung 2.3). Die .abgelenkten Selektion der Wellenlinge durch
Neutronen treffen auf einen Detek-  praggrefiexion an dem Kristall
tor, wahrend alle anderen ungehin- K.

dert den Kristall durchdringen.

Da durch die Riickstreugeometrie auch fiir die einfallenden Neu-
tronen der Detektor im Weg steht, mufs dieser halbdurchlassig ge-
macht werden, das heifst, er sollte etwa 50% der auftreffenden

Neutronen nachweisen, die andere Halfte ungehindert hindurch-
lassen. Um noch unterscheiden zu kénnen, aus welcher Richtung
die nachgewiesenen Neutronen gekommen sind, ist es nétig den

1 Ein weifSer Strahl ist so definiert, daf$ er im ganzen Abtastintervall ~ fur jede Wellenlange
die gleiche Zahlrate R wi(A) liefert. In diesem Fall sprechen wir auch von einem

kontinuierlichen Spektrum:

Rw(A) = const.

2.8)




Strahl mitHilfe eines Zerhackers zu pulsen, und die Detektorelek-
tronik synchron zu den Strahlpaketen ein- und auszuschalten. In
Abbildung 2.4 ist schematisch die Anordnung des Zerhackers und
des Detektors, sowie ein einfallendes und ein reflektiertes Strahl-
paket dargestellt.

Zerhacker Detektor Kristall
—> e —
einfallender, | einfallendes reflektiertes
kontinuierlicher Strahl | Paket Paket
z K>
Abbildung 2.4:

Anordnung des Zerhackers und des halbdurchlédssigen Detektors. Der kontt
nuierliche, einfallende Strahl wird in Pakete zerschnitten.

Verandern wir nun mit dem Gitterabstand an K7 die reflektierte

Wellenldnge A2, so kann man die Wellenlangenverteilung im einfal
lenden Strahl abtasten.

Zerhacke1 Detektor
i Monochromator Analysator

weiler

Strahl L
e - i E— >

—> | | -— A2

— | —> -
—_— i —_— _—

Ky K,
V4
Abbildung 2.5:

Prinzipieller Aufbau eines Riickstreuspektrometers. Durch Braggreflexion
am Monochromator K; wird aus dem einfallenden, weillen Strahl eine

wohldefinierte Wellenlidinge X\; ausgeblendet. Mit Anderung der
Gitterkonstanten des Analysatorkristalls K, wird die resultierende
Wellenldngenverteilung algetastet.

Wird nun in den einfallenden Strahl ein weiterer Kristall Kj gestellt
(Abbildung 2.5), so blendet dieser wiederum durch Braggreflexion
ein Wellenlangenband aus dem weifien Primarstrahl aus. Durch
Anderung der Gitterkonstanten an K2 konnen wir die re-



sultierende Wellenldngenverteilung abtasten und finden so an der
ausgeblendeten Stelle ein Loch im kontinuierlichen Spektrum, wie
dies die Abbildung 2.6 andeutet. Wegen der Beziehung (2.7) wird
die ausgeblendete Wellenlange am schirfsten definiert, wenn bei -
de Kristalle in Riickstreuung und damit parallel zueinander sind.
Fir viele Riickstreuspektrometer ist dies die Auflésungsfunktion.
K1 wird Monochromator, K2 Analysator genannt.

Inkensitak

Wellenlange

Abbildung 2.6:
Qualitativer Verlauf eines typischen Riick-
streuspektrums.

Oft werden auch beide Kristalle in Reflexion betrieben, was dann
anstatt eines Loches einen Berg liefert. Durch Einbringen einer
Probe zwischen Kj und Ky kann die Verschiebung und
Verformung des Berges untersucht werden, um Aufschlufs iiber
inelastische oder quasielastische Prozesse zu bekommen.
Bestehende Riickstreuspek trometer sind mit Vieldetektorsystemen
und  grofsflaichigen  Analysatorplatten (bis zu  einigen
Quadratmetern) ausgestattet, um gleichzeitig in verschiedenen
Raumrichtungen und somit bei vewschiedenen Impulsiibertragen
die Streuung zu untersuchen. Abbildung 2.7 zeigt z.B. den Aufbau
des Riickstreuspektrometers IN10C am ILL.

Die beschriebene Anordnung bietet aber auch die Moglichkeit,
Aussagen {iiber die Kristalle K1 oder K7 selbst zu machen.
Mefsgrofsen sind z.B. die Form, Breite, Tiefe, Position oder
integrierte Reflektivitdat der Linie. Die Position, zum Beispiel, gibt
direkten Aufschlufs uiber die Gitterkonstante des Kristalls, die
Halbwertsbreite deren Un schiarfe, sei sie z.B. durch innere
Spannungen oder Mosaizitit hervorgerufen.



1. Reflektor

D 1 Berylliumfilte
oppler Hilfszerhacker

Zerhacker / Reflektor

Monochromator

Analysatorplatten

Abbildung 2.7:

Anordnung des im Bau befindlichen Riickstreuspektrometers IN10C am
Institut Laue Langevin in Grenoble. Die Neutronen werden hier mit zwei
Graphitreflektoren aus dem Leiter ausgeblendet. DieBauteile sind fokusie-
rend ausgelegt, um den FluB auf die Probe zu erh6hen. Monochromator und
Analysator belegen eine Fliche von etwa 7 m?. (Quelle: [88G]).

2.3. Wellenlingenauflosung

Die Auflosungsfunktion A(A) des Instrumentes ergibt sich durch
Faltung der Transmissionsfunktion T1(A) von Kj mit der Reflex-
ionsfunktion Ro(\) von K2:

oo

AQ) =] Ti(x)Ra(r-7)dr

(2.9)

Die beste Auflosung des Instruments ergibt sich unter
Verwendung idealer Kristalle. Die minimaleLinienbreite wird dann
von der dy namischen Streutheorie vorhergesagt und hangt stark
vom Material und dem verwendeten Reflex ab. In diesem Fall sind
Ti(X) und Ro(A) Ewaldkurven und in der Breite linear zum
Stukturfaktor Fby des Reflexes. Die grundlegenden Beziehungen
hierzu werden in Kapitel 3.4 zusammengestellt.
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2.4. Variation der Einfallsenergie mittels

Eine der heute angewendeten Methoden zur Anderung der Ein -
fallsenergie an Riickstreuspektrometern ist die Ausniitzung thermi
scher Ausdehnung des Monochromatorkristalls.

Sei a(T) der thermische Ausdehnungskoeffizient des Kristalls bei
der Temperatur T und beziiglich der Gréfse L(T), eine seiner linea
ren Abmessungen, so folgt durch Integration von

dL = a(T)-L-dT (2.10)
fiir deren Anderung AL mit L ¢ := L(T )
T
a(t)dt

AL + Lo = L(T) = Ly-e -’To . (2.11)

oder relativ betrachtet

(2.12)

Oft wird in der Literatur dieser Wert auch direkt durch ein
Polynom n-ten Grades approximiert. Diese Grofifen miissen
allerdings mit Vorsicht genossen werden, da der hier benétigte
mikroskopische Ausdehnungskoetfizient nicht immer gleichdem
makroskopischen ist. In der Anwendung sollte daher eine
Eichkurve der Neutronenenergie gegen die Temperatur
aufgenommen werden.

Diese Methode wird am ILL am thermischen Riickstreuspektrome
ter IN13 angewandt, wobei der CaF 2 [422]-Monochromator einen
Temperaturbereich von -196 °C bis 450 °C durchfahren kann, was
einem Energiebereich von -125 ueV < dE < 300 ueV entspricht. Die
Auflésung dieses Instruments liegt bei AE = 8 ueV (Ag= 2,23 A).
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2.5. Variation der Einfallsenergie mittels

Die andere gingige Methode zur Energieinderung nutzt den
Doppleretfekt bei der Reflexion an einem bewegten Monochroma-

torkristall (Abbildung 2.8).

Sei vy die Geschwindigkeit des
an einem ruhenden Kristall re-
flektierten Neutrons, so ergibt
sich bei der Reflexion an dem
mit der Geschwindigkeit V
parallel zur Strahlachse

bewegten Monochromator fiir Abbildung 2.8: _
das Neutron Prinzip eines Dopplerantriebs

v=vg+V

(2.13)

Dabei ist das Vorzeichen von V positiv, wenn sich der Kristall pa-
rallel zum reflektierten Neutron bewegt, sonst negativ.

Es ist bemerkenswert, dafs ein einzelnes Neutron, das den Mono -
chromator mit dieser Geschwindigkeit verlafst vorher im weifien
Strahl die Geschwindigkeit v' = vo - V gehabt hat. Es erhalt also,

wie beim elastischen Stofs nicht anders erwartet, einen Geschwin -
digkeitzuwachs der doppelten Kristallgeschwindigkeit. Da die
Braggreflexion und damit die Selektion dieses Neutrons aber im
Kristallsystem stattfindet, addiert sich bei der Transformation ins

Laborsystem nur einmal die Dopplergeschwindigkeit hinzu.

Diese Uberlegung bedeutet auch, dafi eine eventuell inhomogene
Geschwindigkeitsverteilung des einfallenden Strahls am Mono-
chromator um vy gespiegelt wird.

Die Beziehung
AE _,Av
E v (2.14)

stellt uns den Zusammenhang zur Neutronenenergie E her:
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AE V.

Eo Vo

(2.15)

In der Praxis wird der Kristall naherungsweise sinustérmig hin
und herbewegt. Dazu ist dieser auf einen Kolben montiert, der

durch eine Pleuektange mit einem sich drehenden Rad verbunden
ist (Abbildung 2.8). Die Ndherung besteht darin, dafd die Lange
dieser Pleuelstange wesentlich grofier als die Kurbellange A ist.

Seien o = 21t v die Kreisfrequenz und A die Amplitude der Schwin-

gung, so ergibt sich fiir die Kristallgeschwindigkeit in Abhangigkeit
von der Zeit t

V(t)=w A coso t) (2.16)
und somit ein Geschwindigkeitsintervall des Neutrons von
vV & [VO'Vmax, V0+Vmax] (2'17)

mit der Geschwindigkeitsamplitude

Viax =m A =21tv A

(2.18)
In Energien und Wellenldngen ausgedriickt bedeutet dies:
OEmax=TVY8mEyv A
(2.19)
2
Ohmax = Ty A
£
(2.20)

Diese Methode hat sich seit ca. 20 Jahren in verschiedenen For -
schungseinrichtunegn etabliert und wird am ILL an den Riick-
streuspektrometern IN10 und IN10C erfolgreich angewendet.
Hier erreicht man z.B. mit einem Si[111]-Monochromator eine

Auflésung von AE =300 neV in einem dynamischen Bereich von
AEmax =15 ﬂeV. [88]3].
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2.6. Form der Spektren und Normierung

Ziel von Messungen an Spektrometern ist es, Aussagen {iiber In-
tensitiaten in Abhangigkeit der Wellenldnge? zu machen. Im allge
meinen wird dem Spektrum dabei noch eine Abhangigkeit des zeit-
lichen Verlaufs der Messung aufgepragt, die anschliefend wegnor-
miert werden mufs, da sie fiir die Physik nicht von Interesse ist.
Diese Abhangigkeit kommt daher, daf? wir bei verschiedenen Wel-
lenlangen verschieden lang messen und somit proportional zu die
ser Zeit mehr oder weniger Neutronen fiir diesen Mefswert

unseres Spektrums erhalten. Dies soll hier am oben angefiihrten
Beispiel der Methode des Doppleretfekts erlautert werden:

A Die Messung soll den direk-
ten Zusammenhang
/ zwischen Intensitait und
Kristallgeschwindigkeit wi-
edergeben. Diese lafsit sich
fur kleine
Geschwindigkeitsintervalle
mittels linearer Beziehungen,
analog zur Gleichung (2.5) in
Wellenlangen oder Energien
V-i/ +dV unrechnen. Gehen wir der
. Einfacheit halber zunachst
Abbildung 2.9: . . .
Veranschaulichung von N(V) dV wieder von einem glelchver—
teilten, weifsen Primarstrahl
aus, das heift, die Zahlrate ist von der Kristallgeschwindigkeit V(t)
unabhangig:

N(V Y-

R(V) = const. (2.21)

Dann ist die Zahl N(V) dV der Ereignisse im Intervall [V, V+dV]
(Abbildung 2.9) mit R proportional zur Zeit dt, in der sich die Ge-
schwindigkeit in diesem Intervall befindet:

N(V)dV =R dt

2 Genauso kann man die Abhangikeiten von anderen GrofSenwie Energie, Betrag der
Geschwindigkeit usw. erhalten, die alle tiber eine feste Beziehung mit der Wellenlange
verknuipft sind.
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N(V)dV =R-L_dv
Tav
ot (2.22)

Dies ergibt somit

N(V) =

‘ i (2.23)

In unserem Fall ist die Zeitabhangigkeit der Geschwindigkeit durch
V(t) = Viax - cos(m t) (2.24)
gegeben, was nach t aufgelost

t=1L acos(-—Y)
o Vmax (225)

ergibt. Bilden wir nun die Ableitung von (2.24), so erhalten wir

Vimax ® sin(m t)

Vimax ® sm(acos( A\ ))

(2.26)

Den letzten Schritt kann man sich leicht am Einheitskreisiiberlegen.
Wir erhalten also
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=g R TR

Da V(t) und somit dessen Ableitung periodisch is8, wird die Form
des Spektrums wihrend einer Periodendauer Tp bestimmt. Mifst
man Zeiten t » Tp mit

(2.27)

N

Tt

Tp :ZK’%

(2.28)

so erhalten wir fir die Zahl N(V,t) der Ereignisse pro
Geschwindigkeitsintervall

N(V,t)=N(V)--L
Tp (2.29)

und eingesetzt

(2.30)

Man beachte, daf? hier die Frequenzabhangigkeit noch in der Ge-
schwindigkeisamplitude ¥nax = ® A enthalten ist. Dies bedeutet,
daf’ bei V = 0 die Zahlrate umgekehrt proportional zur Dopplerfre-
quenz ist.

Die Form des Spektrums entspricht also dem Kehrwert des Kreises
mit Radius Viax und ist in Abbildung 2.10 wiedergegeben.

3 Dain unsere Formeln nur der Betrag der Ableitung eingeht, ergibt sich in Gleichung (2.28)
der Faktor 1/2.
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Abbildung 2.10:
Der Kehrwert des Einheitskreises ist das theoretische Monitorspektrum bei
Reflexion an einem sich sinusférmig hin- und herbewegenden Kristall.

Die Gesamtzahl aller Ereignisse im Spektrum zur Zeit terhalten wir
durch Integration obiger Gleichung:

N({) = f N(V,t) dV (2.31)
<>
No=Rt| 1  qv
Y f VVEax - V2
<>
N(t) = Rt asir{ \Y% )V“‘”
T Vmax -V max
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N =Rt

(2.32)

Dies entspricht genau unserer Voraussetzung (2.21).

Experimentell wird ein weifSes Spektrum, das sogenannte Moni-
torspektrum N(V,t) mitgemessen, um damit das Mefiergebnis zu
normieren. Dies hat den Vorteil, dafs man sich erstens die nume-
rische Anpassung erspart und zweitens jeden beliebigen, nicht nur
rein sinusféormigen Geschwindigkeitsverlauf wegnormieren kann.
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3. Einblick in die dynamische Streutheorie

Die Wechselwirkung von Wellen mit Idealkristallen wird von der
dynamischen Streutheorie beschrieben. Sie basiert auf der Lésung
der Wellengleichung im periodischenPotential des Kristallgitters
und ist auf alle Arten von Wellen wie z.B. Rontgen-, Elektronen-
und Neutronenstrahlen anwendbar. In diesem Kapitel wollen wir
uns auf das Neutron beschrianken. Auflferdem werden nur die
grundlegenden Gleichungen zum Verstindnis der Braggreflexion
herausgestellt. Mehr oder weniger ausfithrliche Abhandlungen
dieser Theorie finden sich in [76R], [78R], [45Z], [78D], [17E] und
[14D]. Die Nomenklatur richtet sich nach der Arbeit von H. Rauch
und D. Petrascheck [76R].

In der kinematischen Beugungstheorie wird die primare Extinktion
des auf den Kristall einfallenden Strahls vernachléssigt. Unter pri-
marer Extinktion versteht man die Abschwiachung der einfallenden
Welle zugunsten der gestreuten Welle. Diese Naherung scheitert
bei Kristalldicken, die vergleichbar oder grofier als eine typische
Eindrigtiefe der Welle in das Kristallvolumenist. In der dynami-
schen Theorie hingegen wird versucht, die Wellengleichung exakt
zu l6sen.

3.1. Grundgleichung fiir die Beugung am
Kristall

Die Beschreibung von Neutronen genlgt der

Schrodingergleichung

| £ \
\-Z—mA+V(E)]1p=E1p . 3.1)

Fir langsame Neutronen (Wellenlange « Kernradius) kénnen wir
die Wechselwirkung mit dem Kristall durch das Fermi-Pseudope
tential

)
2nt
m

V()=

-3 bLa(i-§)
j (3.2)
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ansetzen. Dabei bedeuten m die Masse des Neutrons, b J die koha-
rente, gebundene Streuldnge fiir das j-te Atom, r der Ortsvektor
des j-ten Gitteratoms, £ das Plancksche Wirkungsquantum und

s

E=
2m (3.3)

die Energie des Neutrons mit dem Wellenvektor k =‘k‘. Da V(r)
die Gitterperiodizitat besitzt, kann das Wellenfeld W(r) als
Figenfunktion eines wunendlichen Kiristalls, die sogenannte
Blochwelle geschrieben werden:

W) =e KT - u(r) (3.4)

K ist der Wellenvektor im Kristall. Das Wellenfeld ist also eine
Ebene Welle, die mit einer periodischen Blochfunktion u¢) modu-
liert ist. Bei Transformation in den Fourierraum erhalten wir fiir
das Potential

V@) =3 V(G e iCt
G (3.5)

und fiir die Wellenfunktion entsprechend

W) =3 u(@)-e ilK+Cl

G . (3.6)

Dabei sind G reziproke Gittervektoren,

2
2 £
i |F byl |

V(G) =
© mYV, (3.7)

und u(G) die Entwicklungskoeffizienten fiir das Potential bzw. fiir
die Wellenfunktion. Der zu G gehirende Strukturfaktor ist durch

Fha =3 e+ G - b}
j (3.8)
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definiert. Hier wird iiber alle j Atome an den Positionen P; der Ein-
heitszelle summiert. Setzen wir die Fouriertransformationen (3.5)
und (3.6) in die Schrédingergleichung (3.1) ein, so erhalten wir die
Grundgleichung der dynamischen Beugungstheorie

2 |
£ . . o
|K+G|2-E} u(G)=—§ V(G-G) u@)

2m
G

(3.9)

Diese Gleichung beschreibt unendlich viele Blochwellenim Kristall,
die sich in den Wellenvektoren gerade um die reziproken

Gittervek toren unterscheiden. Selbst die einfallende Welle mit G =

0 ist nicht besonders ausgezeichnet. Vom mathematischen
Standpunkt her haben wir es mit einem System unendlich vieler
homogenerer Gleichungen zu tun. Dieses ist nicht exakt l16sbar.

. . powaldyriy, . .

Abbildung 3.1:

Ewaldkonstruktion fiir die angreregten Braggreflexe im reziprokenGitter.
Nur Gitterpunkte, die auf der Ewaldsphire, einer Fliche konstanter Energie
liegen erfiillen die Braggbedingung.
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Zur Vereinfachung wird die Zahl der Wellen im Kristall einge
schrankt. Nach der Ewaldschen Konstruktion des Braggesetzes
tragen nur Wellen mit nichtverschwindender Amplitude uG) zur
Interferenz bei, deren zugehorige reziproken Gitterpunkte auf der
Ewaldsphire, also einer Kugel im reziproken Gitter mit Radius |K|
um den Ansatzpunkt von K, liegen (Abbildung 3.1). Da die Bragg -
bedingung die Lage der Beugungsmaxima recht gut beschreibt,
werden in der dynamischen Theorie nur Wellen zugelassen, die zu
einem reziproken Gittervektor "nahe" der Ewaldsphare gehoren.

3.2. Einstrahlniherung

Aufler dem Ursprung 0 liegt kein weiterer reziproker Gittervektor

in der Nahe der Ewaldsphére. Dann gibt es keinen abgebeugten

Strahl, und es wird nur der einfallende Strahl in Vorwartsrichtung
beschrieben. Gleichung (3.9) vereinfacht sich zu

| £ o
- E‘{ u(0) = -V(0) u©) .

2m

(3.10)

Diese Gleichung gibt uns den Zusammenhang zwischen der Wel
lenzahl Kyim Kristall undder Wellenzahl k des einfallenden Strahls
im Vakuum wieder. Das Verhaltnis dieser Grofien

& =1- l—V(a) fﬁl‘ —V(a) «1
k 2 E E (3.11)

n:=

definiert einen mittleren Brechungsindex n des Kristalls. Gleichung
(3.7) eingesezt, erhalten wir

A2 N by
2t (3.12)

n=1-

worin N die Zahl der Streuzentren und b, die mittlere Streulinge
des Materials bedeuten.
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Mit Gleichung (3.12) ist eine Brechung des einfallenden Strahls
beim Eintritt in den Kristall verbunden, die sich mit Hilfe vonDis-
persionsflaichen beschreiben lafit. Dispersionsflichen eines Me-
diums sind Flachen konstanter Energie im Fourierraum, z.B. die
Fermiflache bei Elektronen. Fiir freie Teilchen im Vakuum sowiebei
der Einstrahlndherung unserer Theorie sind dies Kugeloberflichen
um den Nullpunkt des reziproken Raumes mit Radien k bzw K.

X f:-!'
i

. -.u‘ﬁj"

Sfllli{-;.'h[:*_ Juos ﬂi&d
Abbildung 3.2:
Beschreibung der optischen Brechung mitHilfe der Dispersionsflichen. Die
beiden dargestellten Dispersionsflichen gehSren zur gleichen Energie,
einmal im Vakuum, einmal im Inneren des Kristalls. Wegen der
Energieerhaltung kann sich ein Neutron nur auf diesen Sphidren bewegen.
Die  Oberfliche setzt eine Randbedingung, namlich daB die
Parallelkomponente des Wellenvelors erhalten bleiben muf.



23

Die Kristalloberflache definiert die Randbedingung, dafs die zu ihr
parallele Komponente k" des Wellenvektors beim Eintritt in das
Medium erhalten bleiben mufs:

Ko=k (3.13)

Dann 146t sich die Richtung von Ko wie in Abbildung 3.2 gezeigt

konstruieren. Fillen wir das Lot vom Endpunkt von k auf die Kris-
talloberflache, so gibt dessen Schnittpunkt mit der Dispersions

flache fiir das Kristallvolumen den Endpunkt von K.
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Medium

Trifft eine einfallende Welle unterhalb eines kritischen Winkels zur
Oberflache auf ein optisch diinneres Medium, so wird sie bekannt -
lichtotalreflektiert. Mit Hilfe der Dispersionsflachen im reziproken
Raum ist diese Situation in Abbildung 3.3 dargestellt:

JIQ?J’"{ ',
Mg Hee dus YO

Abbildung 3.3:

Beschreibung der Totalreflexion mittels Dispersionsflichen. Der einfallende
Strahl féllt unter einemkleinen Winkel auf die Oberfliche. Die Parallelkom
ponente des Wellenvektors ist gréfer als der maximal mogliche
Wellenvektor im Kristall zu vorgegebener Energie. Im Kristall wird daher
keine fortschreitende Welle angeregt, was zur Totalreflexion fiihrt.

Fallen wir wieder das Lot vom Endpunkt von k auf die
Oberflaiche, so hat dieses keine Schnittpunkte mit der
Dispersionsfliche des Kristallinneren. Die Randbedingung zur
Erhaltung von k" kann nicht erfiillt werden. Im Kristall wird keine

fortschreitende Welle angeregt; der einfallende Strahl wird
totalreflektiert.
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3.3. Zweistrahlniherung

In diesem Fall liegt aufSer dem Nullpunkt noch ein weiterer Gitter-

punkt G des reziproken Raumes nahe der Ewaldsphire. Dieser
Ansatz ist gerechtfertigt, wenn alle anderen reziproken

Gitterpunkte sehr viel weiter als 0 und G von der Sphire
wegliegen. Die Gleichung (3.9) wird dann zu

*IKF E]u(o) -V(0) u(0) - V(-G) u(C)

(3.14)
£ - L
lz£—m K+ - E} u(G) = -V(G) u(0) - V(0) u(G)
Definieren wir die Anregungsfehler
€= M -1 «1
k (3.15a)
und
€G Z=|K+G| -1 «1
k (3.15b)

als die relativen Unterschiede der Wellenzahlen imVakuum und im
Kristall so lafst sich das Gleichungssystem (3.14) in der Form

|

\2¢ +VfE°)} u(©) + V(]'EG) w(@) = 0
) (3.16)
VS (@) + { aﬁ%} w(@) = 0

schreiben. Dieses homogene Gleichungssystem at nur dann eine
nichttriviale Losung, wenn dessen Sdkulardeterminante ver-
schwindet:
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_ {28 + @} vea) |
det E f E - 0 (3.17)
V&) V(0)
i E |26t 5 |

Dies fiithrt zu einer quadratischen Gleichung ine.

Physikalisch betrachtet, geben die Anregungsfehler ¢ und ¢ die
relativen, radialen Abstande der Dispersionsflache Sysim Kristallzu
den Vakuumdispersionsflichen $ um 0 und G mit Radiusk wieder.
Man kann sie auch als die Koordinaten von Sy in dem krummlind
gen Koordinatensystem Sp betrachten. Die quadratiscche Glet
chung (3.17) fithrt zu einer hyperbolischen Aufspaltung von S an

den Schnittpunkten der Kugeln mit Radius 1Kl um 0 und Radius

| K+G| um G. Dies ist in Abbildung 3.4 iibertrieben dargestellt.
Letztere Kugeln waren die Dispersionsflaichen der Einstrahlndhe-
rung.

“I.jllu'.mi.l.'-ll
- L | [ ] -

Abbildung 3.4:
Aufspaltung der Dispersionsflichen an den Grenzender Brillouinzonen im
reziproken Gitter.
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3.3.1. Pendellésungsoszillationen in Laue-

Eine Vergrofierung der Aufspaltung der Dispersionsfliche ist in
Abbildung 3.5 wiedergegeben. Analog zur Konstruktion in Abbil
dung 3.2 erhalten wir die im Kristall angeregten Wellenvektoren
durch die Schnittpunkte des Lots vom Endpunkt von k auf die
Kristalloberflache mit den Dispersionsflaichen.Dabei gibt es je zwei
angeregte Wellen, Ko; und Ko zu 0 gehorend, sowie Kei und Koo
zu G gehorend. Diese entsprechen den zwei unabhingigen

Losungen einer Differenzialgleichung zweiter Ordnung, wie die
Schrodingergleichung eine darstellt.

Die Wellenzahlen Ky; und Kp bzw Kg; und Kg» sind in ihrem
Betrag leicht unterschiedlich. Treffen die Wellen bei einem Kristall
endlicher Dicke auf eine Oberfliche (Laue-Geometrie), so
interferieren sie hier je nach Phasenlage konstruktiv oder
destruktiv. Diese Ortlichen Schwebungen sind die bekannten
Pendellésungsoszillationen, die man erhdlt, wenn man die
Kristalldicke variiert.



G

G 0
Abbildung 3.5:
Auschnitt im Bereichder Aufspaltung der Dispersionsflichen im reziproken
Gitter. Die extreme VergroBerung erlaubt es nicht, die Wellenvektoren
MaBstabgerecht darzustellen. Die Konstruktion liefert uns je zwei

Wellenvektoren Ky und Ko, zu O gehorend, sowie Kg; und Kg, zu G
gehdrend.

28



29

3.3.2. Totalreflexion in symmetrischer Bragg-

Im sogenannten symmetrischen Braggfall liegen die Gitterebenen
des reflektierenden Kristalls parallel zu seiner Oberflache. Betrach -
ten wir diese Situation wieder an den Dispersionsflaichen im rezi
proken Raum (Abbildung 3.6), so finden wir -einfallende
Wellenvektoren, fiir die es keine Schnittpunkte des Lots zur
Oberflache mit der aufgespaltenen Dispersionsflache S gibt. Das
bedeutet, in diesem Bereich gibt es Totalreflexion, analog zum
Kapitel 3.2.2. Drehen wir langsam die Richtung von k, so kommen
wir an einen Punkt, ab dem die Schnittpunkte wieder einsetzen
und Wellen im Kristall angeregt werden. Diese verlieren bei
weiterer Drehung sehr schnell an Intensitat, da wir uns dann zu
weit von der Ewald sphare entfernen.

Dieser Totalreflexionsbereich wird Braggreflex genannt. Seine
Breite hingt rein vom Fermi-Pseudopotential des verwendeten
Reflexes und vom Strukturfaktor des Reflexes ab und kann nicht
unterschritten werden. Das vollkomene Analogon hierfiir ist die
elektronische Bandliicke an den Grenzen der Brillouinzone.

\ |
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Oberflache

Dispersionsflichen

0
Abbildung 3.6:
In Bragg-Geometrie finden sich einfallenbde Wellenvektoren, derenParallel
komponente im Kristall verboten ist und somit zu einem Bereichder Totalre-
flexion fiihren.
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3.4. Formeln zur Energieauflosung

In diesem Abschnitt sollen die wichtigsten Ergebnisse der dynami-
schen Theorie zur Beschreibung der zu messenden Bragglinien in
Riickstreugeometrie (siehe Kapitel 2) aufgelistet werden.

N-\.
—

o}
L

0,3

By
=

04

D‘-
=

-6 -4 -2 0 2 4 6
Abbildung 3.7:

Graph der Ewaldfunktion ®(y) in Abhingigkeit des dimensionslosen Para
meters y.

Die Reflektivitit eines Braggreflexes in Abhangigkeit eines dimen

sionslosen Parameters y wird durch die Ewaldfunktion (Abbildung
3.7)

<1
o (y) = v

2 _
1- y‘ ‘1 yl>1
y (3.18)

beschrieben. Dabei ist y eine Linearkombination der Gréfse, in de-
ren Abhdngigkeit die Reflektivitat gemessen wird, in unserem Fall
der Neutronengeschwindigkeit v oder der Energie E.
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V-Vp. 2t 'V,

y - Vo XZ‘FEM ‘
(3.19)
y :E -Ep. ™ V,
Eo  3%|Fhu |

Hierin bedeuten |Fbyy | der Betrag des die Steulangen b. enthalten-
den Strukturfaktors, V , das Volumen einer Einheitszelle sowie A
die Wellenlange.

Die volle Halbwertsbreite der Ewaldkurve ist durch

-4

Y (3.20)

gegeben. Dies in die Formeln (3.19) eingesetzt und aufgelost gibt
auf der Geschwindigkeits- und Energieskala relative Breiten von

AEu _ 4 M|FRal
EO f?) T[VZ
(3.21)
Avi _ 4 W|FRal
Vo {3 2V,

Die integrierte Reflektivitait Ry in dimensionslosen Einheiten ist
durch

Ry =Tt (3.22)

gegeben. In Energien bzw. Geschwindigkeiten ausgedriickt gibt
dies?

AEy

RE=Ryy—H=§nAEH

(3.23)

4 5o kompliziert die Funktion ¢(y) auch aussieht, last sie sich vom mathematischen
Standpukt her genauso wie eine Lorentz- oder Gaufsfunktion durch genau drei Parameter
beschreiben, namlich Position, Breite und Hohe. Eine Umrechnung dieser Parameter in
andere Einheiten entspricht nur einer Verschiebung, Stauchung oder Streckung.
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A
RV=RY%=%HAVH

Die bisher angefithrten Grofien und Funktionen beziehen sich alle
auf die Reflexion an einem einzigen Kristall. Wie in Kapitel 2.3 be
reits erwahnt, werden in der Doppelkristallanordnung zwei sol
cher Ewaldkurven miteinander gefaltet. Die tatsidchlich mefsbare
Linienbreite AE/Ey wird um einen Faltungsfaktor f von

T

f= = 1,376 (3.24)

2t -4

verbreitert, die Linientiefe hingegen um diesen Faktor von 1 auf <
verkleinert :

AE _  AEy
Eo  Eo (3.25)
=1

f (3.26)

Diese Formeln geben die theoretischen Werte in Tabelle 6.1 zur
Datenauswertung wieder.
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D—. Verstirker ¢ _@_’ Vielkanalanal ysator
Detektor (Spektrum)
Zahler
Stoppuhr D1
» oo 1
Schalter
Ratemeter

- Analog-
Z,;llthe 12361 Signal
(Doppler)

Zerhacker

Abbildung 4.1:
Schema der elektronischen Bauteile.

Die Elektronik besteht im wesentlichen aus dem Detektorteil, dem
Zeitgebermodul sowie einem Vielkanalanalysator (Abbildung 4.1).

Die Detektorelektronik dient vor allem zur digitalen Aufbereitung
der Zahlrohrimpulse. Zusatzlich sind noch ein einfacher Zahlermit
gekoppelter Stoppuhr sowie ein Ratemeter integriert.

Der Zeitgeber stellt die Zeifenster zur Ein- und Ausblendung des
Detekors fiir die Zahler zur Verfiigung (Abbildung 4.2). Das vom
Zerhacker gelieferte Startsignal 16st eine Wartezeit T 1 aus, nach
deren Ablauf fiir eine Offnungszeit T2 der Detektor eingeschaltet
wird.
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Der Vielkanalanalysator besteht aus zwei mit wahlweise 128 oder
256 Kanidlen ausgestatteten Zahlern. Dabei hangt die fur beide
Zidhler paralelle Kanalzuweisung vonder augenblicklich angelegten
Spannung am Analogeingang dieses Gerates ab. Diese Zuweisung
kann durch eine einstellbare Zeit D1 verzogert werden.

Detektor an

JI Startimpuls H

Abbildung 4.2:
Signalverlauf am Zeitgeber

Fir die Dauer der Messungen stand ein Prototyp der IN10-Elek -
tronik des ILL zur Verfiigung. Diese wurde im Rahmen dieser Ar-
beit an die individuellen Bediirfnisse der Mefsbank angepafst und
lauffahig gemacht.

In unserem Fall wird eine zur Dopplergeschwindigkeit proportio-
nale Spannung an den Analogeingang gelegt. An den ersten Zah-
lereingang wird das Detektorsignal, an den zweiten ein Monitorsi-
gnal zur Normierung gelegt. Die Verzégerung dient zur Elimina-
tion der Neutronenflugzeit vom Dopplerantrib zum Detektor.

Uber einen VME-Bus sind die einzelnen Komponenten mit einem
kleinen OS9-Rechner verbunden. Zeitgeber und Vielkanalanalysa-
tor konnen von ihm gesteuert und ausgelesen werden. Die
Mefsspektren werden {iiber eine Terminalleitung automatisch auf
das VAX-Verbundnetz im Haus iibertragen, worauf mit Hilfe um-
tangreicher Bibliotheken Auswerte- und Graphikprogramme ers-
tellt werden konnten.
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.
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Abbildung 4.3:

Im rechten Teil ist die 2 m lange optische Bankdargestellt. Auf ihr stehen
der DetektorD, der Kristall Ky, als auch Hilfsmittel wie z.B. Fadenkreuze
F. Der linke, eigenstindige Rahmen trigt den ZerhackerZ um Vibrationen
am Kiristall zu vermeiden. Gewichte G beschweren die Anlage.

Die Messung soll nach dem Prinzip verlaufen, wie esin Kapitel
(2.2) erlautert wurde. Dazu wurde eine optische Bank aufgebaut
(Siehe Abbildung 4.3), die parallel zur Strahlachse einjugiert ist um
auf ihr die Goniometer mit der Kristallhalterung fiir Ki, den
Detektor sowie verschiedene Justiereinrichtungen zu installieen.
Um Vibrationen zu vermeiden wird fiir den Zerhacker eine
selbsttragende Vorrichtung gebaut, die iiber die optische Bank ge-
stellt wird. Beide Teile sind in der Hohe verstellbar um das Instru-
ment an verschiedenen Strahlrohren aufstellen zu konnen. Zur
einfachen Handhabung ist die ganze Apparatur auf Luftkis-
senfiifen aufgebaut. Dies bietet die Moglichkeit, das Instrument
mit Gewichten zu beschweren und damit gegen leichte Anstéfie
wiahrend der Justierarbeiten unempfindlich zu machen. Zur opti
schen Ausrichtung der Bank steht ein Laser bereit, der sowohl auf
als auch neben die Bank gestellt werden kann. Aufserdem stehen
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ein Kadmiumfadenkreuz, eine Neutronenkamera, zwei feste, nur
in der Strahlachse verstellbare optische Fadenkreuze fir den
Laser, eine regulierbare Blende sowie zwei Handgoniometer zur
Verfiigung. Das Probengoniometer ist mit Schrittmotoren
ausgestattet.

{
[
{
i
§
H
3

s

Abbildung 4.4:

Die grau ausgelegten Flachenstellen die Kadmiumbelegung auf der Zerhak
kerscheibe dar. Der Querschnitt des Neutronenstrahls ist im unteren Teil an
gedeutet. Zwei magnetische Impulsaufnehmer, angedeutet durch zwei
schwarze Punkte sorgen fiir die Synchronisation mit der Elektronik.

Der Zerhacker besteht im wesentlichen aus einer paralell zur
Strahlachse rotierenden Aluminiumscheibe,deren zwei gegeniiber -
liegende Viertelkreissegmente mit 1 mm dickem Kadmiumbleclbe-
klebt sind (Abbildung 4.4). Dabei wurde diese grofie Dicke
verwendet, um auch fiir h6here Ordnungen der Wellenlange
ausreichende Absorption zu gewahrleisten:

Sei T(x,A) das Transmissionsverhaltnis der Wellenlange A in der
Tiefe x des Absorbers, dann gilt:

T(x,\) = eoA®Nx | mit N = % (4.1)

Dabei bedeuten op den Absorptionsquerschnitt, N die Teilchen-
dichte, N o die Avogadrokonstante, p die Dichte und A die rela-
tive Atommasse des Absorbers. Mit den Werten fiir Kadmium
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1
Na = 6,0225-1023

mol
_ 8
p = 8,65 o
A =112,40 5
mol

erhalten wir fur die Teilchendichte:

1
= 1022 ——
N =4,63-102= 3
Die Absorptionsquerschnitte werden in der Literatur [84S] fur
Mo = 1,80 A angegeben. Da sie in unserem Energiebereich linear mit
der Wellenlange gehen, sind sie beziiglich

oa(h) = {5 Ga(Mo) (4.2)

umzurechnen. Fir Kadmiumist oa (Ag) = 2520 barn. Fiir die Gal-
liumarsenid-Riickstreuwellenlinge . = 5,65A und deren hoéheren
Ordnungen erhalten wir die folgende Tabelle:

o(ho)

barn T0,5mm T1 mm
A/ 7910 1,12-10-8 1,24-10-16
A2 3955 1,06-104 1,12-10-8
A3 2637 2,23-10-3 4,99-10-6
A4 1978 1,03-10-2 1,06-104
A/ 5 1582 2,57-10-2 6,59-10-4

Da ohne Berylliumfilter die 4. Ordnung im einfallenden Strahl noch
erheblich vorhanden ist, wurden die Kreissegmente des
Zerhackers mit 1 mm Kadmium belegt. Als Klebstoff dient ein
Zweikomponenten-Kunstharz (Araldite®), das 10 min lang bei
180°C ausgehartet wird und somit eine Endfestigkeit von
3000 N/ecm?2 erreicht. Der Zerhacker wurde ausgewuchtet und
kann problemlos bis zu 9000 Umdrehungen pro Minute betrieben
werden.
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Abbildung 4.5:

Querschnitt des DetektorsD im MaBstab 1:2. Um Untergrund zu vermeiden
ist er von einer Abschimmung S umgeben. Die Grofe der Ein- und Austritts-
fenster sind ider Strahlgeometrie angepalit. Des weiteren sind derHochspan-
nungsanschlu HS sowie ein Translationstisch T angedeutet.

Zum Nachweis der Neutronen wird ein mit 3He gefiilltes Zahlrohr
verwendet. Die Reaktion 3He (n,p) 3T erzeugt aus den Neutronen

geladene Teilchen, die durch Stofdionisation eine Ladungswolke
und mittels der am Geiger-Miiller-Zahlrohr angelegten Hoch-
spannung einen Stromimpulserzeugen. Der Betrieb findet im elek -
trischen Auslosebereich statt.

Das Besondere an dem hier verwendeten Detek tor ist seine Halb-
durchlassigkeit. Dafiir hat das quaderférmige Detektor gehdause je
ein Neutronenfenster an zwei gegeniiberliegenden Seiten. Die an-
deren Seiten sind mit neutronenabsorbierendem Bor karbid gegen
Untergrund abgeschirmt (Abbildung 4.5).

Um seine Transmission und Nachweiswahrscheinlichkeitiiber die
ganze Detektorflaiche zu ermitteln, wird dieser auf einen x-y-
Translationsschlitten des Zweiachsendiffraktometers T13 gestellt
und mit einem ca. 6 mmbreiten Neutronenstrahl abgetastet. Die
Betriebsspannung liegt im Bereich von 1900 V bis 2000 V. Die
Mefsergebnisse sind in Abbildung 4.6 dargestellt, woraus sich die
empfindliche Flache des Detektors als ziemlich homogen erweist.
Seine Transmission bei einer Wellenlange vonAp =2,04 A ergibt

sich aus
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N
To(p) = N3
P TN + N (4.3a)
ZUu
Tp(p) = 0,71 (4.3b)

und seine Nachweiswahrscheinlichkeit aus

N
Wo(hy) = ND
Do) = N, (4.4a)

zu
Wp(hp) =0,29 . (4.4b)

Die Grofien Np = 11500 und N3=27800 sind die Zahlraten des
untersuchten, bzw des T13-Detektors.

Wir wollen Transmission und Absorption auf die uns interessie
rende Wellenliange von Ap=5,65 A umrechnen. Dabei wird nihe-
rungsweise davon ausgegangen, dafs Verluste, z.B. durch
Streuung an den Detektorfenstern, unabhangig von der
Wellenldnge sind. Da der Neutronennachweis auf Absorption
beruht, ist die Transmission wieder durch ein Exponentialgesetz
der Form (4.1) gegeben. Die Wellenlingenabhangigkeit steckt
gemafs Gleichung (4.2) im Absorptionsquerschnitt der 3He-Kerne.
Beide Gleichungen kombiniert ergeben

Tp(h) =(Tp(p)) i , (4.5)
Mit den Werten (4.3b) und (4.4b) ergibt dies

Tp(h) = 0,48 (4.6)

Wp(ho) =0,52 . (4.7)

Der hier untersuchte Detektor erfiillt also die gewiinschten Anfor-

derungen fiir Halbdurchlassigkeit und halbe Nachweiswahrschein
lichkeit.
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Zur Messung in der Rickstreuanordnung wurden die
ungenutzten Detektorflaichen wieder mit Borkarbid abgeschirmt
und dabei der Strahlgeometrie angepafst (Siehe Abbildung 4.5).

N N N N
i 28 j
=& Transmission

—A—  Zihlrate

00D

Smnt
ot

+I0C
+00D

SM0L
00D

0L
200

1mM0L
1000

A ry

[ 40 80 12C 160 mm { 16 32 48 mm

Abbildung 4.6:

MeBergebnisse beim Abtasten des Detektors miteinem Neutronenstrahl,
links in Lings-, rechts in Querrichtung. Unter den Diagrammen ist jeweils
im MaBstab der Abszisse der Detektor im Langs- bzw. Querschnitt gezeigt.
Die Schrittweite zwischen zwei MeBpunkten betrigt links 5 mm, rechts
2 mm. Die tiefen Einschnitte in der Transmissionskurve in der Querrichtung
rithren von der Borkarbidabschirmung.

4.3. Strahlposition und Mefiplatz

Die Testbank wurde fir die Dauer der Messungen am Strahlrohr
des sich im Aufbau befindenden Instrumentes IN10C in der neuen
Leiterhalle des ILL installiert. Aus dem auf die vertikale kalte
Quelle weisenden Neutronenleiter wird mit Hilfe eines Graphitre-
flektors ein geeignetes Wellenlangenband ausgeblendet und am
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Ende eines sich verjiingenden, mit Superspiegeln beschichteten
Neutronenleiters zur Verfigung gestellt. Optional konnen wir
einen Berylliumfilter inden Strahlengang bringen, der alle Neutro -
nen unterhalb seiner Abschneidewellenlinge von 3,6 A
unterdriickt.

Die Transmission des fiir das IN10C konstruierten Filters wurde
zum ersten Mal im Rahmen dieser Arbeit vermessen und mit der
Theorie verglichen. Dies soll hier kurz erlautert werden.

Iy |

r2

A3

Abbildung 4.7:

Prinzip eines polykristallinen Berylliumfilters. Wellenldingen unterhalb einer
Abschneidewellenlinge werdenan einer geeigneten Stelle Braggreflektiert,
die anderen gehen unabgelenkt hindurch.

Beryllium wird als polykristallinerFilter verwendet. Solche Subs-
tanzen nutzen die statistische Verteilung der Kristallite, indem sich
jede einfallende Wellenlange A ein richtig orientiertes Kristallchen
zur Braggreflexion heraussucht (Abbildung 4.7). Das Neutron an-
dert so seine Richtung und trifft auf einen den Filter umgebenden
Absorber, hier 6Li und Gd. Oberhalb einer Abschneidewellenlange
M gibt es keinen Braggreflex mehr. Bei Raumtemperatur steigt an
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dieser Kante der totale Wirkungsquerschnitt, der alle Arten von
Streuung und Absorption umfafst, zu kleineren Wellenlangen hin
sprunghaft um eine Gréfienordnung an (Abbildung 4.8). Kiihlen
wir den Filter auf die Temperatur des fliissigen Stickstoffs, so sind
dies aufgrund der wesentlich kleineren Phononenstreuung sogar
zwei Zehnerpotenzen. Man beachte, dafd der Wirkungsquerschnitt
exponentiell in die Transmissiondes Filters eingeht; wir haben also
eine erhebliche Unterdriickung unterhalb der
Abschneidewellenldnge.

= - - -
E °'o%.°.°.00°°"°p-.-...e e000,0% o L., . o
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E .
g T=300K
=
g
. -
H o E
B \‘
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,ﬁ T=100K
=
S-.. T T T
= 0,001 0,01 0,1 1,0
Neutronenenergie [eV]
Abbildung 4.8:

Totaler Wirkungsquerschnitt fiir polykristallines Beryllium beil emperaturen
von 100K und 300K. Der Einsatz von Braggreflexionen bei einer Neutran-
enenergie von ca 50 meV fiihrt zu einem sprunghaften Anstieg des Wir-
kungquerschnitts. (Quelle: [55H].

Der 12 cm lange Berylliumklotz ist auf Eingangs- und Ausgangs-
seite mit je einem 0,1 cm dickenVakuumfenster aus Aluminium um
geben, das mit in die Rechnung einbezogen werden soll: Die
Transmission Ts(x,A,T) der Wellenlange A durch die Substanz S
der Dicke x und bei der Temperatur T ist analog zu Formel (4.1)
durch

Ts(x, A, T) = e-ol@Nsx | mit Ns =7st98

(4.8)
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gegeben. Fur die Wellenlange A = 6,4 A und den Grofien

PAl = 2/7 E?r?
— &
Al = 26,982 mol

0a1(300K) = 1,05-10-24 cir?
oa1(100K) = 0,88-10-24 cm?

erhalten wir

T A1(300K) = 0,99
T A1(100K) = 0,99

XBe = 12 cm

_ &
PBe = 1,8477 P

- &
Ag. =9,0122 mol

0Be(300K) = 0,55-1024 cn?
0Be (100K) = 0,06-10-24 e

Tre(300K) = 0,44
Tpe(100K) = 0,91

Die Gesamttransmission Tt fiir den warmen und den kalten Zus-
tand ergibt sich aus der Multiplikation

Tiot(T) = Tar(T) - Tge(T) (4.9)
also

Tt (300K) = 0,44

Tt (100K) = 0,90 (4.10)

Die gerechneten Endergebnisse stimmen gut mit der in den Abbil
dungen 4.10 und 4.11 wiedergegebenen Messungen iiberein, vor

allem wenn manberiicksichtigt, dafs die Temperaturen von 300 K
bzw. 100K, fir die die Wirkungsquerschnitte zur Verfigung
stehen, nur angendhert gelten.

Zur Trennung der verschiedenen Ordnungen wurde eine Flugzeit-
messung gemacht (Abbildung 4.9). Ein Zerhacker mit sehr kurzer
Offnungszeit triggert eine Sagezahnspannung, die an dem Ana-
logeingang unseres Vielkanalanalysators angelegt wird. Somit ist
die Nummer des augenblichklich angesprochenenKanals zur Re-
gistrierung eines eventuell ankommenden Neutrons proportional
zu seiner Flugzeit zwischen Zerhacker und Detektor.
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Abschirmung ;.

Zerhacker

Vielkanal-
analysator

Trigger

oa A\

Detektor

Abbildung 4.9:
Anordnung zur Flugzeitmessung (Quelle [88G]).

In den nachfolgenden Tabellen und Graphen sind die Ergebnisse
Zusammengestellt.

Tabelle 4.1: Zishlrate in Abhingigkeit derOrdnung von A = 6,30 A ohne
Filter, mit Filter warm und kalt.

ohne Filter Filter warm Filter kalt
Ordnung _ n/min__ ~_n/min__ _ n/min_
1 12835 8144 11088
2 7727 0,57 0,73
3 1715 1,26 1,29
4 196 0,29 0,21
5 26 0,56 %




Tabelle 4.2: Transmission des Filters warm und kalt in Abhingigkeit derOrd-
nung von A = 6,30 A.

Filter warm Filter kalt
Ordnung 104 T 104
1 6300 8600
2 0,74 0,94
3 7,3 7.5
4 14 11
5 220 %

Tabelle 4.3: Intensititsverhiltnisse der hheren Ordnungen zur 1. Ordnung
jeweils ohne Filter, mit Filter warm und kalt.

Ordnung ohne Filter Filter warm Filter kalt
1 1 1 1
2 0,602 0,00007 0,00007
3 0,134 0,00015 0,00012
4 0,015 0,00004 0,00002
5 0,002 0,00007 %o
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Abbildung 4.10:

Flugzeitspektren der Transmission am Berylliumfilter. Die Intensitit in Neutronen pro
Minute ist gegen die Flugzeit aufgetragen. Das erste Diagramm zeigt die
Intensititsverteilung ohne Filter. Das rechte Maximum riihrt von A her, wihrend nach
links zu der Reihe nach die héheren Ordnungen biszur fiinften auftreten. Die numerischen
Werte der Maxima sind in der Tabelle 4.1 angegeben. Im zweiten Diagramm ist die
Intensitdtsverteilung mit abgekiihltem Berylliumfilter wiedergegeben. Es 148t sich nur
noch die erste Ordnung erkennen.

Der Abstand zwischen Zerhacker und Detektor betrdgto0 cm, die Zerhackerfrequenz
317 Hz, die Offnungszeit fiir ein Neutronenpaket 18 us.
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Abbildubg 4.11:

Abkiihlung des Berylliumfilters. Die Transmission der 1. Ordnung ist gegen
die Zeit aufgetragen. Bei t = 0 wird fliissiger Stickstoff in den Voratsbehil

ter gefiillt und jede Viertelstunde ein neuses Spektrum gemessen. Als Refe

renz dient der dritte MeBwert ohne Filter. Die horizontalen Linien deuten die
theoretischen Werte an.
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5. Vorbereitung der Messungen

Aufgrund der Neuinstallation und der damit mangelnden Erfah-
rung am IN10c mufd die Wellenldange bei vorgegebener Reflektor-
stellung gemessen werden. Anschlieffend wird der Reflektor auf
die gewiinschte Wellenlange eingestellt und diese durch eine neue
Messung tiberpriift. Ist sie ausreichend justiert, so kénnen wir die
optische Bank und den Dopplerantrieb ausrichten. Bevor wir nun
zur Justierung der Kristalle kommen miissen die Zeitfenster fiir
den Detektor abgetastet und gesetzt werden.

5.1. Messung der Wellenlinge

Die Wellenlange wird durch
Messung des Winkels bei
Braggreflexion an einem be-
kannten Kristall bestimmt
(sieche Abbildung 5.1). Dieser
wird auf einem
Rotationstisch so eingestellt,
dafd der Bragg reflex in dem
grofsflaichigen Detektor Dy
sein Maximum ereicht. Die
Winkelstellung des
Rotationstisches wird abgele-
sen. Dann drehen wir den

Kristall so, daf der Reflex Abbildungs.1:

symmetrisch zur Achse des Messung des Bragg_wmkels @ zur Bestlrp—
mung der Wellenldnge. Erlduterungen im

einfallenrden Strahls in den oy

Detektor D , gelangt. Die Dif-

ferenz der beiden Winkelstellungen gibt uns den Drehwinkel «,
der {iiber die Bezie hung

D1

einfallender Strahl

o=180°-2© (5.1)

mit dem Braggwinkel ® verkniipft ist. Damit lautet das Braggesetz
in a ausgedriickt
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A =2 dcod®
CO#Z) (5.2)

Um den Drehwinkel o genau zu ermitteln wird bei den beiden
Maximalpositionen je eine Winkelverteilung aufgenommen.

Die Messungen wurden zunéchst mit dem [002]-Reflex eines Gra-
phitkristalls mit30' Mosaizitat durchgefiithrt (Abbildung 5.2). Diese
fihrt zu einer relativ ungenauen Bestimmung von a, wozu die
Messung mit dem [111]-Reflex eines perfekten Germaniumkristalls
wiederholt wurde. Die beiden Reflexe weisen jetzt eine deutliche
Winkelverteilung auf (Abbildung5.3): Im Zentrum des linken Re-
flexes befindet sich ein schmales Hauptmaximum (1). Im Winkelab
stand von y; =1,5" wird es auf jeder Seite von einem Nebenmaxi
mum (2) und (3) umgeben. Der rechte Reflex besteht aus zwei
schmalen Maxima (2') und (3') im Abstand von 2y, =2,4°. In der

Mitte zwischen ihnen sitzt ein sehr breites, flaches Maximum (1').

o)
[} 1 1 1 1 1
P
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= u
=
=
= u
-
=]
g B
g
= B
2 B
=
= u
=
T
o)
= u
o]
b
= T T T T T T
280 290 300 310 320 330 340
Winkel [°]
Abbildung 5.2:

Messung der Wellenldnge mit dem Graphit [002]-Reflex (d = 3,354 A).
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Abbildung 5.3:

Messung derselben Wellenldnge wie in Abbildung5.2 mit dem Ge [111] -
Reflex (d = 3,26659 A). Es ist sehr gut eine  Uberstruktur der Winkelvertet
lung erkennbar, die von der speziellen Optik des IN10C-Strahlrohrs
herriihrt. Die eingestellte Wellenlinge ergibt sich zu 6,29 A.

eilung

Bei divergenten Strahlen mufs je nach Geometrie der Anordnung
bei aufeinanderfolgender Reflexion an zwei Kristallen in zwei Falle
unterschieden werden:

Die fokusierende Anordnung besitzt Z-formige Geometrie
(Abbildung 5.4). Betrachten wir zwei reprasentative Teilstrah len
des weifien, divergen ten, einfallenden Strahls. Der eine trifft unter

einem Winkel ®;, der andere unter ®, auf den ersten Kristall.
Durch Braggreflexion werden unterschiedlich Wellenlangen X,
bzw. A, selektiert. Steht der zweite Kristall parallel zum ersten, so
treffen beide Wellenlangen Ay und A» unter den zugehérenden
Braggwinkeln ©; bzw. 0, auf die Gitterebenen und werden beide

in Richtung des Detektors re flektiert. Bei Verdrehung des Kristalls
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aus der Parallelstellung herausist die Braggbedingung fiir keinen
der einfallenden Strahlen mehr erfiillt. Wir verlieren daher sehr
schnell an Intensitat. Letztere gegen den Drehwinkel aufgetragen
liefert uns ein schmales, hohes Maximum. Die sogewonnene Kurve
gibt Aufschlufs iiber Kristalkigenschaften, wie z.B. Mosaizitit.

o1

e2 erster Kristall

einfallender Strahl

Iat r2

o1

>

zum Detektor

zweiter Kristall o9

Abbildung 5.4:

Fokusierende Geometrie der Doppelkristallanordiung. Stehen beide
Kristalle parallel zueinander, so gelangen Teilstrahlen aus dem ganzen
Divergenzbereich des einfallenden Strahls in den Detektor.

Die defokusierende Anordnung ist in U-férmiger Geometrie
gebaut (Abbildung 5.5). Wie in der fokusierenden Anordnung
werden am ersten Kristall, durch die verschiedenen Einfallswinkel
®; und O, bedingt, unterschiedliche Wellenlangen A; und A,
selektiert. Stellen wir den zweiten Kristall so, dafs z.B. fir A\ die
Braggbedingung erfiillt ist, und diese Wellenlange in Richtung
Detektor reflektiert wird. Dann ist im Gegensatz zur
fokusierenden Anordnung fiir A, der Einfallswinkel ® auf die
Gitterebenen verschieden von ©». Wir erhalten also keine
Reflexion fiir diese Wellenlange. Der Kristall mufd verdreht
werden, damit > auf Kosten von A, die Braggbe dingung erfiillen
kann. Wir erhalten somit ein breites Maximum, wenn wir die
Intensitat wieder gegen den Drehwinkel auftragen. Diese Geo -
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metrie eignet sich, die Eigenschaften des Strahls, z.B. die Diver -
genz zu untersuchen.

Die integrierte Reflektivitat der so aufgenommenen Kurven beider
Anordnungen ist gleich. Deswegen erhalten wir im fokusierenden
Fall ein scharfes, hohes Maximum, wahrend es in der defokusie -
renden Geometrie breit und flach wird.

o1
02

erster Kristall

einfallender Strahl
a

zum Detektor

- |

o1
Abbildung 5.5:

Defokusierende Geometrie derDoppelkristallanordnung. Der zweite Kristall
ist so eingestellt, dal &; durch Braggreflexion in den Detektor gdangt. Fiir
die andere Wellenldngeh, ist die Braggbedingung nicht mehr efiillt.

zweiter Kristall
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5.1.2.2. Erkliarung der gemessenen Winkel-

einfallender Strahl

fokusierender Leiter

@) ) 3)

S
Abbildung 5.6:
Strahlengang durch den fokusierenden Neutronenleiter. Der Strahl(1) geht

ungehindert durch den Leiter, wihrend (2) und (3) je einmal reflektiert wer
den.

Die gemessenen Spektren (Abbildungen 5.3 und 5.8) ergeben sich
aus der speziellen Optik des zur Verfiigung stehenden Strahlrohrs.
Am IN10C befindet sich hinter dem Reflektor R; ein sich
verjungender Neutro nenleiter (Abbildung 5.6). Dieser soll den
Strahl in der Probenregion fokusieren. Einzelheiten dazu sind in
der Diplomarbeit von P. Goppelt [88G] beschrieben.

In Bezug auf Abbildung 5.3 kénnen wir das mittlere Maximum (1)
bzw. (1') dem direkten Strahl durch den fo kusierenden Leiter
zuordnen. Im linken Reflex (1) ist er in fokusierender Anordnung
gemessen, also schmal und hoch, wahrend er imrechten Reflex (1')
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defokusiert, also breit und flach ist. Die Nebenmaxima werden den
einmal an den Wianden des Neutronenleiters reflektierten Strahl-
gangen zugeschrieben, wie in Abbildung 5.6 angedeutet. Die Re-
flexion vertauscht dabei die fokusierende mit der defokusierenden
Kristallanordnung. Deswegen werden die Nebenmaxima (1) und
(3) im linken Reflex breit und flach, wahrend im rechten Reflex (1")
und (3') schmal und hoch werden.

4000 5000 6000

3000

Intensitat

1000 2000

0
L

T T T T T T bl

-200 -100 0 100 200
Horizontaldivergenz [']

Abbildung 5.7:

Berechnete horizontaleStrahldivergenz beim Durchgang durch den fokusie
renden Neutronenleiter (Quelle [OOM]).

Die gemessene Winkelverteilung stimmt gut mitder von A. Magerl
[OOM] berechneten uberein (Abbildung 5.7). Die folgende Tabelle
erhélt den gerechneten sowie die gemessenen Werte zwischen den
Strahlen (1) und (2).

berechnet Reflex links Reflex rechts
1,7° 1,5° 1,2°

Der kleine Unterschied zwischen dem linken und rechten Reflex ist
auf einen kleinen Wellenlangenunterschied der verschiedenen
Strahlen zuriickzufiihren.
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Die nachfolgende Tabelle erhalt, gemafd der Gleichung (5.2) aus-
gewertet, die Wellenlangen der verschiedenen Maxima. Nachdem
die erste Messung von Abbildung 5.3 ausgewertet war, konnte

die Wellenlainge auf den gewiinschten Wert fiur die
Galliumarsenidnessungen eingestellt werden. Abbildung 5.8x zeigt
eine Messung nach der Umstellug. Dieses Ergebnis ist ebenfalls in
der folgenden Tabelle aufgelistet.

Strahl a [°] rA]

2 31,9 6,28

vorher 1 31,6 6,29
3 31,3 6,29

2 58,8 5,69

nacher 1 58,9 5,69
3 59,0 5,69

1000 1200

Intensitit
G600 300

400

200

Winkel [°]

Abbildung 5.8:

Messung der Wellenldnge mittels Ge [111], nachdem sie auf die Riickstreu-
wellenlinge an GaAs [200] eingestellt wurde. Qualitativ haben wir wieder
die gleiche Form wie in der Abbildung5.3. Die eingestellte Wellenldinge be
trigt 5,69 A.
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5.2. Ausrichtun

Neutronenleiter

Blende

Abbildung 5.9:
Verfahren zur Einjustierung der Bank paralell zur Strahlachse. Erlduterungen
im Text.

Ein paralell zur optischen
Bank justierter Laserstrahl
wird mit dieser so
gedreht, dafs er auf die
Austrittsblende des Neu-
tronenleiters  trifft. Mit
einem neutronenempfind-
lichen Filmwird der Schat-

Abbildung 5.10: ten eines im Laserstrahl Abbildung 5.11:
Belichtung des Filmsbei zantrierten Kadmium Belichtung des Films bei
dejustierter Bank. Jjustierter Bank.

kreuzes aufgenommen
(Abbildungen 5.10 und 5.11). Die Bank wird dann so lange um das
Austrittsfenster gedreht, bis der Schatten auf dem Bild im
Zentrum des Neutronenstrahls sitzt.

5.3. Zeitfenstereinstellung

Im Idealfall soll die Frequenz des im Kapitel 2.2 beschriebenen Zer-
hackers so eingestellt sein, dafs die raumliche Lange des Neutro-
nenpulses gerade dem doppelten Abstand D zwischen Zerhacker
und Detektor entspricht. In diesem Fall treffen die ersten, von K>
reflektierten Neutronen gerade dann auf den Detektor, wenn die
letzten desselben Pakets ihn gerade auf dem Hinflug verlassen ha-
ben. Der zeitliche Verlauf ist in Abbildung 5.12 wiedergegeben. Bei
bekannter Neutronengeschwindigkeit v 1af3t sich diese 6rtliche Pa-
ketlange in eine zeitliche umrechnen, aus der wir die Zerhackerfre-
quenz v, erhalten. Beachten wir, daff die Offnungszeit genauso
lange wie seine Verschlufizeit ist, so erhalten wir

- Vo
v2=15 | - (5.3)
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Zeit

Abbildung 5.12:

Anpassung der raumlichen Impulslinge an den Abstand D¢ektor - Kristall.
Die Neutronen passieren den DetektorDy werden an K, reflektiert um in
den Detektor D zu fallen. Wihrend der Zeit T, fallen nur die reflektierten
Neutronen in den Detektor.

Nachdem die Zerhackerfrequenz abgestimmt ist, miissen wir das
Zeitfenster setzen, wahrend dessen die Neutronen gezahlt
werden sollen. Die Wartezeit T; hiangt im wesentlichen von der
Phasenlage des Signalaufnehmers sowie vom Abstand zwischen
Zerhackers und Detektor ab. Die Offnungszeit T, des Zeitfensters
soll so eingestellt werden, dafs wir keine primér einfallenden Neu-
tronen erfafst werden. Der Zeitverlauf der Intensitiat wird experi-
mentell bestimmt: Dazu schlieffen wir das zum AnalysatorkristalK»
gerichtete Austrittsfenster des Detektors um nur die einfallenden
Neutronen zu erfassen. Die Offnungszeit To dient uns hier als
Auflésungsfunktion und wird daher wesentlich kleiner als die Pe-
riodendauer des Zerhackers gewahlt, typischerweise 2 bis 4 %
davon. Mit Variation der Wartezeit T ; konnen wir nun die ganze
Periode abtasten. In Abbildung 5.13 ist der Zeitverlauf fiir die
Abtastung dargestellt. Das Ergebnis wird in Abbildung 5.14
gezeigt, woraus sich sofort die richtigen Werte fiir die Einstellung
von T und T» ablesen lassen.
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Abbildung 5.13:

Erlduterung zur Messung des zeitlichen Verlaufs des Neutronenflusses
hinter dem Zerhacker. Gezihlt werden die Neutronen wihrend der Zeit T,

also alle, die in die grau hinterlegte Fliche fallen. Diese MeBwerte geben als
Funktion von T den Zeiverlauf wieder.

T
1000 10000 100000

Intensi

100

( 1000 2000 3000 4000
Flugzeit [1,25 s]p

Abbildung 5.14:

Zeitlicher Intensitdtsverlaufwihrend einer Zerhackerperiode. Die Intensitit
ist logarythmisch gegen die Flugzeit in Einheiten von 1,25 us aufgetragen.
Die Zerhackerfrequenz betrigt 245 Hz, der Abstand Detektor - Kristall
72 cm und die Wellenlinge 5,69 A. Das Zeitfenster wurde daraufhin auf
1800 bis 2400 in obigen Einheiten gesetzt.
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5.4. Ausrichtung der Kristalle

Zunichst wird der Analysatorkristall K justiert, da dieser auf der
relativ unhandlichen Dopplermaschiene befestigt ist. Haben wir
diesen Reflex gefunden, so kann man den Monochromator K; auf
ein Goniometer setzen und ihn parallel zu K ausrichten. Die Justie-
rung jedes Kristalls geschieht zunachst mit Hilfe eines Lasers und
wird anschlieffend neutronenoptisch nachgestellt.

Es soll hier eine Abschitzung gegeben werden, mit welcher
Genauigkeit die Kristalle justiert werden miissen. Diese werden
mit Mefidaten fiir die Ausrichtung verglichen.

5.4.1. Ausrichtung des Analysatorkristalls

Der Analysatorkristall Ko alleine ist relativ unsensibel gegeniiber
Verkippungen gegen die Strahlachse. Dreht man den Kristall im
Strahl und tragt die Intensitiat gegen den Drehwinkel auf, so ist
die Breite A® der so gemessenen Kurve ausschliefSlich durch die
Geometrie bestimmt. Dies ist in Abbildung 5.15 veranschaulicht.
Seien b die Breite des Detektorfensters und D der Abstand
Kristall - Detektor, so erwarten wir fiir b « D

b
=5D - (5.4)

AD
Um diesen Winkel mufs der Kristall k& gedreht werden, um einen
dinnen, parallelen Neutronenstrahl von einem Detektorrand zum
anderen wandern zu lassen. Der Faktor 2 im Nenner beriicksich-
tigt, dafs sich der an K reflektierte Strahl doppelt so schnell dreht,
wie der Kristall selbst.

Analysatorkristall Detektorfenster

Abbildung 5.15:
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Der Kristall kann um den Winkel AP gedreht werden, um den reflektierten
Strahl vom einen Ende des Detektorfensters zum anderen laufen zu lassen.

Der gemessene Drehwinkel von ca. A® = 0,8° stimmt sehr gut mit
dem theoretischen Wert von 0,84° iiberein. Dabei sind fir
D =72 cm und b =2,1 cm eingesetzt worden. Die Mefskurve ist in
Abbildung 5.16 wiedergegeben.

1 L " L 1

40 a1l a 100

Hentronen ! Minute

20

Winkel [°]
Abbildung 5.16:
Ausrichtung des Analysatorkristalls K,. Die Halbwertsbreite der Kurve
stimmt gut mit der geometrischen Abschitzung tiberein.

5.4.2. Ausrichtung des Monochromatorkristalls
Nehmen wir in analoger Weise eine Kurve des Kristalls K; bei aus-
gerichtetem K, auf, so ergibt deren Breite sich aus der Unscharfe
der Braggbedingung. Dafiir betrachten wir eine kleine Winkelab-
weichung A® aus der Riickstreugeometrie und entwickeln das so
erhaltene Braggesetz um den Winkel it/ 2 bis zur zweiten Ordnung

x=2dsir(%+A®)
<>

A =2d co¢A®)
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2
h=2 d-(l ] (Ag)) ) + dwney -

mit Ap :=2d und A A := Ap - A gibt dies den gesuchten Ausdruck

A _

1 (A@)?
N 2( )

(5.6)

Setzen wir zur Bedingung, dafd die durch die Winkelabweichung
gegebene Unschirfe von derselben Grofie wie die Genauigkeit der
Gitterkonstanten Ad/ d sein soll, also

L aep-2d
2 d (5.7)

und dricken Ad durch AE aus, so erhalten wir

re =, | AE

E

(5.8)

Mit der theoretischen Auflésung des hier untersuchten GaAs[200]-
Reflexes von AE/E = 3 -10-°¢ bekommen wir als Abschatzung fiir die
Winkelgenauigkeit A® = 6'. Die Messungen (Abbildung 5.17) liegen
mit einer Halbwertsbreite von A®=8 in derselben
Grofienordnung, was bedeutet, dafs der Kristall gut justiert ist.
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Abbildung 5.17:

Ausrichtung des Monochromatorkristalls Kj. Die Breite der Kurve liegt in
der GroBe der Abschitzung aus der Unschirfe des Braggesetzes.

5.5. Abschitzung der Temperaturstabilitit

Wie schon in Kapitel 2.4 gezeigt, kann die thermische Ausdehnung
der Kristalle anstelle des Dopplereffekts zum Abtasten eines ge-
wiinschten Wellenlangenintervalls herangezogen werden. Ander-
erseits bedeutet das aber auch, dafs unkontrollierte thermische
Schwankungen unsere Messungen stéren oder sogar zu nichte
machen. Hier soll eine Abschatzung fiir die thermische Stabilitat
gegeben werden:

Wiahrend gleiche Temperaturschwankungen beider Kristalle nicht
ins Gewicht fallen, macht sich die Temperaturdifferenz zwischen
K; und K, empfindlichbemerkbar. Andert diese sich wihrend der
Messung, so bedeutet das, dafs die in Kapitel 2.2 beschriebene
Bragglinie sich auf der Dopplergeschwindigkeits- und damit auch
auf der Wellenlangenskala verschiebt. Sie wird ausgeschmiert und
somit breit und flach. Der maximal vertretbare Temperaturunter-
schied soll so abgeschitzt werden, dafs sich das Spektrum gerade
um seine eigene Linienbreite verschiebt.
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Sei o(T) der thermische Ausdehnungskoeffizient des Kristalls,
dann ergibt sich fiir die relative Anderung Ad/d seiner
Gitterkonstanten bei einer Temperaturanderung um AT

Ad =o(T) AT
d (5.9)

Aufgelost und mittels (2.5) in Energien ausgedriickt erhalten wir
fur die maximal zuldssige Temperaturdifferenz

AT, =1 AE L (5.10)

20(T) E

In der folgenden Tabelle sind die hier interessierenden Werte fiir
den GaAs[200] Reflex zusammengestellt und mit Si[111] und
Ge[111] verglichen.

GaAs[200] Si[111] Ge[111]

a(300K) 5,7-106 23106 58106

AE/E 3,7-106 424105 8,03-10°5
AT max 032K 92K 69K

Bei GaAs erreicht dieser Wert bereits eine experimentell kritische
Grenze, wiahrend man bei dem heute verwendeten Siliziumreflex
weitgehend unempfindlich gegeniiber Temperaturschwankungen
im Labor ist.

Bei den Auflosungsmessungen waren keine Temperaturkontrollen
vorgesehen. Es wurde jedoch darauf geachtet, dafd nach Méglich -
keit keine Luftstromungen z.B. vom Zerhacker, dem Doppleran-
trieb, der Elekronikkiihlung oder dem fliissigen Stickstoffvorrat
des Berylliumfilters zu den Kristallen gelangen. Gegebenenfalls
wurden Kunststoffolien aufgespannt.

5.6. Eichung des Vielkanalanalysators

Die Spektren werden in direkter Abhéangigkeit der Dopplerge -
schwindigkeit des Analysatorkristalls aufgenommen, die dann in
die gewiinschten Groéfien wie Wellenlangen oder Energien umge-
rechnet werden kann. Ein an der Kristallhalterung angebrachter
induktiver Geschwindigkeitsaufnehmer liefert eine zur Momen-
tangeschwindigkeit proportionale elektrische Spannung, die linear



64

verstarkt und an den Analogeingang des Vielkanalanalysators ge-
legt wird. In unserem Fall ist der Linearverstarker auf sein Maxi -
mum fest eingestellt und damit bei allen Messungen gleich, sodaf3
nur einmal eine Eichung vorgenommen werden mufi, diese aber
von Zeit zu Zeit uberpriift wird. Schwankungen sind nicht
feststellbar. Hier soll die Breite eines Kanals des
Vielkanalanalysators in Energieeinheiten bestimmt werden.

Die Eichung kann nach zwei Methoden vorgenommen werden,

wobei die erste, herkommliche Bestimmung der Kanalbreite ein
Spezialfall der hier angewendeten zweiten Moglichkeit ist. Aus
gangspunkt beider Methoden ist die Messung eines weifsen Moni-
torspektrums, also eine von der augenblicklichen Dopplerge
schwindigkeit unabhangige Zahlrate. Dies kannman sehr leicht mit
Hilfe eines Frequenzgenerators verwirklichen, indem wir an den

Zahlereingang des Vielkanalanalysator eine feste Frequenz legen.

Bei der ersten Methode lauft der Dopplerantrieb so langsam, d. h.
die Geschwindigkeitsamplitude istso klein, dafs die ersten und

letzten Kanale des Vielkanalanalysators nie angesprochen werden.

Die Zahl der angesprochenen Kanaile entspricht demnach der dop-
pelten Geschwindigkeitsamplitude, woraus man leicht die Breite
eines Kanals errechnen kann. Diese einfache Methode hat jedoch

in unserem MefSaufbau den Nachteil, dafs dazu die n6tige Doppler-
frequenz unter 0,4 Hz liegen mufs. Der hier benutzte, fiir das

IN10C gebaute Dopplerantrieb ist nicht mehr fiir solch niedrige
Frequenzen ausgelegt und lauft daher sehr ungleichmifiig. Dies
verhindert eine genaue Bestimmung der

Geschwindigkeitsamplitude.

Bei der zweiten Methode kann der Dopplerantrieb schneller
laufen. Dabei wird der Analogeingang des Vielkanalanalysators
ubersteuert, und wir sehen nur den uns interessierenden
Ausschnitt des Spektrums bei kleien Geschwindigkeiten. Die
Elektronik hat den Vorteil, daff keine Zahlerimpulse
verlorengehen. Bei Uber- oder Untersteuerung werden die

ankommenden Ereignisse in den Kandlen mit der hochsten, bzw.
niedrigsten Nummer registriert. Gemafs der Abbildung 5.18
messen wir das Spektrum innerhalbdes Ge schwindigkeitsintervalls
von V1 bis Vs. Dieses Intervall sei in K Kanéle aufgeteilt. Weiterhin
werden alle Geschwindigkeiten V <V; dem Kanal K, alle mit
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V >V, dem Kanal K, zugeordnet. Dann ist die Breite eines Kanals
in Geschwindigkeitseinheiten durch

oVg =Y2- V1
K (5.11)

und auf der Energieskala durch

dEx =2E0.V2- V)
Vo K (5.12)

gegeben. Ep und vy bedeuten die Neutronenenergie bzw.
-geschwindigkeit bei ruhendem Analysatorkristall.
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Abbildung 5.18:

Unterteilung des Monitorspektrumsin die verschiedenen Kaniile. Das Inter
vall zwischen Vi und V3 ist in K Kanile unterteilt. Die restlichen
Ereignisse werden den Kanilen Ky und K. zugeteilt.

Die Bestimmung von V; und V3 geschieht durch Kenntnis der Ver -
teilung N(V,t) wie sie in Kapitel 2.6 besprochen wurde: Seien N.
und N, die Anzahl der Ereignisse der Kandle K- bzw. K, sowie N
die Gesamtzahl der Ereignisse des gesamten Spektrums, so
konnen wir diese Zahlen mit den Flachenstiicken unterhalb der
Verteilungstunktion N(V,t) identifizieren und nach den gesuchten
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Grofien auflosen (siehe Abbildung 5.18). Somit erhalten wir
folgende Integrale:

N; = N(V,t) dV
J (5.13)

N> = N(V,t) dV
/s (5.14)

und wie in Kapitel 2.6 gezeigt
N=Rt. (5.15)

Das unbestimmte Integral

N(V,t) dv=Rt f 1 dv
f T ) VVhax - V2 (5.16)

ist elementar 16sbar und ergibt

T max

f N(V,t) dv=Rt asin(V)
(5.17)

Fiir N; und N5 erhalten wir

Rt|T - asin(v1 ﬂ
™ [2 Vmax

N, =Rt E_asin(Lﬂ
w2

CYymax

N
(5.18)

oder Gleichung (5.15) eingesetzt und nach den gesuchten Grofien
Vi und V> aufgelost

Vi =- Vinax COS{& T[)
N

(5.19)
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Vo = Vpax cos{% T[)

Die zuerst angedeutete Methode erhalten wir hieraus als Spezial
fall, namlich wenn wir Ny= N»>=0 und K der Anzahl der
angesprochenen Kanale setzen.

Im Folgenden wird die Kanalbreite an zwei gemessenen Monitor-
spektren ausgewertet. Sie unterscheiden sich in der Frequenz der
Dopplermaschine und somit inder Geschwindigkeitsamplitude.
Beiden liegt jedoch die gleiche Einstellung der Elektronik zu
Grunde und sollten daher das gleiche Ergebnis liefern. Im ersten
Spektrum (Abbildung 5.19) sehen wir, wie vorher diskutiert, nur
den Ausschnitt zwischen V; und V> der Geschwindigkeitsskala,
wiahrend im zweiten (Abbildung 5.20) die Dopplergeschwindigkeit
verkleinert wurde, so dafs das ganze Monitorspektrum sichtbar
ist.

Ereignisse
10000 15000 400000 450000
|

S000

T T T T

50 100 150 250
Kanal

Abbildung 5.19:

Monitorspektrum #1. Die Geschwindigkeitsamplitude ist so groB, dal sie

nicht mehr auf die Skala paBt. Bei Ubersteuerung werden die Ereignisse im

ersten und im letzten Kanal registriert (siche Punkte bei Kanal 1 und256).
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Die gestrichelten Linien geben die Intervallgrenzen fiir dieAuswertung #1'
an. Alle Kanile, die aulBerhalb dieser Grenzen liegen, werden zu N; bzw.
N, aufsummiert.

Der Hub der Dopplermaschine betrigt A =2,5 cm. Er wird bené-
tigt, um die Geschwindigkeitsamplitude Vyhax=2nvA zu
bestimmen. In der nachfolgenden Tabelle sind die verschiedenen
Daten zusammengestellt  und fur die GaAs[200] -
Riickstreuwellenlinge von Ao =5,65 A ausgewertet. Die Energie
der Neutronen geht mit Ep=256-106neV und deren
Geschwindigkeit mit vy = 700 m/s in die Rechnungen ein.

Grofie Spektrum #1  Spektrum #1' Spektrum #2
Frequenz v 0,700 Hz 0,700 Hz 0,372 Hz
cm cm cm
V max 11,0 — 11,0 — 5,84 ——
S S S
N1 477213 589847 63086
N, 474440 589620 64490
N 1997758 1997758 636308
K 254 208 176
Vi 8,045 " 6,598 " 5,562
V, 8,078 " 6,601 " 5,550 <"
mm mm mm
OV 0,634 —— 0,634 —— 0,631 ——
S S S
O0EK 4,643 neV 4,641 neV 4,618 neV

Das Spektrum #1' ist identisch mit#1. Der Unterschied liegt hier in
der Wahl der Intervallgrenzen fiir die Auswertung. Wahrend bei
#1 nur der erste und der letzte Kanal zu N ; bzw. N, beitragen
sind bei #1' die ersten 24 Kanale zu N und die letzten 24 Kanale
zu N> aufsummiert. Stattdessen ist fiir K eine kleinere Zahl
eingesetzt worden. Dies soll bestitigen, dafs diese Methode zur
Eichung der Skala anwendbar ist. Waren die Ergebnisse von #1
und #1' unterschiedlich, so hiefse dies, dafs wir nicht mit der aus
der  sinusféormigen  Dopplerbewegung  hervorgegangenen
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Verteilung N(V,t) rechnen konnten. Die Werte stimmen auf drei
Stellen iiberein, was zeigt, dafs diese Methode brauchbar ist.
Vergleichen wir die Ergebnisse des Spektrums #1 mit dem
Spektrum #2, so finden wir nur auf zwei Stellen Ubereinkunft.
Dies mochte ich auf die eingangs angesprochene Tatsache
zuriickfithren, dafd der Dopplerantrieb bei derart Kkleinen
Geschwindigkeiten keineswegs gleichmafiig lauft. Die aus-
geschmierten Kanten des Spektrums #2 um-V,, und V. deuten
ebenfalls auf eine relativ ungenau definierte Geschwindigkeits-
amplitude hin.

Zur Eichung der Energieskala wird somit der Wert von

O0Ex = 4,64 neV (5.20)

fiir die Breite eines Kanals vorgeschlagen.
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Abbildung 5.20:

Monitorspektrum #2. Die Geschwindigkeitsamplitude ist klein genug, daf
das vollstindige Spektrum auf die Skala palit. Die gestricheltenl.inien geben
die Intervallgrenzen von V; bis V, an. Uber alle Kanile, die auBerhalb
dieser Grenzen liegen, wird zu N| bzw. N , aufsummiert.
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6. Messung und Auswertung

In diesem Kapitel soll eine stellvertretend Messungen des
GaAs[200]-Reflexes gezeigt und diskutiert werden. Dabei wird auf

die Auswertung der Bragglinie eingegangen und die so gewonne-
nen Daten mit den Ergebnissen der dynamischen Streutheorie

verglichen.
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Abbildung 6.1:

Gemessene Bragglinie des GaAs[200]-Reflexes. Das Spektrum ist bereits
auf ein Monitorspektrum normiert. Die Breite der angepaBtenlorentzkurve
betrigt 43 neV. Einzelheiten sind im Text beschrieben. Ein reprisentativer
Fehlerbalken ist links neben der Bragglinie eingezeichnet.

Ein typisches, bereits auf einen Monitor normiertes Spektrum wird
in Abbildung 6.1 gezeigt. Die Justierung der Kristalle fiir diese
Messung ist in den Abbildungen 5.16 und 5.17 wiedergegeben.
Wiahrend der Mefizeit von 14 h wurden integral N =62653
Neutronen gezahlt, was eine Rate von
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n
R=75_"_"— (6.1)
min

ergibt. Der Untergrund wurde bei abgedecktem Analysatorkristall
Zu

U=18 6.2)
min
also
U
R =024 (6.3)

bestimmt und von den Mefidaten subtrahiert.

Die Statistik ist noch nicht sonderlich gut, doch lafst sich die Bragg-
linie sehr gut erkennen. Die Zahl n der Neutronen eines Kanals am
Rande der Linie liegt typischerweise bei

n=155, (6.4)
woraus wir einen relativen Fehlerbalken dieses Kanals von
1 _
gy = 8% (6.5)
erhalten.

Zur numerischen Auswertung wird nach der Methode der
kleinsten Quadrate naherungsweise eine Lorentzkurve

fo(x) =bo - bp 1
N bl)

ba (6.6)

den Mefspunkten angepafit. Strenggenommen miifsten wir mit der
Faltung zweier Ewaldkurven rechnen, doch ist eine Lorentzfunk-
tion innerhalb der vorgelegten Statistik vollkommend ausreichend.
Die Fitparameter sind die b; (i =0...3), und x die Gréfse, in der wir
die Abszisse messen, z.B. direkt in Kanalbreiten des
Vielkanalanalyators oder mittels unserer Eichung (5.20) in
Energieeineiten.

Um die Messung mit theoretisch gewonnenen Werten zu verglei -
chen, normieren wir Lorentzkurve und Mefswerte auf b o, also
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f(x) .= f (%) =1-a» 1

L

(6.7)

Die Parameter a; spiegeln dabei folgende Gréfsen wider:
Die Linienposition a und die volle Halbwertsbreite der Linie

AE=2a3 (6.8)
werden beide in Energieeinheiten gemessen. Die Linientiefe
T=a» (6.9)

ist dimensionslos, wiahrend die integrierte Reflektivitit Ry durch
die Flache des Loches mit

T

Rg = 5 T AE (6.10)

gegeben ist und gleichfalls die Dimension einer Energie tragt.
Die so erhaltenen Daten sind in der Tabelle 6.1 zusammengestellt.

Tabelle 6.1
Groflie Zeichen Theorie Experiment
absolute
Linienbreite AE 13 neV 43 £ 5 neV
(gefaltet)
relative Linien- AE 5,1-10-6 (17 £ 2)-106
breite Eo
integrierte Rg 13 neV 33 £ 5 neV
Reflektivitat
Linientiefe T 0,7262 0,49 + 0,05

6.2. Theoretische Werte

Die theoretischen Werte gehen aus der dynamischen Streutheorie,
wie sie urspriinglich von Darwin und Ewald entwickelt wurde,
hervor. (siehe Kapitel 3). Die fiir uns wichtigsten Grofsen der soge-
nannten Ewald-Lésung, die bei vernachlassigbarer Absorption der
Strahlung im Kristall anwendbar ist, sind in Kapitel 3.4 zusammen
gestellt. Die gerechneten Werte fiir GaAs[200] sind in der Tabelle
6.1 neben den Mefidaten aufgelistet.
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6.3. Diskussion

Die gemessenen Werte aus Tabelle 6.1 stimmen schlecht mit der
Theorie tiberein. Die experimentelle Linie ist um einen Faktor 3,3
breiter als die theoretische, ihre integrierte Reflektivitat betragt

das 2,5-fache der theoretischen Losung wahrend die Linientiefe

auf das 0,67-fache reduziert ist. Letzteres ist sinnvoll, denn bei
unkontrollierten Verschiebeungen  der Linie wahrend der
Messungen wie z.B. Temperaturschwankungen oder mechanische
Vibrationen mufi die Halbwertsbreite der Linie grofier werden

und deren Tiefe entsprechend abnehmen. Die integrierte
Reflektivitat des Reflexes sollte sich in diesemFall nur unwesentlich
andern.

In Zahlen ist die gemessene Linie um

e . AE

_AE AE
Eo  Eo

Experiment Eo

=11-10°
Theorie (6.11)

verbreitert. Dies kann auf verschiedene Mechanismen zuriickge
fithrt werden, die im Folgenden besprochen werden.

6.3.1. Temperaturschwankungen

Die Temperaturdifferenz der beiden Kristalle ist wahrend der
Mefszeit nicht konstant. Die dadurch hervorgerufene Linienver -
breiterung ist durch

L‘ =2o(T) AT
Eolr (6.12)

gegeben. Fithrten wir wunsere gemessene Verbreiterung
ausschliefslich auf diesen Effekt zuriick, so erhielten wir eine
Temperaturdifferenz von

AT=1K . (6.13)
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Mechanische Vibrationen mit einer Geschwindigkeitsamplitude V;,
die vor allem durch den Motor des Dopplerantriebs
hervorgerufen werden, verbreitern ebenfalls die Meffkurve um

£l 2w
Eov Vo . (6.14)

Wiirde unsere Messung ausschliefSlich durch diesen Mechanismus
verbreitert, so bekamen wir eine Vibrationsamplitude von

Vy =4 s - (6.15)

6.3.3. Kiristallverzerrungen

Enthélt der Kristall mechanischeSpannungen, seien sie durch ma
kroskopische Verbiegung oder mikroskopische Kristallbaufehler
hervorgerufen, dann wird mittels

-
Eo S L Verzerrung (6-16)

ebenfalls die Linie verbreitert. Die spitze Klammer bedeutet die
Mittelung iiber alle Verzerrungen.

6.3.4. Verkippung

Stehen die Kristalle nicht parallel zueinander sondern um einen
Winkel p gegeneinander verkippt, so ergibt dies eine
Linienverbreiterung von

£l =28%
Eolp , (6.17)

wobei 6 die Winkeldivergenz des Neutronenstrahls ist [73H].
Diese ist am Strahlrohr des IN10C besonders grofi, namlich
horizontal 2° und vertikal 4°. Durch die Geometrie von
Eintrittsblende und Detektor fenster kann jedoch nur maximal eine
effektive Divergenz von 06=2" in das Zahlrohr gelangen. Eine
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Linienverbreiterung von (6.11) ausschliefSlich durch Verkippung,
bedeutete eine Fehljustierung von

B=32" . (6.18)

6.3.5. Ursache der Fehlerquellen

Wir sehen, dafs alle hier aufgefithrten Moglichkeiten sehr empfind-
lich zur Linienverbreiterung beitragen kénnen.

a) Die Temperatur wurde nicht kontrolliert. Wie schon in Kapitel
5.5 angedeutet, wurde lediglich darauf geachtet, die Kristalle
von storenden Luftstromungen fernzuhalten, ohne sie jedoch
vollstandig unterdriicken zu koénnen. Der Raum, in dem sich
die Kristalle befinden, war in Richtung Dopplerantrieb geo6ff-
net. Leichte Temperaturschwankungen kénnen auch durch
Erwarmung der Dopplermaschine sowie den stark strom-
durchflossenen Spulen der Schrittmotoren der Goniometer
entstehen. Temperaturdifferenzen zwischen den Kristallen K;
und Ks einiger zehntel Kelvin sind daher nicht auszuschliefsen.

b) Die Vibrationen des Geschwindigkeitgebers lassen sich sehr
schwer kontrollieren. Verschiedene Teile des mechanischen
Aufbaus werden mehr oder weniger zu Resonanzschwingun -
gen angeregt, weshalb es unmoéglich ist, alle Frequenzkompo-
nenten absolut und phasengerecht mit dem induktiven Ge-
schwindigkeitsaufnehmer zu erfassen.

¢) Innere Spannungen der Kristalle konnen nicht ausgeschlossen
werden. Gemafs Angabe des Herstellers 5 haben die Kristalle
eine mittlere Versetzungsdichte von

1
p=26-103"—"—= (6.19)

cy
d) Makroskopische Verzerrungen durch Verbiegung der

Kristalle, z.B. durch die mechanische Halterung sind ebenfalls
moglich.

5 Mitsubishi Metal Corporation, Japan



76

e) Die Verkippung der Kristalle tragt wegen der grofsen
Strahldivergenz ganz empfindlich zur Linienverbreiterung bei.
Abbildung 5.17 zeigt die Einjustierung des Kristalls K; parallel
zu Ko. Um die Linie mit der gemessenen Breite zu erhalten
diirfen die Kristalle nur um eine halbe Bogenminute
gegeneinander verkippt sein. Das bedetet, sie miissen auf
1/15 der Breite der in Abbildung 5.17 dargestellten Kurve
ausgerichtet sein. Dies entspricht einem Schritt der
Motorsteuerung fiir die Goniometer von 0,01°.

f) Aufler dem  Justierfehler tragen auch intrinsische
Verkippungen zu dem Kippwinkel § bei: Versetzungswiande
und andere Fehlstellen koénnen Kleinwinkelverkippungen
herbeifithren, die die gleichen Auswirkungen wie der
Justierfehler auf die Linienbreite haben.

g) Ein weiterer Fehler, der Verkippungen gleichkommt ist eine
Kriimmung der Netzebenen iiber den ganzen Kristall hinweg,
wie sie bereits bei der Kristallzucht entstehen konnen. In die-
sem Fall erhalten wir eine Mittelung iiber die an verschiedenen
Flachenstiicken des Kristalls entstehenden Bragglinien.

6.4. EinflufS der KristallitgrofSen

Die dynamische Streutheorie basiert auf der Interferenz der Neu -
tronenwelle mit dem Kristallgitter. Haben wir es jedoch nicht mit
einem Idealkristall, sondern mit einem aus vielenzueinander inko-
harenten Kristalliten aufgebauten Kristall zu tun, dann tragt nur
das Volumen jedes einzelnen Kristallits zur Interferenz bei. Die dy-
namisch gerechnete minimaleAuflosung (3.21) behalt nur ihre Gil-
tigkeit, wenn die Abmessung eines Kristallits grofier als eine ty-
pische Eindringtiefe

nV,
No=— 2
| Fhu | (6.20)

der Welle in das Kristallvolumen ist. Sobald diese Bedingung nicht
mehr erfiillt istbekommen wir sehr breite Reflexionskurven fir je-
den einzelnen Kristallit. Die Reflektivitat eines jeden Kristallits ist

6 In der Wellenmechanik haben wir immer das Unscharfetheorem: Werden die
Abmessungen im Ortsraum klein, dann werden sie im Impulsraum grofs.
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entsprechend klein, doch kann die Gesamtreflektivitat des Kristalls
durch inkoharente Summation iiber alle Kristallite grofier als die
eines Idealkristalls werden, vorausgesetzt der Kristall ist
geniigend dick. Dieser Ubergangsbereich von der dynamischen
zur sekundaren Extinktionstheorie ist theoretisch nur unzulanglich
beschrieben.

Wir wollen mit Hilfe dieser Eindringtiefe eine grobe Abschidtzung
fur die Versetzungsdichte erstellen, an der diese Grenze eintritt:
Stellen wir uns einen Kristall vor, der aus wiirfelférmigen Kristalli
ten mit einer Kantenldnge gleich der Eindringtiefe Ag aufgebaut ist.
Nehmen wir an, dafi jedem Kristallit eine Versetzungslinie zu
geordnet werden kann, dann bekommen wir eine
Versetzungsdichte an der Oberflache von

PAy= %
AV (6.21)
Fiir den GaAs[200]-Reflex mit Ag = 0,035 cm erhalten wir

pao= 103 (6.22)
also einen Wert, in dessen Grofifenordnung wir uns durchaus

befinden. Die hier verwendeten Galliumarsenidristalle haben die
geringsten Versetzungsdichten, die heutzutage erhaltlich sind.
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7. Zusammenfassung

Es wurde experimentell gezeigt, dafs eine erh6hte Energieauflo-
sung fiir Ruckstreuspektrometer erzielt werden kann, wie dies zur
Zeit am ILL im Rahmen der Definition eines zukiinftigen Moderni
sierungsprogrammes vorgeschlagen wird [89L]. Die an GaAs[200]
gemessene Bragglinie ist mit AE = (43£5) neV7 um einen Faktor 3,5
schmaler als die theoretische Breite des Si[111]-Reflexes. Im Ver-
gleich mit dembestehenden Riickstreuspektrometer IN10 am ILL

ist dies ein Faktor 7. Damit stellt diese Arbeit die bisher schmalste
Linienbreitenmessung an einem Braggreflex dar. Der theoretisch

mogliche Wert von AE = 13 neV fiir den gemessenen Reflex ist al-
lerdings noch nicht erreicht.

Um die Messung verbessern zu koénnen, werden folgende
Mafinamen zur Unterdriickung von Fehlerquellen vorgeschlagen:

1.) Die Temperatur beider Kristalle mufs wahrend der Messung
auf 1/10 Kelvin genau bestimmt werden. Kann sie nicht kon-
stant gehalten werden, so ist die Kanalzuweisung des Vielka-
nalanalysators auf die Temperaturdifferenz der beiden Kris-
talle zu korrigieren.

2.) Mechanische Vibrationen miissen besser unterdriickt werden.
die hier verwendete Dopplermaschine des IN10C ist nicht zur
Messung derart hoher Auflésungen konzipiert worden. Even-
tuell kann ein Mofibauerantrieb als Geschwindigkeitsgeber
eingesetzt werden. Dabei mufd darauf geachtet werden, daf3
bei der Bewegung keine Verkippungen der Kristalle
verursacht werden.

3.) Die Divergenz des einfallenden Strahls kann wesentlich zur
Linienverbreiterung beitragen. Eine gute Kollimation erleich
tert nicht nur die Justierung sondern vermindert in gleichem
Mafie  die  Linienverbreiterung durch intrinsische
Verkippungen der Netzebenen.

7 volle Halbwertsbreite, nicht entfaltet
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