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Kivonat

A kisszogii neutronszoras (small angle neutron scattering - SANS) olyan anyagvizsgalati modszer, amely a
nanomeéteres mérettartomany jellegzetességeit, tulajdonsagait hivatott tanulmanyozni. A termikus és hideg
neutronok alacsony energidja lehetové teszi az anyagon valo roncsolasmentes athatolast, | az anyagok teljes
terfogatarol  nyerhetiink  informaciot. A kisszogii  neutronszoras modszerével  kiilonféle anyagok
tanulmanyozhatok, igy példaul porozus anyagok, asvanyok, keramiak, femétvozetek.

A Budapesti Kutatoreaktor Miiszerkozpontban miikédo “Yellow Submarine” elnevezésii SANS berendezés a
kozép-eurdpai régio egyediili SANS nagyberendezése. A szordsvektor 0,002 A" és 0,5 A" kozotti értékek
tartomanya lehetévé teszi a 100 A és 2500 A kozotti mérettartomdanyba esé inhomogenitdasok tanulmdnyozdsat.
Meghatarozhaté példaul a porusmeéret, a szoro részecskék alakja, orientdcidja. A kisszogii neutronszoras
segitségével valamely anyag eldallitasi illetve feldolgozasi folyamata sordan bekdvetkezd szerkezeti valtozasok is
nyomon kévethetck. Ezen dsszefoglalo a SANS modszert mutatja be néhany jellegzetes példan keresztiil.

Abstract

Small angle neutron scattering (SANS) method is a method for studying nanometer scale structural features in
various materials such as porous media, ceramics, metals etc. Due to their very low energy, the thermal
neutrons penetrate in most materials without destroying the structure. The obtained information is
characteristic to the whole irradiated volume of the sample.

The “Yellow Submarine” SANS spectrometer operating at the research reactor of Budapest Neutron Center is a
unique large-scale facility in the Central European region. It covers a scattering vector range from 0,002 A to
0,5 A" allowing the study of inhomogeneities in materials on a length scale from 100 A to 2500 A. SANS
technique makes possible the determination of void sizes in porous media such as cements, marbles,; observation
of anmisotropy in the precipitates orientation in minerals or metals, as well as the investigation of particle
agglomeration in ceramic bodies and evolution of pores during different types of processing. Characteristic
examples are to be shown in order to give an overview of the applicability of SANS method in nanoscale
Structure investigations.
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Bevezeto
A kissz0gli neutronszoras olyan anyagvizsgalati g
modszer, amely a vizsgalt minta nano- ¢és k:CI

mikroszerkezeti tulajdonsagainak, jelen esetben a
100 A és 2500 A mérettartomanyba esd anyagi
inhomogenitasok  tanulmanyozasidra  szolgal.
Tanulmanyozhatok példaul biologiai rendszerek,
polimerek, gélek, oldatok, pordzus rendszerek,
természetes vagy mesterséges sugarzasnak Kkitett
anyagok (pl. reaktortartaly acélok), mikroporézus
szir6k, keramidk, fémek, Otvozetek, lvegek. A
meérés tipusatol, a berendezés paramétereit6l illetve
a minta jellegétdl fiiggden meghatarozhatd a szoro6
objektum alakja, orientaltsdga, mérete, méret-
eloszlasa, Osszfeliilete illetve a szord részecskék
kozti korrelacio (Glatter & Kratky 1982).

1. abra Q szérasvektor
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A SANS segitségével valamely anyag eldallitasi
illetve feldolgozasi folyamata soran bekovetkezd
szerkezeti valtozasok is nyomon kovethetok.

A modszer legnagyobb elénye a
roncsoldsmentesség. Nincs sziikség kiilonleges
mintael6készitésre.  Szemben a  kiilonb6zd
mikroszképos modszerekkel a neutron nyaldbba
helyezett minta Ossztérfogatarol  nyerhetiink
informaciot. Magneses anyagok vizsgalata esetén
fontos a magneses szerkezetre valod érzékenység.
Hatranya, hogy a vizsgalhatdé mintavastagsag
korlatozott, néhany  mikrométertél  néhany
centiméterig terjed, a minta anyagatol fiiggden és
hogy a nyert informaciok a vizsgalt térfogatra
vonatkozo atlagértékek.

A neutronok alacsony energidja (meV), valamint a
neutronnak az  atommaggal valé  gyenge
kolcsonhatasa miatt nagy az athatoloképessége az
anyagon, ami a mintaméret szempontjabol
rendkiviil fontos tényez6. A mintavastagsagnak
hatart altalaban a tobbszOrds széras és nem az
anyagban vald elnyelddés szab. A rontgenfotonok
az elektronfelhén, mig a neutronok az
atommagokon szorddnak, ezért néhany esetben
egymastol eltéré tulajdonsagokat vizsgalhatunk
neutronokkkal illetve fotonokkal. A  hideg
neutronok hullamhossza (3 A - 20 A) nagyobb a
hasznalt rontgenfotonokénal, ezért a neutronos
mérések nagyobb mérettartomanyok
tanulmanyozasat is lehetévé teszik.

Adatfeldolgozas

A szorasi kisérlet soran a nyalab neutronjai a
vizsgalt anyag nanoméretli inhomogenitisain
szorodnak, igy a kétdimenzids (2D)
detektorfeliileten egy, az anyagra jellemzd szorasi
intenzitas eloszlast kapunk.

Izotrop esetben (azonos szoghdz minden iranyban
azonos | intenzitas tartozik), az azonos szdgben
szorodott  intenzitdsokat  Osszegezzik és a
szorasvektor fliggvényében abrazoljuk.

MNeutronvezettk

1. nyalakbzar

HU ISSN 1786-271X; urn:nbn:hu-4106 © by the author(s)

MNyalabfomald rendszer

2 2. hyalahzar
o
o
g / \ \
]
=
: = | e | || s
; (E—
z EE—
=
=

Hullarnhossz Meutron

kivalasztd szamlald

28

A Q szorasvektor a neutronok hullamhosszatol
valamint a szorasi szogtol fligg:

ar . m
=—sin®
Q A

értéke pedig a beesd illetve szoérddott neutronok
hullamszam vektorainak kiilonbsége (1. abra):

0~k o<y ©

=k,

A 2D szorasi képekbdl tehat egy I=f(Q) grafikont
allitunk eld. Az adatok kiértékelése egy megfeleld
modellfiiggvény segitségével torténik, amelynek
megtalalasa az adatfeldolgozas egyik legfontosabb
mozzanata.

Kétdimenzios modellillesztést abban az esetben
hasznalunk, ha a minta szdérasképe anizotrop.

A méroberendezés

A 2. abran lathatdo a “Yellow Submarine”-nak
elnevezett SANS berendezés, amely a Budapesti
Kutatoreaktor Miiszerkdzpontban miikédik (Rosta
2002). A mintakérnyezet a minta méreteihez,
tulajdonsagaihoz igazithat6. A kivant informacio
fuggvényében ki kell valasztani és beallitani a
megfeleld hulldmhosszat, minta-detektor
tavolsagot, nyalabkeresztmetszetet. Minden mérés
esetében kalibracios méréseket kell végezni,
amelyeket az adatfeldolgozédsnal figyelembe kell
venni. Ilyen példaul a hattérzaj mérése, a detektor
pixelek egymashoz viszonyitott érzékenységének
meghatarozasa (homogénen szord minta — pl. viz —
segitségével kalibraljuk), a minta
transzmissziojanak mérése, ami a mintan szorodas
nélkiil athaladd neutronok hanyadat jelenti
(Wignall & Bates 1987).

A kovetkezokben néhany mérést mutatunk be,
amelyek példaként szolgalhatnak 10j mérési
javaslatokhoz, 6tletekhez.
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2. abra

A budapesti SANS
berendezés vazlata
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Orgonasipok

A zenészeket illetve anyagtudosokat mar régen
foglalkoztatia az a kérdés, hogy milyen
technologiai eljarast hasznaltak a barokk és
kozépkor orgonaépitdé mesterei az orgonasipok
készitésénél. A hasznalt technologia ugyanis
nagymértékben befolyasolja a hangzast. A modern
orgonasipok akusztikailag ~ pontatlanok a
kozépkoriakhoz képest, igy nagy kihivast jelent a
szerkezetbeli kiilonbségek feltérképezése.

Az orgonasipok rezgd nyelveit SANS technikéaval
elemeztik (3. 4bra), a kozépkori mintakat
Osszehasonlitottunk a  modern  orgonasip-
nyelvekkel. Az egyik vizsgalt pont a nyelv rezgd
részén, mig a masik a befogasi pontban volt.

hangolé
szal

befogdpofa

3. abra
Orgonasip szerkezetének elvi vazlata

A sipok anyaga o-sargaréz volt. Mivel kisszogl
neutronszoras csak olyan hatarfeliileten valosulhat
meg, amelynek két oldaldin  kiilonboz6
szorashosszsiiriiségli anyag - amely altaldban kiilon
fazist is jelent - talalhatd, ezért az o-sargaréz
matrixtol eltéré fazisa kivalasok (precipitatumok)
képezték a szor6 inhomogenitasokat.
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5. abra Orgonasipok I=f(Q) gorbéi

A vizsgalat legfontosabb kdvetelménye a
roncsolasmentesség volt, ezeket a mintakat ugyanis
vissza kellett helyezni eredeti helytikre.

A Dbudapesti SANS  berendezésen  tortént
vizsgalatok arra vilagitottak ra, hogy annak
ellenére, hogy a mikroszerkezetben van kiilonbség
a régi ill. U mintdk kozott (4. abra) az itt
tanulmanyozhaté mérettartomanyban (0,006 A™ —
0,04 A" a réz otvozet precipititumainak
szerkezetében nem mutatkozott kiilonbség a régi és
0j sipok, illetve a rezgd és rogzitett pontok kozott
sem. A réz 6tvozet mindségi elemzése mas - akar
neutronos - modszerekkel lehetséges (pl. prompt
gamma aktivacios analizis, nagyszogl diffrakcio).
Az illesztett modellfiiggvény 3,5-0s kitevdje
fraktalszerkezet jelenlétére utal (5. abra). Kisebb
mérettartomanyban valo vizsgalat mas
méréhelyeken iizemben 1évé berendezéseken
valésithaté meg (Hahn Meitner Institut - Berlin
vagy Institut Laue-Langevin - Grenoble), ugyanis a
mérettartomanynak a minta-detektor tavolsag és a
neutronnyaldb intenzitdsa szabnak hatart. Ha
novelnénk a minta-detektor tavolsagot - az
intenzitds a tavolsag négyzetével csokken —
irrealisan hosszl lenne a mérési ido.

régi 10 pm

4. abra

restarségesen
firegitett

Orgonasipok mikroszerkezete (SANS mérési javaslat — Dr. Adrian Manescu (Universita Politecnica delle

Marche))
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6. abra

30

Kiilonb6z6 orszagok banyaibol szarmazo marvany mintak szorasképei

Marvanyok

Kiilonb6z6 banyak marvanyainak nanoszerkezeti
vizsgalatara keriilt sor a budapesti SANS
berendezésen. Lényeges kiilonbség figyelhetd meg
a 2D szorasképekben a marvanyok eredetének
fliggvényében, amely — els6 latasra (6. abra) — egy
marvanybol késziilt lelet eredetének eldontését
tenné lehetdvé. Hasznalhatdé informacié azonban
csak a mintak szamszer(i, pontos jellemzésével
nyerhetd. Egyik, a banyat jellemzé paraméter
lehetne példaul az atlagos poérusméret és
pérusméret eloszlas (Coppola et al. 2002),
amelynek  megallapitdsanal figyelmen  kiviil
hagyhatnank a szoras anizotrop jellegét (7. abra).

Ugyancsak jellemz6 paraméter lehetne az anizotrop
szorasi  térképbdl egyszeri eljarassal nyert
atlagintenzitas érték valamint az ebbdl kiszamitott
statisztikai adatok ¢és az ugynevezett “tliskék”
szama, amely szintén a szorasképbdl olvashato le.
Az elgondolas az volt, hogy ezen értékek halmaza
egy adott banyara jellemzo “kod” sorozatot
szolgaltatna, amely a marvanyok eredetének
megallapitasdban  nyljtana  segitséget. Ennek
gyakorlatba iiltetése azonban tovabbi vizsgalatokat
és méréseket feltételezett, amelyek soran kidertilt,

hogy ugyanazon minta kiilonb6zé iranyokbol
torténé  megvilagitisa soran is  Iényeges
kiilonbségeket taldlunk az egyes szorasképek

kozott, amint ezt a 8. abra is mutatja.

K7 Torokorszag

7. abra - 2D mérési abra és illesztett mérési gorbe

1{em’)

Ezért a mintdk illetve a banyak jellemzésére mas
adatfeldolgozasi modszer kidolgozésa sziikséges. A
fentebb emlitett modszert mas mintak leirasara
illetve olyan konkrét esetekben lehet hasznalni,
ahol 2-3 banya kozott kell kiilonbséget tenni illetve
mas mérésekkel kapott eredményeket
alatamasztani.

Kovetkeztetés

A kisszogli neutronszoérds archeometridban valo
alkalmazhatosagat nagymértékben befolyasolja a
megvalaszolando kérdés milyensége. A
neutronszoras roncsolasmentessége mindig
els6dleges érv a kisszogii neutronszoras hasznalata
mellett, azonban sok mas szempontot is figyelembe
kell venni, amelyek fontos szerepet tolthetnek be a
mérési  adatok  kiértékelhet6ségében.  Fontos
szerepet jatszik példaul a minta vastagsaga: a
tobbszords szoras el6fordulasa miatt a 10 mm
vastagsag folotti mintdk esetén csak korlatozott a
nyerhetd informdciok milyensége €s mennyisége,
ilyenkor altaldban az egyes mintak ko6zotti
kiilonbségekrdl nyerhetiink adatokat. A mintdban
lev6  hatarfelilletek  két oldalan  talalhato
anyagmindségtél fligg a szOort neutronok
intenzitasanak mértéke; ha a szort intenzitas
nagyon kis mértékii, a mérési id6 végtelen hosszira
nyulik. Fontos a megfelel6 mérettartomany
kivalasztasa is. Minél nagyobb a szor6 részecskék
mérete annal nagyobb minta-detektor tavolsagra
illetve hulldmhosszra van sziikségiink, hogy a
berendezés egészében ,,lassa” a szoro6 részecskét.
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8. abra

5 foktol 40 fokig, 5 fokonként elforgatott minta szorasképei

A bemutatott marvany mintak esetében a mintan
beliili orientaciok széles skalaja egy adattar
létrehozasat feltételezné, amelynek a felallitasa
rendkiviil idéigényes, ugyanakkor nem hatékony.
Abban az esetben, ha mar elég sokat tudunk a
mintakrol és egy el6z6, mas modszerrel kapott
eredményt szeretnénk megerdsiteni vagy elvetni,
esetleg kevés lehetséges lelohely kozott szeretnénk
donteni, akkor alkalmazhatunk  kisszogl
neutronszorast.

Ha a mintaban levd szérd objektumok (mas fazis,
mint a matrix) mérete til nagy, a megfeleld
berendezés kivalasztasa nagyon fontos, a Budapesti
Neutronkdzpontban miikodé berendezés a 100 A és
2500 A kozotti inhomogenitasok jellemz&ire
érzékeny. Tehat minden esetben koriiltekintének
kell lenni a minta kivalasztasat és az eredmények
értelmezését illetden.
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