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Kurzfassung

Das Verfahren der Neutronen-Ultrakleinwinkelstreuung (USANS) zur Strukturuntersu-
chung wird am Atominstitut der Technischen Universitdt Wien seit 1977 verwendet. Zum
Einsatz gelangt eine Bonse-Hart-Kamera mit zwei dreifach reflektierenden Siliziumper-
fektkristallen.

Die Aufriistung der bestehenden Bonse-Hart-Kamera mit State-of-the-Art Prazisionsgeré-
ten und die Uberpriifung des neuen Aufbaus sind Gegenstand der vorliegenden Arbeit. Die
neuen Prazisionsgerite ermoglichen die Bewegung der beiden Siliziumkristalle in nunmehr
vier Richtungen (Drehen, Kippen, Translation horizontal und vertikal). Dariiber hinaus

ist die Bonse-Hart-Kamera nun auch mit einem Winkelmessgerat ausgestattet.

Abstract

The technique of Ultra Small Angle Neutron Scattering (USANS) is since 1977 used by the
Atominstitut of the Technische Universitdt Wien. A Bonse-Hart-camera with two three
times reflecting silicon crystals is applied.

The upgrade of the existing Bonse-Hart-camera with state-of-the-art precision equipment
and the check of the new assembling are tasks of this work. The new precision equipment
allows now the movement of the crystals in four directions (rotation, tilting, horizontally
and vertically translation). Furthermore the Bonse-Hart-camera is now equipped with a

encoder.
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Kapitel 1.

Einleitung

1.1. Wieso Neutronenkleinwinkelstreuung?

Kleinwinkelstreuung ermoglicht die Untersuchung von Strukturen (wie Ausscheidungen
und Poren) in Festkorpern in der Grokenordnung von rund 30 pm bis zu 1 nm. Verwendet
man Neutronen mit Wellenlingen \ von einigen A, um sie an der inneren Struktur von
Proben zu streuen, so tritt das Beugungsbild bei kleinen (einigen Grad) bis zu sehr kleinen
Winkeln (einigen Bogensekunden) auf. Daher werden diese Verfahren SANS (Small Angle
Neutron Scattering) bzw. USANS (Ultra Small Angle Neutron Scattering) genannt.
Meist wird statt des Streuwinkels ¥} der Impulsiibertrag ¢ = 27”2 sing angegeben, der von

der Dimension A1 ist.

Neutronen eignen sich besonders als Materiesonden, da sie durch ihre physikalischen Ei-

genschaften folgende Vorteile haben:
e als ungeladene Teilchen kénnen sie weit in die Probe eindringen

e ihr magnetisches Moment ermoglicht iiber Wechselwirkung die Untersuchung von

magnetischen Strukturen

e ihr Wechselwirkungspotential ist fiir verschiedene Isotope eines Elementes unter-
schiedlich.

Um Neutronen in grofler Zahl zu produzieren, benotigt man allerdings einen Forschungs-

reaktor oder eine Spallationsquelle.
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1.2. Eine kurze Geschichte der USANS am
Atominstitut Wien

e 1977: Das erste Doppelkristall-Diffraktometer wird am TRIGA Mark-1I Reaktor
in Wien am Strahlrohr B in Betrieb genommen (Bader (1980)). Als Kristalle
dienten Scheiben von Zylinder-Siliziumeinkristallen, deren Langsrichtung eine [100]-
Richtung war. Der (400)-Reflex kam zum Einsatz, was bei einem Netzebenenabstand
dago = 1,357 A einem Streuwinkel 20 = 82,42° entspricht.

Experimentell wurde eine Halbwertsbreite von 11 prad bestimmt, wobei ein theo-
retischer Wert von 8 prad fiir den (400)-Reflex mdglich ist. Die Neutronen-Peak-

2min~! bei einem Untergrund von 17 Neutronen je Minu-

Intensitat betrug 500 cm™
te.

Der Monochromator war in drei Achsen iiber Schrittmotoren schwenkbar (Drehung,
Verkippung parallel und senkrecht zur Kristalloberfliche), wobei ein Schritt der Mo-
toren jeweils 5 Bogensekunden entsprach. Der Analysator wurde auf einem Theo-
doliten befestigt mit einer kleinsten Schrittweite von 0,1616 prad.

Die Winkelvermessung erfolgte optisch. Ein iiber mehrere Spiegel geleiteter Laser-
strahl wurde auf einer ortsempfindlichen Diode detektiert, womit eine Auflosung

von 1077 rad erreicht wurde.

e 1991: Da die Intensitat der ersten Anlage nicht die gewiinschten Ergebnisse erzielte,
wurde eine neue Anlage am Strahlrohr C mit neuen Kristallen errichtet (Zugarek
(1991)). 1985 wurde experimentell bestétigt, dass Mehrfachreflexionen die erhohten
Intensitaten in den Flanken der Rockingkurven reduzieren (Schwahn u.a. (1985)).
Ein Silizium-Nutenkristall fiir sechsfach Reflexion wurde geschnitten, der danach
geteilt wurde, um zwei identische dreifach reflektierende Nutenkristalle zu erhalten.
Als Reflexionsebene kam die (331)-Ebene zum Einsatz.

Auf der optischen Bank wurden zwei Goniometer befestigt, auf denen die beiden
Nutenkristalle montiert waren.

Der Monochromator verfiigte iiber ein Zwei-Achsen-Goniometer (Drehen 30°, Kip-
pen 10°), mit einer Winkelauflosung von jeweils 18”40,5". Der Analysator wurde
auf einem Goniometer, das mit einem Prézisionstheodoliten realisiert wurde, be-
festigt. Die zuvor manuell justierbare Mikrometerschraube wurde durch eine mit
Gleichstrommotor angetriebene Mikrometerschraube ersetzt, um auch diesen Teil
der Anlage in die Prozesssteuerung zu integrieren. Die Vermessung des Analysa-
torwinkels erfolgte iiber einen Encoder auf der Drehachse der Mikrometerschraube.
Fiir den Analysator ergaben sich fiir die horizontale Drehung eine Winkelauflésung

von 00,1513 prad und fiir die Kippung eine Auflésung von 0,3477 pirad. Die maximale
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Intensitdt betrug rund 2100 Neutronen je 180 Sekunden, die Halbwertsbreite 3,38
prad und der Untergrund 0,05 Neutronen je Sekunde.

e 2001: Entsprechend den Arbeiten von Agamalian (Agamalian u.a. (1997)) wurde
das Kristalldesign weiterentwickelt, um parasitire Intensititen in den Flanken der
Rockingkurve noch weiter zu reduzieren (Villa u.a. (2003)). Die Programme zur

Ansteuerung der Motoren wurden von Turbo-Basic auf LabView umgestellt.

e 2011: Die Ansteuerungselektronik wird komplett durch Prézisionsgerite ersetzt,
wobei besonderes Augenmerk auf die Feinjustierung und die Messung des Analy-
satorwinkels mit hoher Genauigkeit gesetzt wird. Die angesteuerten Freiheitsgrade
entsprechen dabei denjenigen der USANS-Anlage, die seit 1998 (Hainbuchner u. a.
(2000)) am Experiment S18 des Institut Laue-Langevin (ILL) in Betrieb ist, die
technische Realisierung erfolgt aber mit State-of-the-Art Prézisionsgeréten. Zahl-
reiche Testmessungen zur Stabilitdt und zur Reproduzierbarkeit der neuen Anlage

werden vorgenommen und sind Gegenstand der vorliegenden Arbeit.

In Tabelle 1.1 sind die Kenndaten der bisherigen USANS-Anlagen gelistet. Es ist hier
wichtig anzumerken, dass sich die Ergebnisse fiir die drei Aufbauten, die den (331)-Reflex
verwenden, nicht unmittelbar vergleichen lassen, da auch der Detektorabstand zum Ana-

lysatorkristall und Verwendung von Blenden im Strahlengang die Z#hlraten beeinflussen.

Tabelle 1.1.: Am Atominstitut Wien installierte Kleinwinkelstreuanlagen

Jahr Kristall- Halbwertsbreite Halbwertsbreite maximale Untergrund

Reflex theoretisch experimentell Intensitit
[nrad] [nrad] [cps/cm?]  [cps/em?]
1977 (400) 8 11 8,3 0,06
1991 (331) 2,897 3,38 8,6 0,037
2001 3,3 9,5 0,025

2011 2,91 6,4 0,031




Kapitel 2.

Wissenswertes uiber Neutronen

Dieses Kapitel verschafft einen kurzen Uberblick iber den Teilchen- und Wellencharakter
der Neutronen. Fir die quantenmechanische Beschreibung der Neutronen ist auch die
Kenntnis des Wechselwirkungspotenzials erforderlich. Wir beschiftigen uns daher mit den
méglichen Wechselwirkungen, denen Neutronen unterliegen. Zum Abschluss werden noch

Méglichkeiten zur Neutronendetektion vorgestellt.

2.1. Neutronen als Teilchen und Wellen

2.1.1. Teilcheneigenschaften

Der erste experimentelle Nachweis des Neutrons gelang Sir James Chadwick 1932 durch

die Kernreaktion zwischen Beryllium-Atomen und Alpha-Teilchen:
a+Be — 2C+n+5,704 MeV.

Neutronen bestehen aus einem up- und zwei down-Quarks und sind daher ausgedehn-
te Teilchen mit einem confinement-Radius von rund 0,7 fm. Das Neutron ist ein Spin
1/2 Teilchen und somit ein Fermion. Durch den Spin verfiigt das Neutron auch iiber ein
magnetisches Moment p,. Das freie Neutron ist instabil und zerfillt mit einer mittleren
Lebensdauer 7 {iber den $~-Zerfall in ein Proton, ein Elektron und ein Elektronantineu-

trino.

In der Neutronenoptik verwendet man Neutronen bis zu einer Energie von rund 0,5 eV,
fiir die v/c < 107" gilt. Daher konnen wir relativistische Effekte vernachléssigen und die

kinetische Energie des freien Neutrons als

2
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Tabelle 2.1.: Wichtige Neutronen-Eigenschaften (aus Nakamu-
ra, K. et al. (Particle Data Group) (2010))

Eigenschaft Wert

Ruhemasse m,, 1,00866491597(43) u
magnetisches Moment p,, —1,91304273(45) '
mittlere Lebensdauer 7 885,7(8) S

I Kernmagneton piy= QZZ

angeben.

2.1.2. Welleneigenschaften

Laut Louis de Broglie ist jedem Teilchen mit Impuls p = m - v eine Welle mit Wellenldnge
A und der Kreisfrequenz w zuordenbar:

A== W= (2.2)

h h E
W
Setzt man nun diese Beziehung in den Ausdruck fiir die Energie (Gleichung (2.1)) ein,

erhalt man:

B Rk

E n — -
k 2m, A2 2m,,

, (2.3)

wobei in der letzten Umformung mit k& der Betrag des Wellenvektors iiber k£ = 2{ bestimmt
ist. Neutronen konnen also als Materiewellen verstanden werden. Damit ist auch eine
quantenmechanische Beschreibung mdéglich. Betrachten wir ein zeitunabhéngiges System,
das sich in einem Energieeigenzustand E = h - w befindet, so konnen wir es mittels der

zeitunabhéngigen Schrédingergleichung

2m

(~3m8 4V () 0l = Bo(r) (2.4)

beschreiben. Um zu wissen, welches Wechselwirkungspotenzial V' (r) dabei anzuwenden

ist, betrachten wir, welchen Wechselwirkungen Neutronen unterliegen.
e Neutronen haben eine endliche Ruhemasse und unterliegen daher der Gravitation,

e Neutronen haben ein magnetisches Moment und nehmen daher auch an der elektro-

magnetischen Wechselwirkung teil,

e Neutronen zerfallen iiber den Beta-Zerfall der Teil der schwachen Wechselwirkung

ist und
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e Neutronen wechselwirken mit den Atomkernen iiber die starke Wechselwirkung.

Von den oben genannten Wechselwirkungen ist bei unseren Betrachtungen einzig die star-

ke Wechselwirkung wesentlich. Das zugehorige Potenzial ist das Fermi-Pseudopotenzial

B 2 h?

m

V(r) b-o(r), (2.5)

wobei b die gebundene Streuldnge darstellt. Trifft eine Welle auf einen einzelnen Atomkern
und wird an diesem gestreut, so bezeichnet die gebundene Streuldnge b die Phasenver-

schiebung zwischen einfallender und auslaufender, gestreuter Kugelwelle.

2.2. Neutronendetektion

2=y
- 4} ot o — A PP PRI |
z | il | | | | | |
w4
] K 3Helnpl
s
2 0 8Li[n, alpha]
x ¥ —j-
© [I] 108 [n, alphal
.
g -
E P 3 -+
g '—m
s
3 -
=}
e 2
8 x =3 -
'_m
-— L
w
E
x — s bt i | | ! | "
o 5 5 5 | 5 | 51 51 5] 5] 5
1x 102 1x 107! 1 1x 10 1x 102 1 x 109 1% 10% 1% 10° 1x s 1x w0
Energy (eV)

Abbildung 2.1.: Wirkungsquerschnitt einiger fiir die Neutronendetektion wesentlicher Re-
aktionen (aus Knoll (2010))

Neutronen sind elektrisch neutrale Teilchen und kénnen daher nicht direkt detektiert wer-
den. Zur Detektion eignen sich Elemente, die Neutronen einfangen und als Folgeprodukt
elektrisch geladene Teilchen emittieren - also (n, «)- und (n, p)-Reaktionen. Die Wahr-
scheinlichkeit, dass ein Kern ein Neutron einfangt, wird als Absorptionswirkungsquer-
schnitt bezeichnet und ist sehr von der Neutronenenergie abhingig. Der Wirkungsquer-
schnitt hat die Dimension einer Fliche und wird in der Kernphysik hiufig in barn (10~2®
m?) angegeben. In den vorliegenden Experimenten detektieren wir thermische Neutronen

(Energie <0,5 eV), der Wirkungsquerschnitt der Einfangreaktionen von *He, °Li und '°B
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ist in Abbildung 2.1 als Funktion der Neutronenenergie dargestellt. Der Wirkungsquer-
schnitt fillt fast tiber den ganzen Bereich mit 1/v (v gibt die Neutronengeschwindigkeit

an) ab. Die zugehorigen Reaktionen lauten:

Ti+s3a  zu 6%

éOB—I—én—> ’ 2
i+ 30 72094 %

OLi+on — SH + 5a

gHe—kén—)?H—l—}p



Kapitel 3.

Zur Theorie der Neutronenreflexion

an Perfektkristallen

Geometrische Uberleqgungen zur Beugung von Neutronen an Kristallen fihren auf die
Bragg’sche Gleichung. Fir die eingehendere Diskussion der Beugung verlassen wir aller-
dings den Real-Raum, um in den reziproken Raum tberzugehen. Nach einer Darstellung
der Ergebnisse der quantenmechanischen Streutheorie beschiftigen wir uns mit der ,dy-
namischen Beugungstheorie, die die Form der gemessenen Rocking-Kurven theoretisch

beschreibt.

3.1. Geometrische Uberlegungen

Bragg'sche Gleichung

In Abbildung 3.1 treffen Neutronen der Wellenlinge A unter einem Winkel ¥ auf einen
Kristall mit Netzebenenabstand d. Konstruktive Interferenz tritt genau dann auf, wenn

die Bragg’sche Gleichung
n-\ = 2dsind mitn = 1,2,3,... (3.1)

erfillt ist.

Ewald-Konstruktion

Ein Kristall ist eine periodische Anordnung von Atomen, Molekiilen oder Ionen. Zur

Beschreibung im realen Raum eignet sich die Kristallstruktur. Diese besteht aus der Basis
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Abbildung 3.1.: Zur Herleitung der Bragg’schen Gleichung. Konstruktive Interferenz tritt
nur dann auf, wenn der Gangunterschied A ein ganzzahlig Vielfaches n
der Wellenldnge A ist (aus Massa (2007)).

Abbildung 3.2.: Zur Darstellung der Ewald-Konstruktion. Auf der linken Seite ist der reale
Raum mit den Netzebenen des Kristalls abgebildet. Rechts ist die Situati-
on im reziproken Gitter dargestellt. Die d* sind reziproke Gittervektoren
(aus Massa (2007)).
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und dem Gitter. Alle Gitterpunkte R sind durch Linearkombinationen
R = ua; +vas + wags

dreier linear unabhéngiger Basisvektoren aq, as, as darstellbar. Die Vektoren werden da-
bei so gewahlt, dass die Koeffizienten u, v, w ganzzahlig sind.
Eine Netzebene wird durch die Vektoren %al, %ag, %ag festgelegt, wobei h, k[ die Mil-
ler’schen sind. Zu einer Netzebene gibt es unendlich viele parallele Ebenen, die man Net-
zebenenschar nennt. An den Netzebenen finden die Beugungserscheinungen statt. Zur
mathematischen Beschreibung ist es giinstig, auf das reziproke Gitter iiberzugehen, da im
reziproken Gitter die Netzebenen auf Punkten abgebildet werden.
Die reziproken Gittervektoren H sind Linearkombinationen der reziproken Basisvektoren
aj,as, a;

H = haj + kaj + lag, (3.2)

und mit den Basisvektoren aq, as, as darstellbar als

. 2m . 2m . 2m
alzva2xa3,a2:—agxal,a3:—a1xa2

14 4 (3.3)
mit V' = a; - (az X az) Volumen der Einheitszelle.

In Abbildung 3.2 ist auf der linken Seite der reale Raum mit den Netzebenen des Kristalls
und d, der die Linge des Netzebenenabstandes d hat und in die Richtung der Flichennor-
malen zeigt, dargestellt. Auf der rechten Seite ist dieselbe Situation im reziproken Gitter
mit den reziproken Netzebenenabstandsvektoren d* eingezeichnet. Der Ubergang erfolgt

dabei in folgenden Schritten:

e In Richtung des einfallenden Strahls wird vom Punkt K aus die Léange % abgetragen
und erhilt den Punkt O.

e Von O aus zeichnet man nun eine Normale auf die Netzebene im realen Gitter -
da die realen und die reziproken Vektoren laut ihrer Definition normal aufeinander
stehen. Der Abstand zwischen Punkt O und dem Schnittpunkt mit der beugenden
Netzebene ist gerade %.

e Verldngert man nun d—; in gleicher Richtung um den selben Betrag, so erhdt man

einen weiteren reziproken Gitterpunkt.

e Zeichnet man nun einen Kreis mit dem Mittelpunkt K und dem Radius |0K]|, so

erhilt man die sogenannte Fwald-Kugel.

Liegen nun zwei reziproke Gitterpunkte auf der Ewald-Kugel, so ist die Bragg-Bedingung
erfiillt.
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detector

Abbildung 3.3.: Darstellung der Streugeometrie (aus Sears (1989)).

3.2. Quantenmechanische Streutheorie

Problemstellung

Einfallende Teilchen mit Wellenvektor k wechselwirken mit einem Potenzial V' (r) und ha-
ben nach der Wechselwirkung den Wellenvektor k’. Im Fall der Neutronenstreuung sind die
einfallenden Teilchen Neutronen und das Potenzial wird durch die starke Wechselwirkung
mit den Kernen des Kristalls erzeugt, wobei andere Wechselwirkungsarten vernachléssigt

werden.

In Abbildung 3.3 ist die Streugeometrie mit dem einfallendem Wellenvektor k und dem
gestreutem Wellenvektor k' dargestellt. Detektiert werden die gestreuten Neutronen in

einer Entfernung |r|, wobei der Offnungswinkel des Detektors d§2 betrigt.

Differentieller Wirkungsquerschnitt

Der differentielle Wirkungsquerschnitt g—g ist das Verhéltnis aus der in df) je Zeiteinheit
gestreuten Teilchen zu der Anzahl der je Zeiteinheit und je Flicheneinheit einfallenden

Teilchen. Unter Beriicksichtigung der Stromdichte j, der Anzahl an Teilchen je Zeiteinheit
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und je Flacheneinheit, ist der differentielle Wirkungsquerschnitt gegeben durch

do 7 (J streu®r)
= = _streu7r/ 3.4
ds2 jein ( )
Quantenmechanische Formulierung

In grofer Entfernung vom Streuort setzt sich die Wellenfunktion aus einer einfallenden
etkr

ebenen Welle (o< €*7) und einer gestreuten Kugelwelle (o< f (9, ¢) - <) mit der Streuam-

T

plitude f (¥, ) zusammen. Das asymptotische Verhalten der Wellenfunktion ist fiir grofe
r mit der Streuamplitude f (¥, ) als

ikr

e — e+ f(0,0)- (3.5)

darstellbar. Da das Fermi-Pseudopotenzial als Wechselwirkungspotenzial V () nur von
sehr geringer Reichweite ist, konnen wir die Neutronen vor und nach der Streuung als

freie Teilchen annehmen. Es ist die zeitunabhingige Schrodingergleichung

h2
Hipg (1) = Exthg (1) mit  H = —%A +Vi(r). (3.6)
zu 16sen. Die zugehorigen Energieeigenwerte sind
h2k?
E, = . .
g 2m (3.7)
Formt man nun Gleichung (3.6) folgendermafen um
9 9 2m

so konnen wir diese Gleichung mittels der Methode der Green’schen Funktion 16sen. Erfiillt

eine Green’sche Funktion G (v, /)
(V+E) G (r,r) = 8 (r—7'), (3.9)

dann ist eine Partikulédrlosung der Gleichung (3.8)

2m

D = / Pr G (1,7 S0V (1) - () (3.10)
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Die Green’sche Funktion G (r,7') ist dabei eine Kugelwelle

1 e:l:ik\'r'—'r’|

G* (r,r) = : (3.11)

Cdm e — |

wobei fiir die vorliegende Problemstellung die retardierte Green-Funktion G (v, 7') die
richtige Wahl ist, da diese eine auslaufende Welle beschreibt. Die homogene L&sung der

Gleichung (3.9) wéhlt man so, dass sie die einlaufende ebene Welle

whomogen = eikr (312)

ist. Als Wellenfunktion 1 erhalten wir die Lippmann-Schwinger-Gleichung

Y = ek 4 /d3T/G+ (r, 7Y U (") Yy (1), (3.13)
mit dem reduzierten Potenzial U (r) = 22V (r).

Entwicklung fiir groe Abstinde r

Betrachten wir elastische Streuung |k’| = |k| und beriicksichtigt man nun noch, dass der

Detektor in grofser Entfernung vom Streuort positioniert ist, so vereinfacht sich mit

/ 12
]T—r’|:r\/l—2%+r— —— r — e’ (3.14)
r

7”2 r—00
die Wellenfunktion v

ikr
ikr 2m e

— €
W r—00 4mh? r

/ Brle Ty (") Yy ("), (3.15)

mit k' = e, k. Vergleicht man Gleichung (3.5) mit Gleichung (3.15) so erhiilt man fiir die
Streuamplitude f (¢, )
m

f(0,0) = — 5 &' e F TV (¢ gy, (7). (3.16)

Fiir den differentiellen Wirkungsquerschnitt bendtigen wir nach Gleichung (3.4) die Wahr-

scheinlichksstromdichten 3

Jein/streu = % (¢ein/streuv¢ein/s‘creu - V¢ein/streu¢ein/streu) . (317)

Setzt man die oben erhaltenen Ausdriicke fiir die gestreute und die einfallende Wellen-
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funktion ein und betrachtet man groke Entfernungen r vom Streuzentrum, so ist der

differentielle Wirkungsquerschnitt das Absolutquadrat der Streuamplitude

do

o5 = |10.0) (3.18)

Born’sche Ndherung

In Gleichung (3.13) kommt die Wellenfunktion 1, sowohl auf der linken als auch auf der
rechten Seite vor. Born schlug daher eine iterative Losung vor. Fiir den ersten Iterations-

schritt ergibt sich

wk — eikr+/d3T/G+ (T,T/)U(T/) eikr
(3.19)
s [ [ @0 e UGG U ) 0.

Setzt man nun diese Iteration erneut in Gleichung (3.13) ein, so erhélt man den zweiten
Iterationsschritt. Dieses Verfahren kann beliebig fortgesetzt werden und ist als Born’'sche
Reihe bekannt. Nimmt man nur einmalige Wechselwirkung mit dem reduzierten Potenzial
U (r) an, so spricht man von der Ersten Born’schen Niherung. Die Erste Bornsche N&-
herung nimmt an, dass die Welle im Kristall nur einmal gestreut wird und vernachlissigt
daher die Riickwirkung der gestreuten Welle auf die einfallende Welle. Berechnet man
die Streuamplitude nach der Ersten Born’schen Nédherung so ergibt sich fiir elastische

Streuung mit dem Streuvektor ¢ = k — k'

m
2w h?

f(0,0) = 'V (r') e, (3.20)
Die Streuamplitude ist also die Fouriertransformierte des Potenzials. Wendet man die
Erste Born’sche Ndherung auf das Streuproblem von Neutronen an Perfektkristallen an,
so spricht man von der Kinematischen Beugungstheorie. Eine zentrale Grofe in der Beu-
gungstheorie ist die Reflektivitat - das Verhéltnis aus reflektiertem zu einfallendem Neu-
tronenstrom. Durch die Annahme von ausschliefslich einfacher Reflexion wird die Reflek-
tivitat fiir Kristalle, die dicker als ein pm sind, grofer als eins (Sears (1989)) - dass heifit,
die Neutronenzahlerhaltung wird verletzt. Daher ist die Erste Bornsche Ndherung nicht
zielfiithrend. Im folgenden Abschnitt wird ein anderer Losungsansatz vorgestellt, der auch

die gegenseitige Wechselwirkung aller angeregter Wellen berticksichtigt.
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3.3. Dynamische Beugungstheorie

Ein Perfektkristall ist eine Anordnung periodischer Streuzentren. Daher kann sowohl das
Potenzial als auch die Wellenfunktion als gitterperiodische Funktion angeschrieben wer-
den. Das ist der Ausgangspunkt der Dynamischen Beugungstheorie (Rauch u. Petrascheck
(1976), Rauch u. Petrascheck (1978)).

Zu l6sen ist die zeitunabhéngige Schrodingergleichung (Gleichung (3.6)). Als Losungsan-

satz dienen nun gitterperiodische Wellenfunktionen, die sogenannten Blochwellen

¥ (r) = e* - u(r)
ZU(H> (HT (3.21)

u(r)

mit
u(r) = u(r+ R) (3.22)

folgt auch fiir die Wellenfunktion
Y(r+R) = * 4 (r). (3.23)

Das Wechselwirkungspotenzial zwischen Neutron und Atomkern wird wieder durch das

Fermi-Pseudopotenzial

Vir) = S ey (3.24)

dargestellt. In der kohérenten Streuldnge b, ist der Debye-Waller-Faktor bereits beriick-
sichtigt. Die Vektoren zu den Gitterpositionen werden mit r; bezeichnet. Damit man
sieht, dass auch das Potenzial gitterperiodisch ist, wenden wir zunéchst die Fouriertrans-

formation an

Vik) = %/d:;rv (r) e~k

_ e LS kR 3 ik (3.25)
mV, N, 4~" c

J Pi
A\

N J/

7

~~ TV
Gitter faktor Struktur faktor

mit dem Kristallvolumen V' = N,V,, dem Vektor R; zum Nullpunkt der Zelle j und
dem Vektor p, vom Nullpunkt der Zelle zum Atom ¢. Der Gitterfaktor ergibt den Wert
1 ausschlieflich fiir den Fall, dass k = H gilt. Der Gitterfaktor F' ergibt sich fiir das
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Diamantgitter des Siliziumkristalles zu

8 falls h + k + [ durch 4 teilbar
F = q4(141i) fiirh,k,ungerade (3.26)
0 sonst

Bildet man nun die Umkehrung der Fouriertransformation, so erhdlt man
Vir)=> V(H)H, (3.27)
H

dass Potenzial ist also auch gitterperiodisch darstellbar.

Setzt man die gitterperiodischen Ansétze (Gleichung (3.21) und (3.27)) in die zeitun-
abhéngige Schrodingergleichung ein, gelangt man zur Grundgleichung der Dynamischen

Beugungstheorie

(;—m(KJrH)?—E)-u(H):—%;V(H—H’)-U(H’), (3.28)

mit dem Wellenzahlvektor im Kristall K. Als Losung erhalten wir also unendlich viele
Wellen, die sich jeweils um einen reziproken Gittervektor H unterscheiden. Um das Glei-
chungssystem (3.28) zu 16sen, gehen wir von der Bragg-Gleichung (3.1) aus. Deutliche
Intensitat wird vorliegen, wenn der reflektierte Wellenvektor nahe der Ewald-Kugel liegt.
Im Bragg-Fall sind also sowohl der Nullpunkt 0 und ein reziproker Gittervektor H in un-
mittelbarer Nidhe der Ewald-Kugel (Abbildung 3.2). Diesen Fall nennt man Zweistrahind-

herung. Fiir die weitere Vorgehensweise sei auf Rauch u. Petrascheck (1976) verwiesen.

Ergebnis der Dynamischen Beugungstheorie

Die Reflektivitéit eines dicken Einkristalles und damit die Rockingkurve ergibt sich nach
der Dynamischen Beugungstheorie (Rauch u. Petrascheck (1976), Rauch u. Petrascheck
(1978)) zu

Ry = | b=t (3.20)

1—yJa—2% |y>1

mit dem wverallgemeinertem Winkel y

b—1) Y9 4 qp
y= =D F ta (3.30)

SV
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und
B v _ cosYy
a =20, —19)sin(2¢,) , b = o5 (3.31)
V(0) 4xNb. V(H)  4mb.|F]| (3.32)

E K2 ' FE k23

mit der Gitterkonstante des Kristalls a, dem Winkel + zwischen einfallender Welle und
der Flachennormalen und dem Winkel vy zwischen reflektierter Welle und der Fléchen-
normalen. Der Bereich —1 < y < 1 ist der Totalreflexionsbereich. Diesen Bereich kann

man mit Hilfe von k = 27” als Winkelbereich

beNX? |F|  [cosym
A = 3.33
4rsin (29) | cosy (3:33)

umformen.

Nutenkristalle

Wenn der Neutronenstrahl in einem Nutenkristall m-fach reflektiert wird, so ergibt sich
fiir die resultierende Reflektivitit R, (y) (Bonse u. Hart (1965))

R, (y) = [R(y)]™, (3.34)

beziehungsweise fiir die gemittelte Intensidtsverteilung

1 ly| <1
R(y) = =\
(1— 1——2) ly] > 1.

Y

(3.35)

In Abbildung (3.4) sind die gemittelten, theoretischen Rockingkurven dargestellt. Es ist
gut zu erkennen, dass durch Mehrfachreflexion in Nutenkristallen die Flanken in den
Rocking-Kurven geringer werden. Bei dem in der USANS-Anlage Wien verwendeten

Silizium-Kristall wird Dreifachreflexion verwendet.

Bonse-Hart-Kamera

Da in der Bonse-Hart-Kamera zwei Kristalle (Monochromator und Analysator) verwendet

werden, ergibt sich die gemessene Intensitit I (A) oder Rockingkurve durch Faltung der
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— 1z Reflexion

— 3z Reflexion ||
0.9+ — bz Reflexion | |
— Tz Reflexion

9z Reflexion |

<ol

Abbildung 3.4.: Theoretische, gemittelte Rockingkurven fiir mehrfache Reflexion an einem
Nutenkristall

Reflexionskurven der beiden Kristalle
1) = [dy R R+ )" (3.36)

Fiir die Bonse-Hart-Kamera in Wien wird sowohl fiir den Monochromator- als auch fiir
den Analysatorkristall Dreifachreflexion verwendet. Ein Vergleich der theoretischen Kurve
nach Gleichung (3.36) fiir m = n = 3 mit der gemessenen Rockingkurve ist in Abbildung
3.5 dargestellt.
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Abbildung 3.5.: Theoretische und gemessene Rockingkurve fiir jeweils dreifache Reflexion
am Monochromator- und am Analysatorkristall.



Kapitel 4.

Die USANS am Atominstitut Wien

In diesem Kapitel wird der TRIGA Mark-II Reaktor, der Forschungsreaktor der als Neu-
tronenquelle dient, vorgestellt. Wir werden dann auf den prinzipiellen Aufbau der USANS-
Anlage in Wien eingehen und zum Schluss noch genauere Informationen zum Vorgdnge-

raufbau erhalten.

4.1. TRIGA Mark-11 Reaktor

TRIGA-Reaktoren (TRIGA = Training, Research, Isotope Production, General Atomic)
sind Forschungsreaktoren des Swimmingpool-Typs. Der TRIGA Mark-II Reaktor des Ato-
minstitutes wurde in den Jahren 1959 bis 1962 von General Atomic, San Diego/Kaliforni-
en, USA, errichtet. Am 7. Méarz 1962 wurde der Reaktor erstmals kritisch. Eine maximale
thermische Dauerleistung von 250 kW mit einer maximalen Neutronenflussdichte im zen-

26=1 ist erreichbar.

tralen Bestrahlungsrohr von 10 ¢cm™
Der Reaktorkern besteht aus etwa 80 Brennelementen (Durchmesser 3,75 ¢cm, Linge 72,24
cm), die in einer regelméfigen Gitterplatte angeordnet sind. Zur Temperaturiiberwachung
des Brennstoffes enthalten je zwei Brennelemente drei Thermoelemente. Bei Maximalleis-
tung (250 kW) betréigt die Brennstoff-Zentraltemperatur etwa 250 °C. Der Austausch der
erzeugten Wérme erfolgt {iber einen Primérkreislauf (deionisiertes, destilliertes Wasser,
Temperatur: 20 °C bis 40 °C) und einen durch Warmetauscher gekoppelten Sekundéarkiihl-
kreis (Brunnenwasser, Temperatur: 12 °C bis 18 °C).

Eine Sh-Be-Photoneutronenquelle dient als Neutronen-Startquelle. Zur Regelung der Re-
aktorleistung kommen drei Borkarbid-Absorberstibe zum Einsatz. Zwei dieser Stdbe ver-
fiigen iiber einen Elektromotorantrieb, ein Stab wird pneumatisch gesteuert.

Der in der Brennelementhiille enthaltene Brennstoff besteht aus einer homogenen Mi-

schung aus
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Abbildung 4.1.: Querschnitt des TRIGA Mark-II Reaktors am Atominstitut Wien (Ato-
minstitut (2011))



USANS Aufbau in Wien 22

e acht Gewichtsprozent Uran (mit einer Urananreicherung von 20% 3°U)
e cin Gewichtsprozent Wasserstoff
e 91 Gewichtsprozent Zirkonium.

Das Zirkonhydrid dient gleichzeitig auch als Moderator und verfiigt iiber die besondere
Eigenschaft, mit hoherer Brennstofftemperatur schlechter zu moderieren. Auf Grund die-
ser Eigenschaft ist auch fiir 40 ms im Impulsbetrieb eine Leistung von 250 MW mit einer

2

Neutronenflussdichte von 106 cm™2s~! méglich.

4.2. USANS Aufbau in Wien

Am Strahlrohr C (Abbildung 4.1) ist die USANS aufgebaut. Die Neutronen, die den am
Ende des Strahlrohrs befindlichen Kollimator passieren, haben durch Moderation eine
Energie, die einer Maxwell-Boltzmann-Verteilung entspricht. Nach dem Kollimator ist
ein Borsduretank und eine Betonabschirmung aus Strahlenschutzgriinden aufgebaut. Der
Aufbau der USANS entspricht einer Bonse-Hart-Kamera (Bonse u. Hart (1965)), bei der

sich zwei perfekte Siliziumkristalle zueinander in Bragg-Stellung befinden.

Welchen Weg die Neutronen in der Bonse-Hart-Kamera nehmen, ist in Abbildung 4.2

¥

Perfektkristall n
Analysator Optische Bank

Cd-Absorber

Detektor Perfektkristall
Monochromator

Abbildung 4.2.: Schematische Darstellung der Bonse-Hart-Kamera (Atominstitut (2011))

dargestellt. Der erste Kristall (Monochromator) befindet sich innerhalb der Betonabschir-
mung auf einer 150 ¢m langen optischen Bank. Der Monochromator dient zur Selektion
einer bestimmten Wellenldnge. Die Wellenldnge A ergibt sich nach der Bragg-Bedingung
zu A = 2dsin?d. In Wien wird die (331)-Ebene des Silizinmkristalls mit dem Netzebenen-
abstand ds3=1,246A verwendet. Der Bragg-Winkel ¢ fiir diese Ebene betriigt 45° und
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es ergibt sich eine Wellenléinge von 1,76 A. Der zweite Kristall (Analysator) befindet sich
auch auf der optischen Bank, allerdings aufterhalb des Betonabschirmung.

Optional kann aufserhalb des Betontanks zwischen Monochromator und Analysator eine
Probe in die dafiir vorgesehene Halterung eingebracht werden. Senkrecht zur optischen
Bank befindet sich in Richtung des Analysatorstrahlausgangs auf einem Aluminiumgestell

ein Neutronendetektor.

4.2.1. Messprozess an der USANS

Der Monochromatorkristall bleibt wiahrend der Messung in Ruhe. Der Analysatorkristall
wird gedreht und die in den Detektor gebeugte Neutronenintensitit wird als Funktion des
Analysatordrehwinkels aufgezeichnet. Die detektierte Intensitét ist aufgrund der dynami-
schen Beugungstheorie als Funktion des Analysatordrehwinkel ¢ darstellbar (Gleichung
(3.36)).

4.2.2. Technische Daten der ,alten” USANS-Anlage

Der Monochromator- und der Analysatorkristall waren jeweils auf einem Theodoliten
montiert, auf dem zwei Goniometer befestigt waren. Die md&glichen Bewegungsrichtun-
gen der Kristalle waren horizontal und vertikal. Die beiden Goniometer wurden iiber
Schrittmotoren betrieben. Zu beriicksichtigen war ein Fehler von 0,007 prad bei hori-
zontaler Drehung, da das gesamte Bewegungssystem nichtlineares Verhalten zeigte. Der
Neutronenquerschnitt von 26 mm x 26 mm ergibt sich aus der Stellung der Kristalle in

Braggstellung von 45°.

Tabelle 4.1.: Technische Daten der USANS-Vorgéngeranlage in Wien (Villa (2001))

. . . - "
Monochromator-Goniometer Winkelauflosung fiir Drehung 87,5089 prad = 18,05

Kippung 87,5089 prad = 18,05”
Winkelauflosung fiir Drehung 0,1513 prad = 0,0312”
Kippung 0,3471 prad = 0,0717"
mit der Halbwertsbreite 3,3 prad = 0,6807”
Analysator-Goniometer Neutronenstrahlquerschnitt 26 mm x 26 mm
Untergrund 0,025 Neutronen/s
Peakintensitit 9,5 cps/cm?

integrale Intensitit 285 cps/cm?




Kapitel 5.

Experimentelle Realisierung der
USANS Wien

In Abbildung 4.2 auf Seite 22 wird der prinzipielle Aufbau der Bonse-Hart-Kamera skiz-
ziert. In diesem Kapitel diskutieren wir, welche Mafnahmen erforderlich sind, um die
Bonse-Hart-Kamera aufzubauen. Wir erfahren mehr tber die verwendeten Einkristalle
und welche Komponenten verwendet werden, um die Kristalle zu bewegen/stevern. Dar-
tber hinaus beschdftigen wir uns mit den Komponenten, die zum FEinsatz kommen, um
Signale zu messen. Fin weiterer Punkt ist die Erorterung, wie die Steuerkomponenten
(Aktoren) und die Messkomponenten (Sensoren) mit dem Computer kommunizieren. Den

Abschluss bildet ein kurzer Abriss iber die verwendete Software.

5.1. Perfektkristalle

Die Siliziumeinkristalle wurden vom Vorgingeraufbau {ibernommen und auf von der in-
stitutseigenen Werkstatt neugefertigten Aluminiumplatten mit doppelseitigem Klebeband
befestigt.

Dreifachreflexionen werden verwendet, da diese bei nicht zu grofsem Intensitédtsverlust eine
Rockingkurve, die sehr dhnlich einer Dreiecksfunktion ist, liefert (siehe Abbildung 3.5).
Die spezielle Form der verwendeten Kristalle geht auf Arbeiten von Agamalian (Agama-
lian u.a. (1997)) zuriick. Ist die lingere Kristallplatte nicht durchschnitten, so konnen
sich Neutronen innerhalb des Kristalls ausbreiten und den Kristall nur einfach reflek-
tiert verlassen, was zu einer Erh6hung der Zihlraten in den Flanken der Rockingkurve
fithrt. Daher wurde die langere Kristallplatte geschnitten und in den neu entstandenen
Zwischenraum ein Cadmiumblech eingebracht (Villa (2001)). Das Cadmiumblech absor-
biert Neutronen und verhindert somit, dass nur einfach gestreute Neutronen den Kristall

verlassen.



Steuern 95

5.2. Steuern

5.2.1. Aktoren

Die Bewegung der Kristalle soll vier Freiheitsgrade aufweisen

horizontale Verschiebung

vertikale Verschiebung

Drehung
e Kippung.

Als Aktoren des Monochromator- und des Analysatorsystems dienen jeweils zwei
Prézisions-Mikrostelltische (horizontale und vertikale Bewegung), Prizisionsdrehtisch und
Prézisionskipptisch von Physik Instrumente (PT) GmbH & Co. KG. Das Analysatorsys-
tem verfiigt zusétzlich {iber einen Piezoantrieb, um eine Feineinstellung des Analysator-
winkels zu ermdglichen. Eine Auflistung der verwendeten Komponenten und die Umrech-
nung Schritte in mm bzw. ° der verwendeten Aktoren gibt Tabelle 5.1. Eine schematische
Darstellung der Zusammensetzung dieser Komponenten gibt Abbildung 5.1(a) fiir den
Monochromator und Abbildung 5.1(b) fiir den Analysator.

Tabelle 5.1.: Aktoren zur Bewegung des Monochromators und des Analysators und deren
wichtigsten Eigenschaften

Funktion Gesamt- Umrechnung maximale
bereich Geschwindigkeit
[cts/s]
Mono-
chromator
M-403.6DG  horizontal 150 mm 9 mm = 512000 cts 1422222222
M-403.2DG vertikal 50 mm 9 mm = 512000 cts 1422222222
M-037.DG  Drehung 360° 81°= 2401000 cts 177851,8519
M-043.D01  Kippung 14° 25 mm = 7077888 cts 212336,64
65 prad/pm
Analysator
M-403.4DG  horizontal 100 mm 9 mm = 512000 cts 1422222222
M-403.2DG vertikal 50 mm 9 mm = 512000 cts 142222,2222
M-036.DS1  Drehung 360° 25°= 7077888 cts 212336,64
M-043.D01  Kippung 14° 25 mm = 7077888 cts 212336,64

65 prad/pm
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5.2.2. Technische Daten der einzelnen Aktoren

Besonders interessant bei Verwendung der Aktoren sind Reproduzierbarkeit und kleinste
Schrittweite. Bevor wir auf die Besonderheiten der einzelnen Positioniersysteme eingehen,
betrachten wir noch Definitionen von Spezifikationen, wie sie in technischen Datenbléttern

auftreten.

e Rechnerische Auflosung ist die kleinste theoretische Bewegung, die ein Positionier-
system durchfithren kann und liegt meist um Faktoren unter der kleinsten Schritt-

weite.

e Kleinste Schrittweite ist die kleinste Bewegung, die wiederholbar durchgefiihrt wer-

den kann.

e Umkehrspiel ist der Positionierfehler, der bei einer Richtungsdnderung auftritt. Um-
kehrspiel entsteht durch relative Bewegungen der Antriebskomponenten zueinander,

die aber zu keine Positionséinderung fiihrt.

o Unidirektionale Wiederholbarkeit ist die Genauigkeit, mit der eine Position zuver-
lassig wiederholt eingenommen wird, wenn sie aus der gleichen Richtung angefahren

wird.

Wie in Tabelle 5.2 zu sehen ist, ist das Umkehrspiel um ein vielfaches héher als die unidi-
rektionale Wiederholbarkeit. Daher sollte bei Ansteuerung der Gegenrichtung zuerst ein
Spielausgleich erfolgen, das heifst, es ist zuerst eine um z. B.: 500 Schritte grofsere Distanz

in die Gegenrichtung zu fahren, bevor in die gewiinschte Richtung gefahren wird.

Prazisionsmikrostelltisch

Die Prazisionsmikrostelltische sind mit einem DC-Getriebemotor ausgeriistet, als inte-

grierter Sensor dient ein Rotationsencoder.

Prazisionsdrehtisch

Es gelangen zwei verschiedene Fabrikate (M-036.DS1 und M-037.DG) zum Einsatz.

Die M-037 Serie verfiigt iiber einen Schneckenantrieb mit DC-Getriebemotor. Die M-036
Serie, die fiir den Analysator verwendet wird, ist mit einem Tangentialantrieb ausgestattet
und besitzt einen DC-Motorantrieb. Da die theoretische Halbwertsbreite der Rockingkurve
2,897 prad betrdgt und damit in der Grofenordnung der kleinsten Schrittweite der M-036
Serie liegt, wird der Drehtisch zusétzlich mit einem Piezotranslator aufgeriistet. Der Piezo
E-665.XR LVPZT-Amplifier /Servo der Firma Physik Instrumente (PI) GmbH & Co. KG
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ist iiber die Steckkarte E-816 ComputerInterface and Command Interpreter Submodule
am Computer verbunden. Eine eingehendere Diskussion dieses Aufbaus erfolgt in Kapitel
7.

Prazisionskipptisch

Der Prézisionskipptisch ist mit dem DC-Antriebsmotor iiber eine spielfreie Magnetkopp-

lung verbunden.

Tabelle 5.2.: Technische Daten der Aktoren

M-403.xDG M-036.DS1 M-037.DG M-043.D01

Rechnerische Auflésung 0,018 pm - 0,59 prad 0,23 qprad
Kleinste Schrittweite 0,2 pum 2 prad 3,5 qrad 5 qrad
Umkehrspiel 10 pm 40 yrad 200 prad 175 pm
Unidirektionale
Wiederholbarkeit 1 um 10 prad 30 prad 15 qrad
5.3. Messen

Zu messen sind auf der einen Seite Neutronenintensitidten, auf der anderen Seite ist auch

der Analysatordrehwinkel genau zu vermessen.

5.3.1. Analysatorwinkelmessung

Das Winkelmessgerdt RON 905 der Firma Dr. Johannes Heidenhain GmbH ist iiber eine
Kupplung in den Analysatoraufbau integriert. Der RON 905 ist ein Winkelmessgerét
mit Eigenlagerung und integrierter Statorkupplung. RON wird im Kapitel 7 eingehender

vorgestellt.

5.3.2. Neutronenintensitdtsbestimmung

Die Neutronenreaktionen, die die Grundlage fiir die Detektion bilden, werden inklusive
Absorptionsquerschnitten in Kapitel 2.2 erkldart. Da die Neutronenanzahl im Reaktorbe-
trieb schwankt, zeichnen wir nicht ausschlieflich die in den Detektor gebeugte Neutronen-
intensitit auf, sondern wir benotigen auch noch eine Referenzintensitat (Monitorsignal).
Auf dieses Monitorsignal wird dann die Neutronenzéhlrate nach dem Analysator (Mess-

signal) normiert (siehe Gleichung (6.2)).



Messen 28

Neutronendetektor nach dem Analysator

Ein Endfenster BF3-Zahlrohr RSN 1085-MG von Reuter Stokes Electronic Components
mit einem Durchmesser von 50 mm und einer Lange von 360 mm gelangt zum Einsatz. Der
Neutronendetektor befindet sich im Zentrum einer zylinderformigen Paraffinabschirmung
mit einem Durchmesser von 410 mm und einer Linge von 800 mm. Dieser Zylinder ist
auf einem Aluminiumgestell befestigt, wodurch sowohl ein seitliches Justieren wie auch
ein Verschieben des Detektors in 90° zur optischen Bank ermoglicht ist.

Das Zahlrohr wird mit einer Hochspannung von 2,6 kV versorgt. Das Signal gelangt {iber
einen Vorverstirker Xeram, Type ACH zu einem Singlekanalanalysator SCA 2030 von
Canberra Industries, Inc.. Beim SCA 2030 erweisen sich eine Einstellung des Fensters
(Window AE) von 10 Volt und des unteren Levels (Lower Level) von 1 Volt als optimal.

Optional kann auch ein PW4242 Ratemeter von Philips Electronics N.V. nach dem SCA

2030 geschaltet werden, um ein akustisches Signal zu erhalten.

Neutronendetektor fiir das Monitorsignal

Nach der Betonabschirmung wird auf einer Blende zwischen dem Monochromator und dem
Analysator ein *He Detektor 0.5NH1 /1K (F,I) von Canberra Industries, Inc. befestigt. Der
Detektor hat einen Durchmesser von 10 mm und eine Lénge von 80,5 mm, wobei die aktive
Linge 10 mm betrigt.

Der Detektor wird mit einer Hochspannung von 1,14 kV versorgt. Das Signal gelangt
iber einen Vorverstirker Modell 2006 von Canberra Industries, Inc. zu einem Verstarker

Amplifier 485 von Ortec Products Group mit folgenden Einstellungen:
e Coarse Gain 64
e Fine Gain 7
e Input auf ,Pos“ und Bipolar geschaltet.

Von dem Verstiarker wird das Signal an einen Singlekanalanalysator SCA 2030 von Can-
berra Industries, Inc. weitergefiihrt. Beim SCA 2030 erweisen sich eine Einstellung des
Fensters (Window AE) von 5 Volt und des unteren Levels (Lower Level) von 0,4 Volt als

optimal.
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5.4. Kommunikation zwischen Computer und Aktoren

und Sensoren

Computer
Pl E-665.XR RON 905

Piezo <::> <::> Encoder

SCA 2030 :> <:>P| C-809.40

NI PXI-7350 Motion 1/O
Chassis Interface

SCA 2030 Pl C-809.40
—> {T—>

Abbildung 5.2.: Schematische Darstellung der Kommunikation

Detektorsignale

Der Computer wird mit drei zusétzlichen Steckkarten bestiickt, um die Kommunikation
zwischen dem Computer auf der einen Seite und den Aktoren und Sensoren auf der an-
deren Seite zu erméglichen (siche Abbildung 5.2). Bei diesen drei Steckkarten handelt es

sich um

o MXI-Ezpress x1 host controller card, an der ein Chassis ,NI PXI-1033“ (beide von
National Instruments Corporation) angeschlossen ist. Das Chassis verfiigt iiber fiinf

Slots, von denen im vorliegenden Aufbau zwei benutzt werden:

— PXI-7350 von National Instruments Corporation, iiber das bis zu zwei Motion
I/O Interface ,PI C-809.40“ von Physik Instrumente (PI) GmbH & Co. KG

angebunden werden kénnen

— TB-2715 von National Instruments Corporation zur Aufzeichnung der beiden

Detektorsignale.

e [K220 zur Verbindung des Winkelmessgerites RON 905 (beide von Dr. Johannes
Heidenhain GmbH)

e F-816 Computer Interface and Command Interpreter Submodule zum Anschluss des
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PI E-665.XR LVPZT-Amplifier/Servo (beide jeweils von Physik Instrumente (PI)
GmbH & Co. KG).

5.5. Software

Bis jetzt wurden drei Computerprogramme im Rahmen von Projektarbeiten angefertigt,
die die Prozesssteuerung der USANS-Anlage iibernehmen. Alle Programme wurden in
LabVIEW erstellt. Zusétzlich besteht auch die Moglichkeit iiber MAX (M easurement &
Automation Explorer) von National Instruments Corporation die am PXI-7350 Slot ange-
schlossenen Motorkomponenten anzusteuern und diverse Parameter (wie z. B.: maximale
Geschwindigkeit) einzustellen.

Fiir genaue Informationen zu den einzelnen Programmen sei auf die jeweiligen Projekt-
arbeiten (Prieschl (2009), Glattauer (2009), Seppi u. Wastl (2010)) verwiesen, eine Kurz-

beschreibung der einzelnen Programme folgt nun.

Monochromatorprogramm (Prieschl (2009))

Das erste Programm dient der Ansteuerung der Monochromator-Motorkomponenten. Die
Achsen konnen einzeln positioniert werden, die Neutronenzéhlraten werden aufgezeich-
net. Dariiberhinaus gibt es eine Autopilotfunktion, die es ermdglicht, ein Bewegungsprofil

mehrerer Achsen gleichzeitig auszufiihren.

Analysatorprogramm (Glattauer (2009))

Das Programm iibernimmmt die Ansteuerung der Analysatorachsen. Die Ansteuerung
der zusétzlichen Komponenten des Analysatorsystems (der Encoder RON 905 und der
Piezotranslator E-665.XR LVPZT) wurden implementiert. Als weitere neue Funktion gibt
es eine ,.SCRAM-Protection” die eine Pause in der Ausfiihrung des Autopilots vorsieht,

sobald das Monitorsignal unter einen einstellbaren Wert fillt.

Joystick-Programm (Seppi u. Wastl (2010))

Das ist eine ,abgespeckte* Version des Analysatorprogramms und ausschlieflich fiir den
Einsatz mit der justierten USANS-Anlage gedacht. Die Achsen des Analysators kénnen
nicht mehr angesteuert werden, dafiir kann man aber mittels Joystick den Piezotranslator
in diejenige Position bringen, in der die Peakmitte vermutet wird. Statt der Autopilot-

funktion ist es nun moglich, mehrere Messbereiche um die Peakmitte einzustellen, wobei
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die Schrittweite und die Messzeit fiir jeden dieser Bereiche beliebig einstellbar sind.
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Linearversteller
M-403.2DG

Kippversteller
M-043.D01

Drehversteller
M-037.DG

Linearversteller
M-403.6DG

(a) Monochromator

Linearversteller
M-403.2DG

Kippversteller
M-043.D01

Drehversteller
M-036.DS1

Encoder
RON 905
Linearversteller

M-403.4DG

(b) Analysator

Abbildung 5.1.: Schematische Darstellung der Komponenten fiir Monochromator (a) und
Analysator (b). Der Piezoantrieb zur Feinwinkeleinstellung ist in (b) nicht
eingezeichnet. (Zeichnungen zur Verfiigung gestellt von Physik Instru-
mente (PI) GmbH & Co. KG)



Kapitel 6.

Justierung

Zuerst wird die Grobjustierung besprochen, deren Aufgabe es ist, die beiden Kristalle in
Bragg-Stellung zueinander zu bringen. Detektiert man erstmals Neutronen nach dem Ana-
lysator, so wird diese Leerkurve meist noch nicht die gewiinschte Halbwertsbreite aufwei-
sen, da die Kristalle noch nicht parallel zueinander ausgerichtet sind. Bei der Feinjus-
tierung wird der Analysatorkristall solange gekippt, bis die beiden Kristalle zueinander
parallel sind. Am Ende dieses Kapitels gehen wir noch auf die Datenauswertung ein und

werden noch die Kenndaten der neuen USANS auflisten.

6.1. Grobjustierung

6.1.1. Der erste Versuch

Die urspriingliche Idee war es, zuerst ausschlieflich den Monochromator zu justieren.
Um eine hohere Zahlrate zu erreichen, wurde in der Monochromatorhalterung statt des
Silizium-Einkristalls ein Graphitkristall eingebracht. Der polykristalline Graphit besteht
aus vielen Kristalliten, die in allen moglichen Richtungen stehen. Wird der Kristall gedreht

und durchliuft dabei die Bragg-Stellung, so wird eine Intensitdtszunahme detektiert.

In Abbildung 6.1 ist die Abhéngigkeit der Neutronenzéhlrate vom Drehwinkel des Mo-
nochromatorkristalls sowohl fiir den Silizium-Einkristall als auch fiir das polykristalline
Graphit dargestellt. Durch die polykristalline Struktur des Graphits stehen bei einer be-
stimmten Winkeleinstellung viel mehr Kristallite zur Verfiigung, die die Bragg-Bedingung
erfiillen als bei einem Einkristall. Dadurch erhalten wir zwar einerseits eine hohe Zahlrate,
andererseits ist aber die Halbwertsbreite sehr grof (33789 prad). Auch der Untergrund ist
mit mehr als 12000 Neutronen je Sekunde sehr hoch, sodass wir mit der maximalen Inten-

sitdt von rund 20500 Neutronen je Sekunde ein Signal-zu-Untergrund-Verhiltnis von 1,7
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Abbildung 6.1.: Neutronenzéhlraten nach dem Monochromator in Abhéingigkeit vom
Drehwinkel fiir das polykristalline Graphit und den Silizium-Einkristall.

erhalten. Dieses Verhéltnis betrigt fiir eine Bonse-Hart-Kamera mit Silizium-Einkristallen
rund 380 (Villa (2001)). Die maximale Zahlrate ist um rund 3° von der 45°-Einstellung

entfernt.

Der Graphitkristall wird nun durch den Silizium-Einkristall ersetzt. Zu bedenken ist, dass
Silizium bei einem anderen Winkel die maximale Intensitit hat als Graphit. Der Kristall
wird auf 45° eingestellt und erneut wird der Kristall gedreht und die zugehorigen Neu-
tronenzihlraten aufgezeichnet. Eine typische Aufnahme davon gibt Abbildung 6.1. Wie
zu erwarten ist, ist die maximale Peakintensitiit geringer (19,7 counts/s) und auch die
Halbwertsbreite ist mit 1215 prad sehr grof. Der Untergrund betriagt rund 128 counts/s.
Daraus ergibt sich ein Signal-zu-Untergrund-Verhéltnis von 0,15. Allerdings ist der Dreh-
winkel, an dem die maximale Intensitidt detektiert wird rund 2° von der Bragg-Stellung
von 45° entfernt, womit wir eine andere Netzebene den Neutronen zur Verfiigung stellten

und auch Einfachreflexion erhielten.

Fiir die Justierung ist dieses Verfahren daher nicht zielfiihrend. In einem zweiten Versuch

werden beide Kristalle gleichzeitig aufgebaut.
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6.1.2. Der zweite Versuch

Fiir die Montage der Aktoren wurden neue Befestigungen fiir die optische Bank von
der institutseigenen Werkstatt gefertigt. Beide Kristalle werden auf der optischen Achse
aufgebaut und in 45° Stellung gebracht. Der Neutronendetektor wird aus der Paraffinab-
schirmung genommen und ein Laser wird hinter der Paraffinabschirmung aufgebaut. Die
beiden Kristalle werden nun so positioniert, dass der Laserstrahl den Kollimator erreicht.
Gleichzeitig wird auch die Paraffinabschirmung so eingestellt, dass der Laserstrahl mittig
hindurchlduft. Nachdem man den Neutronendetektor wieder in die Paraffinabschirmung
eingebracht hat, versucht man durch Drehen des Analysatorkristalls eine Erhéhung der
Neutronenzahlrate zu erreichen.

Das zweite im Rahmen einer Projektarbeit erstellte LabView-Programm hat eine
Autopilot-Funktion vorgesehen, die auch zur Justierung der Anlage gedacht ist. Wenn
man bedenkt, dass das Analysatorsystem iiber vier Freiheitsgrade (horizontale und ver-
tikale Bewegung, Drehung und Kippung) verfiigt, erweist es sich als niitzlich, den Laut-
sprecher des Ratemeters bei der Suche der Bragg-Stellung einzuschalten.

Die Aufzeichnung der Neutronenintensitdt in Abhéngigkeit der Drehung des Analysator-
kristalls, ohne dass eine Probe in den Strahlengang eingebracht wird, nennt man Leerkur-
ve. Die erste Leerkurve (Abbildung 6.2) entspricht mit einer gefitteten maximalen Zéhlrate
von 3,6 cts/s und einer Halbwertsbreite von 17,44 prad noch nicht den erwarteten theore-
tischen Vorstellungen (Halbwertsbreite 2,897 prad). Die theoretische Halbwertsbreite gilt

fiir den Fall, dass die beiden Kristalle nicht zueinander verkippt sind.

6.2. Feinjustierung

Sind die Netzebenen des Monochromator- und des Analysatorkristalls perfekt parallel zu-
einander ausgerichtet, ist die geringste Halbwertsbreite und zugleich die gréftte Intensitéat
zu erwarten. Je grofer die Verkippung der Kristalle zueinander ist, umso grofer wird die
Halbwertsbreite der Rockingkurve und umso geringer wird gleichzeitig die Maximalin-
tensitit. Einen Uberblick iiber diese Verhiltnisse gibt Abbildung 6.3, wobei die Kurven
jeweils so verschoben wurden, dass die maximale Intensitit bei einem AY = 0 auftritt.
Um die Reproduzierbarkeit zu iiberpriifen, haben wir die Kippmessungen erneut durchge-
fithrt (siehe Kapitel 7.5). Diese Messkurven kénnen mit einer Gauf-Funktion (Gleichung
(6.1)) gefittet werden. Die Kenndaten der Fitkurven (Maximum, Halbwertsbreite und
Untergrund) der beiden Durchldufe gibt Tabelle 7.1 wieder.
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Abbildung 6.2.: Die erste Leerkurve. Die Neutronenzihlrate ist in Abhéngigkeit des Ana-
lysatordrehwinkels dargestellt. Die Halbwertsbreite ist mit 17,44 prad
noch deutlich hoher als die theoretische (2,897 prad). Die maximale In-
tensitét ist dementsprechend gering (3,6 Neutronen/s).

6.3. Kenndaten der neu justierten USANS

Die gemessenen Daten konnen mit einer Gaukfunktion der Art

y = yo+a-exp{— (:c;xof} (6.1)

gefittet werden, wobei mit yy der Untergrund, mit xy der Ort der maximalen Intensitit
und mit 2-4/In(2) - w die Halbwertsbreite des Fits gegeben sind. Eine typische Leerkurve
ist in Abbildung 6.4 gegeben, wobei die Umrechnung der gemessenen RON-Positionen

auf prad laut dem Ergebnis der Gittervermessungen (siehe Gleichung (7.6)) erfolgt. Die
Leerkurve ist in Abbildung 6.4 sowohl in linearer als auch in semi-logarithmischer Dar-
stellung abgebildet. In der semi-logarithmischen Darstellung 6.4(b) ist in den Flanken der
Rockingkurve eine Abweichung vom Gaufs-Fit zu erkennen. Die Fitfunktion sollte daher

aus einer Mischung von Dreieckfunktion und Gauf-Funktion gewdhlt werden.

Da die vorhandene Neutronenanzahl schwankt, wird auch ein Referenz-Neutronensignal

(Monitorsignal) aufgezeichnet. Die nach dem Analysator detektierten Neutronen werden
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Abbildung 6.3.: Verdnderung der Halbwertsbreiten und der Intensitdten in Abhé&ngigkeit
von der Verkippung des Analysatorkristalls.

auf das Monitorsignal normiert, wobei sich folgender Zusammenhang ergibt:

Monitorsignal yriserwert
Neutronenzahl,,ormiert = Neutronenzahl -

(6.2)

Monitorsignal

Die Fitfunktion ergibt sich mit einer Maximalintensitét von 43,24(27) Neutronen/s bei ei-
nem Untergrund von 0,21(07) Neutronen/s. Die Halbwertsbreite betrigt 2,91(02) prad. In
Tabelle 6.1 sind die Kenndaten der neu justierten USANS-Anlage unter Beriicksichtigung

des Neutronenquerschnittes von 26 mm x 26 mm angegeben.

Tabelle 6.1.: Kenndaten der neu justierten USANS am ATI Wien

Halbwertsbreite 2,91(2) prad
maximale Intensitit  6,40(4) Neutronen/(cm?s)
Untergrund 0,031(10) Neutronen/(cm?s)
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Abbildung 6.4.: Leerkurve der neu justierten USANS-Anlage, die die detektierte Neutro-
nenzahl je Sekunde als Funktion des Analysatordrehwinkels darstellt.
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Winkelfeinjustierung und

Winkelfeinmessung

Da die theoretische Halbwertsbreite bei der von uns verwendeten Reflezionsebene (331)
ber 2,897 prad liegt, ist eine genaue Kleinwinkelansteuerung und -messung das Kern-
stick dieser Anlage. In diesem Kapitel beschiftigen wir uns zuerst mit dem funktionellen
Zusammenhang zwischen angesteuertem und gemessenem Winkel des Analysatorkristalls.
Ein weiterer interessanter Punkt ist die Uberprifung der Stabilitit und der Linearitit. Git-
tervermessungen werden als Maglichkeit dargestellt, das Winkelmessgerdt zu kalibrieren.
Zuletzt werden wir auch noch Informationen zur Reproduzierbarkeit der Messergebnisse

erhalten.

7.1. Zusammenhang zwischen Winkelmessung und

Winkelansteuerung

Die gewiinschten Winkel werden iiber den Piezoaktor angesteuert, wobei eine eingestellte
Spannung einer Verschiebung um einen entsprechenden pm Wert entspricht. Der Drehtisch
verfiigt iiber einen Tangentialantrieb. Daher kann die Verschiebung des Piezoaktors (der
Verstellweg z in mm)- wie aus Abbildung 7.1 ersichtlich - folgendermafen in einen Winkel

«a umgerechnet werden:

«a & arctan z, (7.1)
To

ro gibt dabei den Abstand zwischen dem Rotationsmittelpunkt und dem Piezokontakt-
punkt an und betrdgt 66 mm.

Der Encoder RON 905 ist ein inkrementales Winkelmessgerdt. RON hat 36000 Signalperi-
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L — -1

Abbildung 7.1.: Zur Umrechnung des linearen Verstellweges in einen Winkel (aus Physik
Instrumente (PI) GmbH & Co. KG (2004))

oden je Umdrehung und verfiigt iiber eine Referenzmarke. Das Messignal ist ein sinusfor-
miges Stromsignal (~ 111Agg), das der Zahlerkarte I 220 iibergeben wird. Als Ausgabe

erhéilt man RON - Positionen, wobei 100 Positionen 1°entsprechen.
Es ist ersichtlich, dass der am Encoder ausgelesene Winkel eine lineare Funktion des iiber

den Piezo eingestellten Winkels ist:

RON = f(Piezo). (7.2)

Da fiir den vorliegenden Messauftbau einzig Relativwinkel ausschlaggebend sind, ist eine
konstante Steigung wesentlich. Laut den Angaben der Datenblitter ergibt sich fiir den

Zusammenhang zwischen eingestelltem Piezo-Wert und ausgelesenem RON-Wert:
100 Positionen (RON) = 1° = 66 - 10~ - tan(1°)[m] (Piezo)

beziehungsweise nach Umformung

x
66 - 103

x [um] (Piezo) = arctan - 100 Positionen (RON). (7.3)

Betrachtet man eine typische Leerkurve wie in Abbildung 6.4 und bestimmt man die Halb-
wertsbreite aus einem Gauf-Fit, so ergibt sich im vorliegenden Fall fiir die Halbwertsbreite
aus den Piezodaten 3,47 prad und aus den RON-Daten 2,37 prad. Das sind zwei deutlich
unterschiedliche Werte fiir die Halbwertsbreite, daher gilt es einen anderen Zusammen-
hang zwischen RON- und Piezowerten zu finden als den in Gleichung (7.3). Dafiir bieten
sich zwei Moglichkeiten an, je nachdem an welcher Information man interessiert ist. Ist

man ausschlieflich an dem funktionellen Zusammenhang, wie viele RON Positionen einer
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1 pm Verschiebung des Piezoaktors entsprechen, so reicht es aus, die RON Positionen
als Funktion der Piezoeinstellung aufzuzeichnen und aus dem linearen Fit die Steigung
zu berechnen. Wir benétigen allerdings auch Aussagen iiber zuriickgelegte Winkel. Ver-
misst man Strichgitter, deren Beugungsmaxima vom Winkel abhingig sind, so erhélt man
bei bekannter Wellenlénge einen Zusammenhang zwischen RON-Positionen und Winkel.
Mehr dazu in Abschnitt 7.4.

7.2. Messungen zur Stabilitat

0.05F

0.00F

|
St

RON Position
L

—0.25F

120 5 130 135 40 45 5.0 55 16.0 16.5
Piezo [um]

Abbildung 7.2.: Sprung im linearen Zusammenhang zwischen RON und Piezo, wenn der
Piezoaktor iiber 90 Minuten nicht bewegt wird.

7.2.1. Motivation

Wird die Aufnahme einer Messkurve iiber lingere Zeit mit dem Tool ,SCRAM-Protection*
(sieche Abschnitt 5.5) pausiert, so ist wie in Abbildung 7.2 ein deutlicher Sprung in dem
linearen Zusammenhang zwischen RON und Piezo zu erkennen. Die Messung wurde rund
90 Minuten pausiert. Obwohl der Piezoaktor auf einer fixen Position blieb, zeichnete der
Encoder RON eine Drehung um rund 3 prad auf. Da diese Drehung etwas mehr als eine

Halbwertsbreite der Leerkurve ist und die Aufzeichnung der Messkurve typischerweise drei
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oder mehr Stunden dauert, ist es wesentlich die Griinde fiir diese Drift zu finden und das

Verhalten der Anlage zu verbessern. Folgende Fragestellungen sind zu kléren:
e Ist diese Drift real?
e Welche Einfliisse wirken sich auf die Anlage aus?
e st der Zusammenhang zwischen RON und Piezo linear?

e Welche Moglichkeiten gibt es, die Anlage zu stabilisieren?

7.2.2. Einfluss dulRerer mechanischer Faktoren auf die

Messergebnisse

Um zu iiberpriifen, ob die vorhandene Schwingungsdampfung oder die vorhandene Zu-
gentlastung der Kabeln nicht ausreichend ist und somit die Stabilitit des funktionellen
Zusammenhangs zwischen RON und Piezo beeinflussen, haben wir folgende Messungen
durchgefiihrt:

e Ziehen am Encoderkabel zur Uberpriifung des Einflusses der Zugentlastung
e Gehen neben der optischen Bank zur Uberpriifung der Schwingungsdimpfung.

Die Ergebnisse sind in den Abbildungen 7.3(a) und 7.3(b) dargestellt. Das Gehen neben
der Anlage bewirkt einen wesentlich geringeren Beitrag zur normalen Drift (<0.01 RON-
Positionen) als das Riitteln am Kabel (rund 0,12 RON-Positionen).

Die Kabeln des Encoders und des Piezoaktors werden daher noch zusédtzlich zugentlastet.
Um die Verbesserung durch diese zusitzliche Zugentlastung darzustellen, sind in den
folgenden Abschnitten jeweils Aufnahmen vor und nach der zusdtzlichen Zugentlastung
abgebildet.

7.2.3. Langzeitstabilitat des Encodersignals

Bei fixer Einstellung des Piezoaktors wird der Messwert des Encoders iiber ldngere Zeit
ausgelesen. Es ist zu erwarten, dass auch der Encoderwert stabil bleibt. Da sich allerdings
das Gegenteil herausstellt (sieche Abbildung 7.4(a)), miissen Erkliarungsmodelle gefunden

werden.

Der Encoder RON ist iiber eine Kupplung an den Analysatorkristallaufbau angebunden.
Der Encoder ldsst sich sehr schwer bewegen. Eine mogliche Erklarung ist daher, dass
sich mit der Zeit die Anlage entspannt. Um diese Annahme zu iiberpriifen, haben wir

den Piezoaktor abgeschaltet und erneut Langzeitabfragen der Encoderwerte durchgefiihrt.
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Abbildung 7.3.: Einfluss duferer Einfliisse auf die Stabilitat des RON-Signals

Auch in diesem Fall ist deutlich eine Drift zu erkennen (Abbildung 7.5(a)).

Vergleich der ersten Ergebnisse vor und nach der Zugentlastung

Bei fix eingestellter Piezoposition hat sich die Drift in der RON-Position durch die zusétz-
liche Zugentlastung von maximal 0,10 Positionen (Abbildung 7.4(a)) auf maximal 0,05
Positionen (Abbildung 7.4(b)) verbessert. Bei ausgeschaltetem Piezoaktor gibt es eine Ver-
besserung von 0,27 Positionen (vor Zugentlastung Abbildung 7.5(a)) auf 0,18 Positionen
(nach Zugentlastung Abbildung 7.5(b)).

7.2.4. Uberpriifung, ob die Drift real ist

Der Analysatorkristall wird so positioniert, dass eine maximale Neutronenzahl detektiert
wird. In dieser Position wird jede Minute sowohl die Neutronenzahl als auch der RON-
Wert abgefragt. Wenn die Drift real ist, so sollte die Neutronenzahl mit der Zeit abnehmen.
In Abbildung 7.6 ist das Ergebnis dieser Messungen vor und nach der zusdtzlichen Zug-

entlastung dargestellt. Die Neutronenzahl ist in dieser Abbildung zum besseren Vergleich



Messungen zur Uberpriifung der Linearitét 44

—0.06 ~0.10
1 1
—0.07 21 —0.11 sy 2]
X -'.s\-\- 3
” . sofe 4
~0.08 g —0.12 ]
> A L SN 5
L]
—ooof & —0.13 6|
£ e 7
- lpe ® L
- B, 5,‘%0“,69% W
~0.10/s —0.14f % L L
r 2, o 00's 0@ @
% ® o 426 °
~ o b ) - &
s e o o 8
Q —0.11r QS —0.15 @, e e “”Gg?o
S e oot e £
-~ . -~ @
% . % Wl o Pl
NERESE . £ -0.16 o o
; ’ . ; ' 3‘?\\4\-&-‘”3@’. sy W’ Py N..d\.\s-
- aadels 3
Q_ o3t A Q_ o7t "-M h. W
= fo D ~ et o
° S Rog0m ° ¢
e o ¥ ‘
—0.14} e , ] —0.18} iAo "
- - LAY '}
\\-.- “ “A..; 2l e @i \.-‘. © JF.
e, . P “a. % i
015 8 L 1 —0.19f N, % .'o
N ".“.~ o - “\ a.‘ Y
'o‘..o.. <A -
~0.16 RS - —0.20 o,
Iy ), Sl o
'\.\“\ ‘v“-“‘%‘sﬁ LAY
—0.17} S o pions™s o 1 —0.21}
—0.18 g , _ . - —0.22 . . . . =
0 100 200 300 400 500 600 700 800 0 100 200 300 400 500 600 700 800
Zeit [min) Zeit [min)
(a) vor Zugentlastung (b) nach Zugentlastung

Abbildung 7.4.: Langzeitstabilitit des Encodersignals bei fixer Einstellung des
Piezoaktors

prozentual dargestellt. Vor der Zugentlastung driftet die Anlage in 200 Minuten um rund
6 prad. Dieser Wert verbesserte sich auf rund 1,4 prad. An der Neutronenzahl sieht man

auch deutlich, dass diese Drift real ist.

7.3. Messungen zur Uberpriifung der Linearitit

7.3.1. Einfluss der Piezo-Schrittweite auf die Linearitat

Laut Datenblatt verfiigt der Encoder tiber eine Systemgenauigkeit von +0,4” (= £1,9
nrad), wobei der empfohlenene Messschritt bei 0,00001°(= 0,17 prad) liegt. Um zu iiber-
priifen, inwieweit der Messschritt den funktionellen Zusammenhang beeinflusst, haben wir

zahlreiche Messungen mit folgenden Piezo-Schrittweiten vorgenommen:
e 0,3 pm (= 4,5 prad)
e 0,1 pm (= 1,5 prad)

e 0,03 pm (= 0,45 prad)



Messungen zur Uberpriifung der Linearitét 45

1.04 1 1.28f . o2
102 1.26
1.00 124
0.98} ] 1220
0.96} 1.20
S0.94f S LIS
2 : 2
= b =
Z0.02} . B F 116}
S ¥ 4 3
- ¥ HH -
= 0.90 s > 114
o) I o)
R 0.8 i: CSRE!
n,s()‘—! i 1 110
H
0.8418 1.08
0.82(2 1.06
0.80(2 1.04
0.78f 1.02
0760500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 1000 4500 5000 100500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000
Zeit [min) Zeit [min)
(a) vor Zugentlastung (b) nach Zugentlastung

Abbildung 7.5.: Langzeitstabilitdt des Encodersignals bei ausgeschaltetem Piezoaktor

e 0,01 pm (= 0,15 prad)
e 0,001 pm (= 0,015 prad).

Ergebnisse vor der zusitzlichen Zugentlastung

In Abbildung 7.7 ist gut zu erkennen, dass bis zu einer Piezo-Schrittweite von 0,01 pm
(= 0,15 prad) weitgehend ein linearer Zusammenhang zwischen dem eingestellten Piezo-
wert und dem abgelesenem Encoderwert besteht. Allerdings sieht man, dass sowohl die
Steigungen als auch die Achsenabschnitte groferen Schwankungen unterliegen. Bei einem
Messschritt von 0,001 pm (=0,015 prad), einem Wert der rund ein Zehntel des kleinsten

empfohlenen Messschrittes entspricht, ist kein linearer Zusammenhang mehr gegeben.

Verbesserung durch die zusitzliche Zugentlastung

Betrachtet man in Abbildung 7.7 die rechte Spalte, so ist deutlich zu erkennen, dass bis
zu einer Piezo-Schrittweite von 0,01 pm die Achsenabschnitte der linearen Fits deutlich

geringer geworden sind. Fiir einen Messschritt von 0,001 pm besteht weiterhin kein linearer
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Abbildung 7.6.: Bei fixer Position wird die Neutronenintensitéit aufgezeichnet. Da die An-
lage driftet, verringert sich mit der Zeit die Neutronenintensitét. Diese
Drift wird auch vom Encoder RON registriert.

Zusammenhang zwischen Ron und Piezo.

Umrechnung Piezoverschiebung in RON-Schritte entsprechend der

experimentellen Daten

Geht man davon aus, dass der Piezo die richtige pm Einstellung ansteuert, so kann er-
hilt man aus den linearen Fits eine Umrechnung der angezeigten RON counts in einen
Winkel:

ARON [counts] = k - APiezo [pm] mit Gleichung (7.1) folgt

arctan(1um/66mm)
k’ Y

ARON [rad] = ARON [counts] -

wobei k die Steigung der linearen Fits angibt. Fiir die Steigung k erhalten wir aus 85
Messungen einen Wert von 0,0689(31). Fiir die Angaben laut Datenblatt ergibt sich fiir
die Steigung laut Gleichung (7.3) ein Wert von 0, 0868 - der gemessene Wert ist um rund
21 Prozent geringer als der Wert laut Datenblatt.
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Abbildung 7.7.: Einfluss der Grofe der Piezo-Schrittweite auf die Linearitdt des gemesse-
nen RON-Signals. Es sind exemplarisch Daten fiir Schrittweiten von 0,1
num (oberste Zeile), 0,01 pm (mittlere Zeile), 0,01 um (unterste Zeile) vor
(linke Spalte) und nach (rechte Spalte) der zusétzlichen Zugentlastung
dargestellt.
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Allgemeine Bemerkungen

Im ersten Graph der Abbildung 7.7 ist ersichtlich, dass der Achsenabschnitt nach jedem
Durchlauf geringer wird. Der Wert der Anderung des Achsenabschnittes ist durch die
zusitzliche Zugentlastung geringer geworden. Allerdings dndert sich dadurch auch die
Piezo-Einstellung, bei der die maximale Neutroneninstensitit gemessen wird. Da der Pie-
zoaktor nur in einem Bereich von -4 ym bis +50 pm dauerhaft betrieben werden soll, ist
die Anlage nach langerem Betrieb nachzujustieren. Eine Anleitung dafiir ist im Anhang
A zu finden.

Es ist noch wichtig anzumerken, dass allerdings die Steigung nicht stets positiv ist, son-
dern auch negative Werte annehmen kann, wobei die Steigung vom Betrag her gleich
bleibt. Diese Anderungen kénnen durch #ufere Einfliisse wie Schwertransport in der Re-
aktorhalle und Stromausfall geschehen, wobei ein Stromausfall nicht notwendigerweise zur

Vorzeichenumkehr der Steigung fiihren muss.

7.4. Kalibrierung des Winkelmessgerates mittels

Gittermessungen

In den Probenhalter zwischen Monochromator und Analysator wird ein Siliziumstrichgit-
ter eingebracht. Passieren die Neutronen das Strichgitter, so werden sie an den periodisch
angeordneten Spalten des Gitters gebeugt. Nach dem Gitter erhalten wir eine Uberla-
gerung der Beugungserscheinungen der einzelnen Spalte. Dreht man den Analysatorkris-
tall, so beobachtet man abwechselnd maximale und minimale Neutronenintensititen. Eine
schmeatische Darstellung der Beugung am Gitter ist in Abbildung 7.8 zu sehen. Der Ab-
stand zwischen zwei Maxima z (in rad) kann dabei mit der verwendeten Wellenldnge A

und der Gitterkonstante des Strichgitters (Periode) in Zusammenhang gebracht werden

A = sin(z) - Periode = x - Periode, (7.4)
wobei in der Naherung fiir kleine Winkel sin(z) = z gilt. Das bedeutet, ist uns die
Neutronen-Wellenldnge und die Periode des Strichgitters bekannt, konnen wir berechnen,
in welchem Abstand die Interferenzmaxima auftreten sollen. Vermessen wir das Gitter,
erhalten wir als Aufzeichnung RON-Positionen. Daher kdnnen wir einen Zusammenhang
zwischen RON-Positionen und Winkel angeben.

Die Wellenldnge der Neutronen, die den Analysator passieren, wurde mittels Flugzeit-
methode im Rahmen einer Projektarbeit (Stéber (2011)) mit 1,770(1) A bestimmt. Das

Messprinzip der Flugzeitmethode beruht auf der Neutronengeschwindigkeitshestimmung



Kalibrierung des Winkelmessgerétes mittels Gittermessungen 49

. 4

(o

Y
A A A S

Abbildung 7.8.: Schematische Darstellung der Beugung am Gitter mit Periode g. ¢ ist der
Winkelunterschied zwischen zwei Maxima, der Gangunterschied zweier
Wellen ist mit d bezeichnet (aus Wikipedia).

mittels Vermessen der Flugstrecke und der Flugzeit. Um ein ,Startsignal“ festlegen zu kon-
nen, wird das ankommende Neutronenpaket durch einen Chopper ,zerhackt”. Ein Chop-
per ist ein Strahlunterbrecher, der aus neutronendurchlissigen Schichten (Aluminum) und
neutronenundurchlissigen Schichten (Cadmium) besteht. Kennt man die Geschwindigkeit
der Neutronen nach dem Analysator, so ist durch Gleichung (2.2) auch die Wellenlénge
der gemessenen Neutronen bestimmt. Die verwendeten Gitter wurden von Martin Trinker
mittels Reactive Ion Etching (Trinker (2006)) hergestellt. Verwendet wird ein Silizium-
strichgitter G8512T80 mit einer Periode von 20 pm, wobei G die Grabenbreite, S die
Stegbreite und T die Tiefe jeweils in pm angibt (siche auch Abbildung 7.9). Setzt man
die Daten fiir die Wellenlénge und die Periode ein, so ergibt sich fiir den Drehwinkel zwi-
schen zwei Maxima 8,85 prad bzw. 5,07-107%°. Die Messdaten der Gitter kénnen mit einer

Gauffunktion der Art
r — T;

y =g+ Y A exp(—( )%) (7.5)

i=1 Wi
gefittet werden, wobei yy den Untergrund, A; die maximale Intensitit, x; den Winkel des
Intensitdtsmaximums kennzeichnen und mit 2 - \/m - w; die zugehorige Halbwerts-
breite gegeben ist. Die Summe lduft dabei {iber die Anzahl an beobachteten Maxima.
In Abbildung 7.12 ist eine typische Gittermessung mit zugehorigem Gaubfit dargestellt.
Die x-Werte sind dabei so verschoben, dass die nullte Ordnung bei RON-Position=0 ihr
Maximum hat. Die erste Ordnung auf der rechten Seite hat eine hohere Intensitét als alle
anderen Ordnungen. Dies ist ein Hinweis darauf, dass das Gitter verkippt ist, also nicht

normal zum Neutronenstrahl steht.

Fiir die Bestimmung des Zusammenhanges zwischen vom Encoder gemessenen Positio-
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Abbildung 7.9.: Scanning Electron Microscopy Aufnahme des Gitters G8512T80: Periodi-
sches Gitter. Periode 20 nm, Graben 8 pm, Stege 12 pm, Tiefe 80 pm (aus
Trinker (2006)).

nen und Winkel sind ausschlieklich die Abstinde zweier aufeinanderfolgender Maxima

(x; — x;_1) interessant.

Vor der Zugentlastung ergab sich fiir die Abstdnde zwischen zwei Maxima aus 14 Gitter-
messungen ein Wert von 4,04(22)-10~2 RON-Positionen - wobei die Standardabweichung
einem Fehler von mehr als fiinf Prozent entspricht.

Diese Ergebnisse haben sich nach der Zugentlastung deutlich verbessert. Anzumerken ist
allerdings, dass die Stellen der zweiten Beugungsordnungen gréfsere Standardabweichun-
gen aufweisen. In Anhang C sind die gefitteten Daten aus sieben Gittervermessungen
gelistet.

Beriicksichtigt man alle Maxima so ergibt sich fiir den Abstand der Maxima nach der
zusitzlichen Zugentlastung 4,13(10)-1072 RON-Positionen. Verwendet man ausschlieflich
den Abstand zwischen 0. und 1. Ordnung erhélt man 4,13(7)-1072 RON-Positionen, was

einem Fehler von rund 1,6 Prozent entspricht.

Mit Hilfe von
4,13(7) - 1072 RON-Positionen = 8, 85urad

kann folgender Zusammenhang zwischen gemessenen RON-Positionen und Winkel in rad
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festgehalten werden:
100 RON-Positionen = 2,1431(342) - 10 *rad = 1,23(2)°. (7.6)

Das bedeutet allerdings auch eine Abweichung um rund 23 Prozent von den Hersteller-
angaben (100 RON-Positionen = 1°), was auf unseren speziellen Aufbau (der RON ist
tiber eine zusétzliche Kupplung an den Analysatoraufbau angeschlossen) riickfiihrbar sein

kann.

7.5. Reproduzierbarkeit der Messergebnisse

Reproduzierbarkeit der Winkelmessungen

Abgesehen von der Drift des Peaks (siche Abbildung 7.6), sind nach der zusitzlichen
Zugentlastung die Halbwertsbreiten der Kurven gut reproduzierbar. Im Abschnitt 7.4
haben wir erfahren, dass bei der Bestimmung des Abstandes zwischen den Maxima der
nullten und ersten Ordnung ein Fehler bei sieben Gittermessungen (= 14 Messwerten) von
rund 1,6 Prozent besteht. In Abbildung 7.10 ist dieser Zusammenhang auch visualisiert.
In dieser Abbildung wird das Maximum der nullten Ordnung auf einen A¥-Wert von
0 gesetzt. Die nullten und die ersten Ordnungen stimmen gut iiberein. Fiir die zweiten

Ordnungen ergaben sich bereits bei den Fits grokere Standardabweichungen.

Reproduzierbarkeit der Kippmessungen

Der Analysatorkristall wird um jeweils 0,01° bis zu einem Maximalwert von 0,04° verkippt
und die zugehorige Leerkurve aufgezeichnet. Um zu iiberpriifen, inwieweit die Ergebnis-
se reproduzierbar sind, wird der Kristall wieder in die Ausgangslage gebracht und die
Kippmessungen werden erneut durchgefiihrt. Die Ergebnisse der beiden Messreihen sind
in Tabelle 7.1 gelistet. Diese Werte stimmen gut iiberein, sodass fiir die Positionierung

des Kipptisches gilt, dass sie zu gut wiederholbaren Ergebnissen fiihrt.

Vergleich von Gittermessungen, die am Atominstitut Wien und am Institut

Laue-Langevin ausgefiihrt wurden

Am S18 Instrument des Institut Laue-Langevin (ILL) wurden von Martin Trinker USANS-
Vermessungen des Gitters G8512T80 mit einer Periode von 20 prad und des Gitters
(G8S20T80 mit einer Periode von 28 prad gemacht (Trinker (2006)). Bei der USANS-
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Abbildung 7.10.: Mess- und zugehorige Fitdaten von sieben Gittermessungen des Gitters
G8S12T80.

Anlage am ILL wird die (220)-Ebene des Silizium-Einkristalls verwendet, was einer Neu-
tronenwellenlinge von 2,716 A und einer Halbwertsbreite von 9,726 prad entspricht. In
den Abbildungen 7.11 bis 7.15 sind die Gittervermessungen und die zugehorigen Leerkur-
ven eingezeichnet. Fiir das Gitter G8512T80 passt die Leerkurve in das Beugungsbild des
Maximums bei der USANS-Vermessung sowohl am ILL als auch am Atominstitut Wien
hinein (Abbildungen 7.11, 7.12). Das Beugungsmuster der Gitter ist gut aufgelost. Fiir das
Gitter G8S20T80 hingegen ist fiir die USANS-Aufnahme am ILL die Leerkurve deutlich
breiter als das Beugungsbild des nullten Maximums Abbildung 7.13. Das Beugungsmuster
des Gitters ist nicht mehr so gut aufgelost. Hingegen bei der USANS-Aufnahme am Ato-
minstitut Wien passt die Leerkurve mit ihrer deutlich geringeren Halbwertsbreite noch
gut in das Beugungsmuster des Gitters hinein (Abbildung 7.14), sodass die Auflgsung
deutlich besser ist. Den Effekt, dass das Beugungsbild nicht so gut auflésbar ist, erreicht
man auch an der USANS-Anlage Wien, indem man den Kristall verkippt und somit eine

grokere Halbwertsbreite der Leerkurve erzeugt (Abbildung 7.15).
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Abbildung 7.11.: G8512T80: USANS-Vermessung am ILL (aus Trinker (2006))
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Abbildung 7.12.: Vermessung eines G8512T80 Gitters am Atominsitut Wien. Eingezeich-
net sind die Messdaten (rot) und der zugehorige Gaufsfit nach Gleichung
(7.5) (blaue Kurve). Die griine Kurve ist die Fitfunktion der Leerkurve
- also der Aufzeichnung ohne Gitter im Strahlengang.
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Abbildung 7.13.: G8520T80: USANS-Vermessung am ILL (aus Trinker (2006))
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Abbildung 7.14.: G8S20T80: USANS-Vermessung am Atominstitut Wien
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Tabelle 7.1.: Vergleich der Kenndaten nach Gauffit fiir

zweli Durchliaufe der
Kippmessungen

Durchgang 1

Durchgang 2
Winkel Maximum Halbwertsbreite

Untergrund Maximum Halbwertsbreite Untergrund

[°] [cts/s] [purad] [cts/s] [cts/s] [purad] [cts/s]
0,01  32,03(16) 4,22(3) 0,19(5)  30,32(9) 4,13(4) 0,15(5)
0,02  18,69(12) 6,48(7) 0,15(4)  18,89(10) 6,94(9) -0,05(4)
0,03  12,90(13)  12,21(16) 0,008)  12,86(12)  12,70(15) 20,04(4)
0,04  10,34(17) 13,47(18) 0,14(4)  10,29(19) 13,48(17) 0,14(4)

¢ ¢ Messdaten G8S20T80
Fit G8S20T80

= = Messdaten Leerkurve
Fit Leerkurve

counts/s

107! . E E " = =

Abbildung 7.15.: G8S20T80: USANS-Vermessung mit verkipptem Analysatorkristall am
Atominstitut Wien



Kapitel 8.

Zusammenfassung und Ausblick

Die Ultra-Kleinwinkel-Neutronenstreu-Anlage (USANS-Anlage) am Atominstiut der
Technischen Universitdt Wien wurde mit neuen Préazisionsgerdten zur Bewegung der Kris-
talle aufgeriistet. Sowohl der Monochromator- als auch der Analysator-Kristall verfiigen
nun iiber vier Freiheitsgrade der Bewegung (horizontale und vertikale Translation, Dre-
hung und Kippung). Neben der Justierung dieser Bonse-Hart-Kamera (siehe Kapitel 6)
wurden zahlreiche Messungen zum Zusammenspiel der Feinwinkelansteuerung und der
Feinwinkelmessung gemacht (siehe Kapitel 7). Durch eine zusétzliche Zugentlastung konn-
te eine wesentliche Verbesserung der Linearitit des Zusammenhanges zwischen angesteu-
ertem und gemessenem Winkel erreicht werden. Da die gemessenen Winkelwerte von den
Herstellerangaben abwichen, wurde das Winkelmessgerdt neu kalibriert: Mit Hilfe von
Gittermessungen ist ein Zusammenhang zwischen Wellenldnge und Drehwinkel herstell-
bar (siche Abschnitt 7.4).

Es wurde gezeigt, dass Messungen der Rockingkurven und auch die Verkippung des
Analysator-Kristalls zu reproduzierbaren Ergebnissen der Kurvenformen fiihrt (Abschnitt
7.5), allerdings driftet der Winkel, an dem die maximale Intensitét auftritt.

Die USANS-Anlage in Wien ist somit zum Einsatz bereit, fiir den reibungslosen Einsatz

sollten allerdings noch einige Verbesserungen durchgefiihrt werden.

e Eine zusdtzliche Schwingungsdimpfung sollte geplant werden (die die Anlage auch
im Fall eines Schwertransportes in der Reaktorhalle oder im Falle grofser Besucher-

gruppen stabilisiert).

e Da durch die provisorische Zugentlastung schon sehr gute Erfolge erzielt wurden,

sollte auch eine professionelle Zugentlastung geplant werden.

e Anzudenken ist auch ein mechanischer Schutz fiir den Analysator-Kristall in Form

eines Daches.

e Die neue Umrechnung RON-Positionen in Winkel ist in die bestehende Software zu
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implementieren.

e Softwaremifig ist eine Ansteuerung des Winkels auf das RON-Signal, so wie es auch
am S18 Experiment des ILL praktiziert wird, empfehlenswert, um stets Messpunkte

gleicher Absténde zu erhalten.
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Anhang A.

Handbuch"

Dieser Abschnitt ist nicht als Bedienungsanleitung zu verstehen. Hier werden ausschliefs-

lich Tipps und Tricks im Umgang mit den drei Programmen dargestellt.

A.1. Wie man mit der Drift des Peaks umgeht

Der Piezotranslator sollte nur in einem Bereich von -4 pm bis +50 pm dauerhaft betrie-
ben werden. Da die Anlage driftet, kann es vorkommen, dass der Peak schon nahe der
empfohlenen Grenzen des Piezotranslators zu finden ist. Um den Peak wieder bei einer
Piezoeinstellung von z. B.: 20 pm zu erhalten, ist folgende Vorgehensweise empfehlens-

wert:

1. Piezotranslator auf den gewiinschten pm Bereich stellen Die Einstellung kann dabei

mittels Joystick-Programm oder mittels Analysator-Programm erfolgen.

2. Der Drehtisch muss nun so positioniert werden, dass die Neutronenzahlrate sich vom
Untergrund abhebt.

e Zuerst wird das Programm MAX (Measurement & Automation Explorer
- National Instruments) gedffnet und unter ,Configuration-> ,Devices and
Interfaces“-> NI Motion Devices*-> ,1-D Interactive* angewé&hlt (siehe Abbil-
dung A.1). 1-D Interactive erméglicht die Ansteuerung der einzelnen Achsen.
Wir wiéhlen die Achse M-036.DS1 (den Drehtisch) aus und bewegen ihn relativ
-10000 counts.

e Nun werden wir den Drehtisch in die Gegenrichtung bewegen (siehe Abbildung
A.2). Zuerst verringern wir aber noch die Geschwindigkeit deutlich (auf 50
counts je Sekunde), sodass bei der Drehung auch eine Steigerung der Neutro-

nenzahlrate zu horen ist.
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Abbildung A.1.: Erster Schritt der Neueinstellung des Drehtisches.

3. Ist die Neutronenzihlrate erhéht, so beendet man die Bewegung mit dem roten
Knopf Halt“.

A.2. Computerneustart oder Stromausfall - Was nun?

Wenn ausschlieklich der Computer neu gestartet wird, bleiben die Positionen der einzel-
nen Achsen erhalten. Schaltet man allerdings auch den PI-Controller oder das NI-Chassis
aus (oder es gibt eine Stromabschaltung), so gehen die Positionen verloren und werden
auf 0 gesetzt. In diesem Fall kann es zu Problemen kommen, wenn man das Analysator-
Programm starten mochte (LabVIEW kann mit ,both limit switches active* reagieren).
Um dies zu vermeiden, ist es ratsam, im MAX (Measurement & Automation Explorer -
National Instruments) die Positionen der einzelnen Achsen manuell zu setzen. Dafiir sind
die letzten vier Achsen (M-403.4DG bis M-043.D01) jeweils einzeln anzuwihlen (Abbil-
dung A.3) und die Position manuell auf den gewiinschten Wert zu setzen (Abbildung A.4).
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Abbildung A.2.: Andern der Geschwindigkeit ,Velocity* auf 50 counts/s
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Abbildung A.3.: Auswahl einer Achse im MAX
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Abbildung A.4.: Der aktuellen Motorposition wird der gewiinschte Wert durch Betétigen
des Knopfes ,,Reset Position zugewiesen.



Anhang B.

Bilder der USANS-Anlage

Abbildung B.1.: Links oben ist das Chassis abgebildet, mit dem die beiden Motorstu-
fen (unten links und unten rechts) angesteuert werden. Die beiden rot-
schwarzen Kabeln iibertragen die Detektorsignale. Rechts oben ist der
E-665.XR LVPZT-Amplifier/Servo abgebildet, der den Piezotranslator
zur Winkelfeineinstellung ansteuert. Ganz vorne ist der Joystick abgebil-
det, der allerdings ausschliefslich mit dem Joystickprogramm verwendet
werden kann und zur manuellen Ansteuerung des Piezotranslators dient.
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Abbildung B.2.:

—
PHILIPS

Oben ist das Ratemeter abgebildet. Unten von links nach rechts: Hoch-
spannungsversorgung, Verstirker und Singlekanalanalysator fiir den 3He-
Detektor; Singlekanalanalysator fiir den BFs-Detektor; das Ratemeter
gehort nicht zur USANS-Anlage; Hochspannungsversorgung fiir den BF3-
Detektor.



ANHANG B. BILDER DER USANS-ANLAGE 70

Abbildung B.3.: Links ist der Analysator-Aufbau zu sehen. In der Mitte ist der Proben-
schlitten abgebildet, dessen Achsen iiber MAX (Measurement & Auto-
mation Explorer - National Instruments) angesteuert werden. Rechts ist
eine Blende abgebildet, auf der der 3He-Detektor befestigt ist.
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Abbildung B.4.: Der Aufbau des Analysatorsystems: M-043.4DG und M-403.2DG iiber
nehmen horizontale und vertikale Translation, M-036.DS1 ist eine Dreh-
achse und M-043.D01 dient der Verkippung des Kristalls. RON 905 ist
das Winkelmessgerét.



Anhang C.

Daten nach Gaul3fit fir

Gittermessungen

Anmerkung: A gibt den Positionsunterschied zwischen zwei aufeinander folgenden Maxi-

ma an.
Ordnung Ort Standardabweichung A
[10~' RON-Positionen] [10~! RON-Positionen] [10~2 RON-Positionen]
-2 -2.458 0.007 -
-1 -2.039 0.001 4.19
0 -1.625 0.001 4.14
-1.221 0.001 4.04
2 -0.830 0.006 3.92
-2 -2.503 0.007 -
-1 -2.085 0.001 4.18
0 -1.657 0.001 4.27
-1.240 0.001 4.17
2 -0.827 0.008 4.14
-2 7.346 0.006 -
-1 7.748 0.001 4.02
0 8.157 0.001 4.09
8.561 0.001 4.03
2 8.955 0.009 3.95
-2 -2.660 0.007 -
-1 -2.249 0.001 4.11
0 -1.841 0.001 4.08

-1.435 0.001 4.07
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Ordnung Ort Standardabweichung A
[10~! RON-Positionen] [10~! RON-Positionen] [10~2 RON-Positionen]

2 -1.031 0.010 4.04
-2 -12.309 0.007 -
-1 -11.871 0.001 4.38
0 -11.447 0.001 4.24
1 -11.024 0.001 4.24
2 -10.598 0.008 4.26
-1 -8.675 0.002 -
0 -8.260 0.001 4.15
1 -7.854 0.001 4.05
2 -7.439 0.006 4.15
-1 -1.608 0.002 -
0 -1.196 0.001 4.12
1 -0.784 0.001 4.12
2 -0.367 0.010 4.17




