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Zusammenfassung

Die M6Rbauerspektroskopie ist eine hochprazise Methode zur Analyse von verschiedenen Elemen-
ten. Sie beruht auf dem MORBAUER-Effekt, der riickstoRfreien Kernresonanzabsorption von y-Strah-
len und wurde nach ihrem Entdecker Rudolf MORBAUER benannt. Anhand dieser spektroskopischen
Methode kénnen Bindungs- und magnetische Eigenschaften untersucht werden. Besonders fur das
Element Eisen ist die MORbauerspektroskopie von Interesse. Das anregende Isotop fur Eisen ist das
5Co, das bei 14,41 keV einen Zerfallsiibergang hat, welcher eine Resonanz im Eisen erzeugen

kann.

Die Gerate zur M6Rbauerspektroskopie beruhen auf Methoden der Gammastrahlenspektroskopie.
Um ein Spektrum einer zu analysierenden Substanz anzufertigen muss die Energie der 5’Co Quelle
variiert werden. Um dies zu erreichen wird die Quelle periodisch bewegt, so dass aufgrund des
DoprprLER-Effektes die Frequenz und damit auch die Energie der abgestrahlten Photonen verandert

wird.

In dieser Arbeit wurde ein Geréat entwickelt, welches eine bessere Aufzeichnung der detektierten
Photonen ermdglicht. Wahrend konventionelle Gerate fir MéRbauerspektroskopie die resonante Li-
nie vorher festlegen und somit nur einen kleinen Teil der detektierten Photonen betrachten, wird in
dieser Arbeit der Ansatz verfolgt, alle Photonen korreliert mit der Relativgeschwindigkeit der Quelle
zu erfassen. Inharent ergibt sich so auch ein Energiespektrum, aus dem, nach der Messung, die zu

untersuchende Linie ausgewahlt werden kann.

Mit Hilfe dieses Ansatzes wurde die Messung vereinfacht, da Fehler bei der Auswahl der Linie nicht
dazu fuhren, eine vollstdndig neue Messung anfertigen zu missen. Da die Aufnahme eines MR-
bauerspektrums teilweise sehr zeitintensiv sein kann, ist hiermit ein grof3er Vorteil gegeben. Zusatz-
lich kdnnen parallel mehrere Energiebereiche untersucht werden, so dass weitere Resonanzen vor
allem im Bereich von 6,4 keV oder sogar in niedrigeren Energiebereichen beobachtet werden kon-

nen.

Auf Basis der verschiedener Eindringtiefen der unterschiedlichen Energien konnte so gezeigt wer-

den, dass tiefenaufgeldste Messungen mit Hilfe des entwickelten Gerates mdglich sind.

Stichworte: Molbauerspektroskopie, zweidimensionale MoRbauerspektren, MIMOS I, Abtast-

Halte-Schaltung
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Abstract

MOSSBAUER spectroscopy is a high precision method for analysing various elements. It was named
after its inventor Rudolf MOSSBAUER, who discovered the MOSSBAUER effect, the recoilless nuclear
resonance. The absorption of y-ray photons. With this method information on the bonding and on
magnetic properties can be studied. MGssbauer spectroscopy is important, especially for iron. The
excitation isotope for iron is 57Co exhibiting a nuclear decay transition at 14,41 keV, which can cause

aresonance in iron.

The devices used by MOSSBAUER spectroscopy are based on techniques for y-ray analytics. Addi-
tionally, to obtain a spectrum the energy has to be varied. To achieve this the y-ray source is moved
periodically and in consequence the frequency and therefore the energy of the emitted photons is
altered by means of the DOPPLER effect.

In this work a device was developed, which provides a better recording of the detected photons.
While conventional devices select the line of investigation prior to the measurement and thus records
only a small part of the photon energy spectrum, this new device collects every photon in correlation
with the relative velocity of the source. Inherently an energy spectrum is obtained and, after the

measurement, the resonant line under test can be selected.

Utilizing this method, the measurements are simplified since mistakes in selecting the spectral inter-
val does not require entirely new measurements. Because MOSSBAUER measurements can be very
time-consuming this new method provides huge advantages. In addition, several energies can be
observed simultaneously i.e. other resonances, particularly the 6,41 keV line or the lower energy

spectrum (low energy electron méssbauer spectroscopy, LEEMS) can be investigated.

On basis of different penetration depth for photons at different energies could be shown that depth

sensitive measurements are feasible with the newly developed device.

Key words: Mdssbauer spectroscopy, tow-dimensional Mdssbauer spectra, MIMOS 1l, sample and

hold circuit
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1. Einleitung

Die rlickstol3freie Kernresonanzabsorption von y-Strahlen wurden von Rudolf L. MORBAUER 1958 im
Rahmen seiner Promotion entdeckt. Fur diesen, nach ihm benannten, MORBAUER-Effekt wurde ihm
1961 der Nobelpreis verliehen [1][2]. Die Entdeckung des MORBAUER-Effektes ermdglichte die
Entwicklung der MORBAUER-Spektroskopie. Bei der MORBAUER-Spektroskopie wird mit Hilfe des
DoprpPLER-Effektes die Energie der von einer Quelle abgestrahlten, Photonen variiert und so die
Bindungsverhéltnisse im entsprechenden, resonanten Absorber untersucht. Fir Eisen wird daftr

eine Photonenquelle mit ’Co genutzt [3].

Im Laufe der Jahre wurde die MORBAUER-Spektroskopie weiterentwickelt und verfeinert. Neue Tech-
nologien boten die Moglichkeit zur Miniaturisierung. Gostar KLINGELHOFER und seine Arbeitsgruppe
von der Johannes Gutenberg Universitat in Mainz und der Technischen Universitat in Darmstadt
entwickelten so das miniaturisierte MéRbauerspektrometer MIMOS I, welches im Zuge der Mars-
missionen auf den Rovern Spirit und Opportunity eingesetzt wurde [4]. Sie lieferten Erkenntnisse

Uber ehemals vorhandenes Wasser auf dem Mars [5][6][7].

Abbildung 1: M6Bbauer-Spektrometer MIMOS Il am Roboterarm des Rovers Opportunity.
Das MIMOS Il zeigt nach oben [8].

Durch eine stete Entwicklung im Bereich der Mikrocontrollertechnologie wurden diese Bauteile im-
mer kleiner, leistungsfahiger und kostengtinstiger. 2005 wurde von Massimo Banzi das quelloffene
Projekt Arduino ins Leben gerufen, welches zum Ziel hatte Mikrocontroller einem technikinteressier-
ten Publikum leichter zuganglich zu machen. Eine groRe Gemeinschaft bildete sich um dieses Pro-

jekt [9]. Auf dieser Basis wurden auch Strahlungsmessgerate entworfen [10][11][12][13].

Die Arduino Plattform ist der Ansatzpunkt dieser Arbeit sein, in der gezeigt werden soll, dass auf
ihrer Basis eine funktionsfahige Einheit zur Steuerung und Datenaufnahme von MéRbauerspektren
entwickelt werden kann. Hierbei soll im Verlauf der Arbeit eine Sample- und Hold-Stufe gezeigt

werden, welche es ermdglicht nicht nur zu detektieren, ob Strahlung emittiert wird, sondern auch
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deren spektrale Energiedichten zu diskriminieren. Dieser zweite Punkt ist dabei von essentieller
Bedeutung, da fir die Aufnahme von MofRbauerspektren diejenigen Photonen ermittelt werden
mussen, welche im resonanten Energiebereich liegen [3]. Da eine Modulation der Energien durch
den DorpLER-Effekt erfolgt, muss eine Synchronisation mit der Quellenbewegung erfolgen.

Entsprechend werden auch Mdglichkeiten beleuchtet, eine solche Synchronisation vorzunehmen.

Far die Aufnahme der Daten werden im MIMOS 1l die Energiegrenzen, in denen Resonanz zu finden
ist vor der eigentlichen Messung festgelegt. Die Griinde flr diese Festlegung sind zum einen im
Entwicklungsstand der Technologie zum damaligen Zeitpunkt zu finden, aber auch in der Datenre-
duktion im Hinblick auf die limitierte Ubertragungsrate vom Mars zur Erde [14]. In dieser Arbeit wird
jedoch ein Ansatz verfolgt, welcher bereits von Maltsev et al. beschrieben wurde. Hierbei handelt es
sich um eine zweidimensionale Datenaufnahme. Dabei wird die Energie jedes Photonenereignisses
bestimmt und gemeinsam mit der Quellengeschwindigkeit als ein Datenwort behandelt und gespei-
chert. Es wird in dieser Arbeit gezeigt, dass mit Hilfe dieses Ansatzes die Energieintervallgrenzen
nicht vor der Messung festgelegt werden missen [15].

Abschlieend soll in dieser Arbeit gezeigt werden, dass der zweidimensionale Ansatz die Moglichkeit
bietet, mehrere resonante Energiebereiche gleichzeitig zu untersuchen aber erst hinterher zu diskri-
minieren. Dabei soll gezeigt werden, dass Photonen unterschiedlicher Energien unterschiedliche

Eindringtiefen besitzen und somit eine gewisse Tiefenauflésung bieten [16].
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2. Theoretischer Teil

In diesem Kapitel werden die theoretischen Grundlagen zur Mo3bauerspektroskopie erlautert. Dabei
wird zunachst der MoRRbauereffekt erlautert. Anschliefend wird auf die Effekte, welche beobachtet
werden kénnen eingegangen. Zum Abschluss wird der technische Hintergrund erklart, welcher nétig

ist, um ein MoRbauerspektrum aufzunehmen.

2.1. Der MoRbauereffekt

Die ruckstolifreie Kernresonanzabsorptionsspektroskopie (kurz MéRbauerspektroskopie) basiert auf
dem von Rudolf MORBAUER 1958 entdeckten Kernresonanzfluoreszenzeffekt, welcher nach ihm M6R-
bauereffekt genannt wird. Fur diesen Effekt erhielt MORBAUER 1961 den Nobelpreis der Physik [1][2].

Der MoRbauereffekt ist dabei analog zur Fluoreszenzerscheinung in der Atomhuille zu verstehen, bei
der zum Beispiel sichtbares Licht absorbiert werden kann [17]. Es geht bei der Absorption eines y-
Quants das Energieniveau eines Kerns vom Grundzustand in einen angeregten Zustand uber. Fallt
der Kern nach einer endlichen Lebensdauer wieder auf das Grundniveau zurlck, so wird das Quant

wieder als Gammastrahlung emittiert [3][18].

Damit eine Resonanz und damit eine Absorption auftreten, missen Absorptionslinie und Emissions-
linie mdglichst gut Gberlappen [1]. Diese Uberlappung wird dabei durch zwei Effekte beeinflusst. Dies
ist zum einen die Linienbreite, welche sich aus der natlrlichen Linienbreite o ergibt. Die natlrliche
Linienbreite ist mit der mittleren Lebenszeit, also die Zeit welche die Kerne im angeregten Zustand
verbleiben, Gber die HEISENBERG'sche Unscharferelation verknupft. Gleichung 1 zeigt diese Verkniip-
fung auf [19].

h
OESt > — 1
2n

OE: Varianz der Energie
&t: Varianz der Zeit
h: PLaNcK’'sches Wirkungsquantum

Aufgrund dieser Verknipfung gibt es ein Fenster fur die mittlere Lebenszeit, indem eine Resonanz
stattfinden kann. Dieses Fenster bewegt sich im Bereich zwischen 106 s — 10-'" s [3]. Lebenszeiten
langer als 106 s produzieren zu enge Linien, so dass eine ausreichende Uberlappung der Linien
nicht gewahrleistet werden kann. Lebenszeiten kiirzer als 10-'" s verursachen zu breite Linien, so
dass das die Uberlappung zu breit ist und das Spektrum undeutlich wird. Die Linienbreite der emit-

tierten y-Quanten wird dabei als Lorentzprofil beschrieben [20].
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I(E) = I/2n _ r/2m

2

Err () o () 2

I: Intensitat

E: Energie am Maximum der Absorptionslinie
Eo: Energie am Maximum

I": natirliche Linienbreite

Gleichung 2 zeigt diese Verknupfung. Mit der Korrelation von 8E und AE ber die Gleichungen 1 und
2 folgt, dass nur in einem bestimmten Energiekorridor der M6Rbauereffekt beobachtet werden kann.
Zum zweiten kénnen nur identische Kerne Resonanzen aufweisen [3]. MORBAUER untersuchte bei
seinen Forschungen das "9Ir, welches bei 129 keV eine Resonanz zeigt [17]. Spater wurden noch
weitere Elemente gefunden, die Resonanzen aufweisen [3]. Fiir das Eisen, welches in dieser Arbeit
Gegenstand der Forschung ist, ergibt sich eine Resonanz bei 14,41 keV [21]. Dabei ist zu beachten,
dass, wie bereits erwahnt, nur isotopengleiche Kerne resonant sein kénnen. Bei Eisen ist es das
57Fe, welches fiir die Resonanz verantwortlich ist. Die angeregte Spezies entsteht dabei durch den
Zerfall von 57Co, welches durch einen K-Einfang zum angeregten 5’Fe im Zustand | = 5/2 wird. Das
angeregte 5Fe zerfallt dann auf den Zustand | = 3/2 (122 keV) und schlieBlich auf den Zustand | =
1/2. Bei letzterem entstehen die resonanten y-Quanten mit der Energie 14,41 keV [22].

5TCo

K-Einfang \
t,, =271 Tage 136 keV | =52

9%| |91%
\
14 keV Fy:w
okev VYV _.,
STFe

Abbildung 2: Zerfallsschema von 5’Co zu ’Fe.
Es wurden die Energien, Zustande und Wahrscheinlichkeiten dargestellt [3].

Bei der Emission aber auch bei der Absorption kénnen aufgrund der hohen Energie, welche die y-
Quanten besitzen RickstoRphdnomene auftreten, welche die Emissionslinie bzw. die Absorptionsli-
nie verschieben [23].
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Abbildung 3: Verschiebung der Emissions- und Absorptionslinie aufgrund des RiickstoRes.
Gegenuber der mittleren Energie Eoist die Energie der Emission ist durch den Riickstiick um Er vermindert.
Fir eine Absorption hingegen wird eine héhere Energie gegentiber Eo durch den Ricksto3 bendtigt [3].
Abbildung 3 zeigt, dass es durch den Riicksto zu einem Verlust der Uberlappung kommt. Entspre-
chend ist die Absorption nicht moglich. Die RickstoRenergie ist dabei durch die Gleichung 3 be-
schrieben [24][21].

E§

E, = 3
R™ 2me?

Er: Energie des RuckstoRes

Eo: mittlere Energie der Emissionslinie
m: Masse des Atoms

c¢: Vakuumlichtgeschwindigkeit

Die vorherigen Betrachtungen galten fir ein freies Atom. Aufgrund des beschriebenen RiickstoRRes
kénnen bei einem freiem Atom Emission und Absorption nicht tberlappen. Ist der Kern jedoch in
einem Gitter eingebunden, so kann der Ricksto3 auf das Gitter (ibergehen. Aufgrund der Tatsache,
dass die Masse des Gitters um mehrere Zehnerpotenzen gréler ist als die Masse eines Kerns, wer-
den die Anregungsenergien fur Translationszustdnde immer gréRer. Da Zustande jedoch nicht kon-
tinuierlich besetzt werden kénnen, sondern feste Energien haben, also gequantelt sind, fihrt dies
dazu, dass die Rickstoflienergien nicht ausreichen, solche Zustande anzuregen. Es folgt ein riick-
stoRfreier Ubergang, welcher auch zero-phononen-Ubergang genannt wird. Die Wahrscheinlichkeit
fir einen solchen riickstoRfreien Ubergang wird tber die MORBAUER-LAMB-Funktion beschrieben
[11123][3][24].

Ef
f=e o™ 4

f: Lamb-Mo6Rbauer Faktor

Ey: Energie der y-Strahlen

h: PLANCK’'sches Wirkungsquantum

c: Vakuumlichtgeschwindigkeit

<x>2: Die quadratisch gemittelte Schwingungsanteile

Gleichung 4 zeigt die Bestimmung der Wahrscheinlichkeit eines riickstoRfreien Ubergangs [3]. Die
guadratisch gemittelte Schwingungsanteile «<x? ist vor allem im Kristall gering, was dazu fihrt, dass

die Wahrscheinlichkeit fiir einen riickstoRfreien Ubergang dort hoch ist. Es lasst sich eine Bedingung
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aus den vorherigen Uberlegungen ableiten, welche fiir die erfolgreiche Beobachtung des MORBAUER-
Effektes erfillt werden muss [1][25]:

Eo: mittlere Energie der Emissionslinie
m: Masse des Atoms

c¢: Vakuumlichtgeschwindigkeit

ks: BOLTZMANN-Konstante

6: Debye Temperatur

Aus dieser Beziehung I&sst sich schliel3en, dass eine MéRbauerspektroskopie an Gasen oder Flis-
sigkeiten nicht moglich ist, da hier kein Gitter die Rlckstolienergie abfangen kann und die Wahr-
scheinlichkeit fiir einen riickstoRfreien Ubergang gegen null strebt. Des Weiteren lasst sich zeigen,
dass bei abnehmender Temperatur die Schwingungen im Gitter geringer werden, so dass die Uber-
gangsenergien fur die Translations- oder Schwingungszustande noch grofer werden, was dazu flhrt

dass die Wahrscheinlichkeit fiir einen riickstoRfreien Ubergang und damit einer Absorption steigt [1].
2.2. MoRbauerspektroskopie

Alle Erlauterungen aus dem vorhergegangenen Kapitel basieren auf der Annahme eines punktfor-
migen Atomkerns ohne Hulle. Da jedoch Kerne nicht punktférmig sind, sondern eine raumliche Aus-
dehnung besitzen und immer von einer Hille umgeben sind, die aufgrund der Wechselwirkungen,
welche die Elektronen mit dem Kern eingehen, treten Verschiebungen der Resonanz oder auch
mehrfache Resonanzen auf. Die Verschiebungen der Resonanzenergien sind klein gegenilber der
Gesamtenergie des emittierten Quants. Sie bewegt sich im Bereich von 102 eV [23][3]. Um diese
Verschiebungen auszugleichen, missen die Energien der emittierten Photonen modifiziert werden
[22]. Dies geschieht, indem man die Quelle in Schwingung versetzt. Dabei wird Uber den Doppleref-
fekt dem emittierten Quant bei einer Bewegung in die Richtung des Absorber Energie hinzugefugt
und bei einer Bewegung in die Gegenrichtung des Absorbers weg Energie entfernt. Die Energie,
welche hinzugefiigt oder abgezogen wird, kann tber den DoOPPLER Effekt berechnet werden:

fs
f=
B 1_2 6
c

E =hf 7

fa: beobachtete Frequenz

fs: Frequenz in Ruhelage

v: Geschwindigkeit

c¢: Vakuumlichtgeschwindigkeit

E: Energie

h: Planck’sches Wirkungsquantum
f: Frequenz
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Gleichung 6 zeigt die Berechnung der Frequenzanderung aufgrund des DOPPLER-Effekts. Mit der
Proportionalitat von der Energie und Frequenz Gleichung 7 erhalt man den Energiebetrag, mit wel-
chem das Quant modifiziert wird [23][3].

2.2.1. Beobachtbare Effekte

Wie bereits im vorherigen Kapitel beschrieben, kann es zu Verschiebungen oder auch zu Aufspal-
tungen der Resonanzen kommen. Dies wird durch die Umgebung, in der sich das Eisenatom befindet
verursacht. Die Parameter der entsprechenden Verschiebungen und Aufspaltungen geben dabei
Aufschluss Uber die Umgebung und Gber den Zustand des Atoms selber.

Der Forschungsschwerpunkt dieser Arbeit lag auf dem Element Eisen. Es sind hier drei Effekte zu
beobachten: Die Isomerieverschiebung, die Quadrupolaufspaltung und die magnetische Aufspal-

tung. Im Folgenden sollen diese Effekte ndher erldutert werden [1][26].

Isomerieverschiebung

absorber

Abbildung 4: Isomerieverschiebung.
Gezeigt ist die Energiednderung des Absorberkerns gegentiber den Quellenkerns durch die Isomerieverschie-
bung [3].

Die Isomerieverschiebung ist die Veranderung der Anregungsenergie identischer Kerne aufgrund
unterschiedlicher Elektronenkonfiguration, da s-Elektronen aufgrund der rdumlichen Ausdehnung
des Kerns eine gewisse Aufenthaltswahrscheinlichkeit am Kern haben. Die Aufenthaltswahrschein-
lichkeit kann durch das Quadrat der Wellenfunktion wie sie in Gleichung 8 dargestellt ist berechnet
werden [1][26].

p() = [Yp@)I? 8

p: Aufenthaltswahrscheinlichkeit
¢@: Wert der Wellenfunktion

Der Kern hat im angeregten und im Grundzustand unterschiedliche Ausdehnungen, was dazu fihrt,
dass sich die Energieniveaus bei gleichbleibender Elektronendichte im angeregten und Grundzu-
stand verschieben. Damit geht die Anregungsenergie Eo in eine gestorte Anregungsenergie Eas
Uber. Der Unterschied zwischen diesen beiden Energien ist dabei mit AE(A) bzw. AE(S) angegeben.

Abbildung 4 stellt die Veranderung schematisch dar. Er wird mit Gleichung 9 berechnete [3].
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AE(A) = E5 — E,
AE(A) = const - [(0)|3 - (RE — R?)

E: Energie
¢@: Wert der Wellenfunktion
R: mittlerer Kernradius

Da dieser Effekt auch am Kern der Quelle zu beobachten ist ergibt sich fur die Quelle eine &hnliche
Formel mit der AE(Q) berechnet werden kann.

AE(S) = ES - EO

AE(S) = const - [$(0)I3 - (RZ — R2) 10

E: Energie
¢@: Wert der Wellenfunktion
R: mittlerer Kernradius

Absolutwerte fur AE(A)und AE(S) kénnen jedoch nicht gemessen werden, so dass nur Relativwerte,
also Verschiebungen gegeneinander gemessen werden kénnen die Verschiebung wird dabei mit &
bezeichnet. Sie berechnet sich anhand der Beziehung

§ = AE(A) — AE(S) 11

o: Isomerieverschiebung

E: Energie

Die Isomerieverschiebung ist damit der Unterschied der Anregungsenergien des Quellenkerns und
des Absorberkerns. Daher sollte die Quelle angegeben werden, mit welcher gemessen wurde um

die Verschiebungen interpretieren zu kdénnen [1][26].

Die Isomerieverschiebung wird beeinflusst durch den Second Order Doppler Shift (SODS). Dieser
relativistische Effekt beruht auf der thermischen Bewegung der Quellen und Absorberatome [27]. Er
kann durch die Gleichung 12 beschrieben werden:

(v?)
dsops = —Ey 5z 12

o: Isomerieverschiebung

E: Energie

<v?>: mittlere quadrierte Bewegungsgeschwindigkeit des Kerns
c¢: Vakuumlichtgeschwindigkeit

Dabei ist die thermische Bewegung, ausgedruckt durch die mittlere quadrierte Bewegungsgeschwin-
digkeit der Kerne «v®, abhangig von der Temperatur. Daher verringert sich der SODS mit geringerer
Temperatur [28]. Die Spektren missen auf diesen Effekt hin korrigiert werden [3]. Die thermische
Abhangigkeit des SODS lasst sich Gber die Gleichung 13 beschreiben:
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Ssops(T) = ——BEy_[g +8T(T)3f®M/T L 13
soDSU) = T e M gc? | M o) )y -1

o: Isomerieverschiebung

T: Temperatur in Kelvin

ks: BOLTZMANN Konstante

Mes: Effektive Kernmasse

c¢: Vakuumlichtgeschwindigkeit
6m: MORBAUER Temperatur

x: Versatz des Kerns

Die Isomerieverschiebung ist aufgrund der direkten Abhangigkeit von der Elektronendichte am Kern

ein gutes Mal} fir Veranderungen an der Valenzschale, also auch fir Oxidationszustande [1][26].
Quadrupolaufspaltung

Bislang wurde der absorbierende Kern in einem homogenen elektrischen Feld betrachtet. Befindet
sich der Kern jedoch nicht in einem homogenen Feld, wie es durch eine Anordnung der Elektronen
um den Kern zustande kommt, die nicht kugelsymmetrisch ist, so ergibt sich die Aufspaltung im
angeregten Zustand. Dies liegt daran, dass das Quadrupolmoment des Kerns mit dem inhomogenen
Feld in Wechselwirkung tritt. Es spalten die zunachst entarteten Orientierungszustande von Kernen
mit einem Spin von | > 1/2 auf [3][29].

EA AEq ™M
= +3/2
(e)- | V>0
I +1/2
OT —source < _I=12 : “( +1/2
absorber

Abbildung 5: Quadrupolaufspaltung.
Gezeigt ist die Aufspaltung des Energieniveaus 1=3/2 durch die Quadrupolaufspaltung und die daraus resultie-
rende Resonanzanderung [3].

Abbildung 5 zeigt die Aufspaltung durch die Wechselwirkung des Kerns im Feldgradienten. Der
Grundzustand besitzt einen Spin von | = 1/2 und spaltet daher nicht auf [1]. Der angeregte Zustand
besitzt einen Spin von | = 3/2. Er spaltet daher in zwei Zustande auf. Die Aufspaltung des angeregten
Zustandes verandert dabei nicht die mittlere Energie des angeregten Zustandes. Das bedeutet, dass
die Zustédnde +3/2 und £1/2 symmetrisch um den Energiebetrag Ea nach oben bzw. nach unten
verschoben sind. Es ergibt sich eine Gesamtaufspaltung von AEaq. Bei der Anregung kdnnen nun
abhangig von der Dopplergeschwindigkeit des Photons beide Zustdnde angeregt werden. Im Spekt-
rum ergibt sich somit ein Dublett mit der Aufspaltung von AEq. Dieses. kann durch die Isomeriever-

schiebung zusatzlich in seinem Mittelpunkt verschoben sein [1][3][29].

Die Quadrupolaufspaltung kann mathematisch durch die Gleichung 14 beschrieben werden.
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3 1 e
AE:EQ<i§)_EQ<i§>= > = 2E, 14

AE: Energie der Quadrupolaufspaltung
Ea: Energie der Aufspaltung

Ea: Quadrupolaufspaltung

e: Elementarladung

Q: Kernquadrupolmoment

Vzz: Feldgradient

Dabei ist eQVz; die Kernquadrupolkopplungskonstate q-. Ist der elektrische Feldgradient des inho-
mogenen Feldes dabei nicht achsensymmetrisch, so muss dies berticksichtigt werden. Dies ge-
schieht Uber einen Faktor (n)[3][29]. Zusammengefasst gibt die Quadrupolaufspaltung Aufschluss
Uber die Symmetrie in einer Verbindung. So gibt auch sie Hinweise Uber ungleiche Liganden in der
Koordinationssphare eines Kerns[1][30].

Magnetische Aufspaltungen

Befindet sich der Kern, welcher untersucht wird nicht nur in einem inhomogenen elektrischen Feld,
sondern auch in einem magnetischen Feld, so spalten die Niveaus des angeregten- und des Grund-
zustandes aufgrund des ZEEMAN-Effektes weiter auf, wenn er ein magnetisches Dipolmoment u be-
sitzt [1][18][6].

ml
+3/2
EA f,f AE,, I ] o
— 4 | +

() [ M—— =32/ / A A
:\,,,,, W —tr “1/2
1 1 B 32
| . [ E— T “1/2

()t (=10 P &E'“'gl

absorber +1/2

Abbildung 6: Magnetische Aufspaltung.
Gezeigt ist die Aufspaltung der Energieniveaus 1=1/2 und 1=3/2 und die daraus resultierenden Resonanzver-
anderungen [3].

Die Anzahl der aufgespaltenen Hyperfeinniveaus ist mit der Gleichung 15.

21 +1 15

I: Bahndrehimpulszahl
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Die Energie der Aufspaltung Ey, wie sie in Abbildung 6 gezeigt ist, entspricht [3]:

Ewm: Zusatzenergie im Magnetfeld
u: Magnetisches Dipolmoment
H: Magnetfeld

mi: magnetische Quantenzahl

I: Spinquantenzahl

In einem Spektrum sind jedoch nicht acht Linien zu sehen, wie es sich aus der Kombination zu
erwarten ware, sondern nur sechs. Dies ist damit zu erklaren, dass aufgrund der Auswahlregeln nur

sechs Ubergénge quantenmechanisch erlaubt sind. Die Auswahlregeln sind dabei [1]:
1) Al=%1
2) Ami =0 oder 1

Al Ar)_derung der Spinquantenzahl
Ami: Anderung der magnetischen Quantenzahl

Die Gesamtaufspaltung im beobachteten Spektrum entspricht dabei der Energie der Aufspaltung E.
Das wiederum bedeutet, dass bei der Berechnung der Energie bertcksichtigt werden muss, dass im
angeregten Niveau vier Subniveaus und damit drei Mal die Aufspaltung der einzelnen Niveaus in die

Berechnung einflieen. Es ergibt sich hieraus die Formel 17 [3]:
EM = BAEM’e + AEM,g 17

Ewm: Energie der magnetischen Aufspaltung
AEwe: Energiestufen der Zustédnde im angeregten Zustand
AEwg: Energiestufe der Zustande im Grundzustand

Mit den beiden Gleichung 16 und 17 kann somit aus der beobachteten Aufspaltung das am Kern

wirkende Magnetfeld berechnet werden.
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2.3. Technischer Aufbau

Im Folgenden soll der prinzipielle technische Aufbau beleuchtet werden, welcher fir die MoRbauer-
spektroskopie genutzt wird. Anschlieend sollen die einzelnen Komponenten naher betrachtet wer-

den.

Md&ssbauer Drive Source Sample Detector

.,............................}.}/ /

velocnty <—>H N; ; % Ni ; %‘ !)) | pat s O ~AMAND O
t 3 \.i.u ---.p"-i ------- 1]-\\:‘!-":
} v drive coil

high-voltage

pick-up coil pre-amplifier
Y Viesp 4 Voower g A
Function Drive Wt
Generator  Control SCA AMP y HV
E v"\.lgloaty upg“ Gain Yﬁg
§ oS ower| |
L‘:%;: trigger |T $0' i
Va input ] (-~ 9 9 9
VR start 1+ w512 \HHH/
PC
NV, L - [0, o
reference voltage start + channel advance pulses gamma pulses

Abbildung 7: Aufbau eines MoRbauerspektrometers.
Es ist der technische Aufbau eines M6Rbauerspektrometers fir Transmissionsmessungen dargestellt [3].

Der technische Aufbau eines MoRbauerspektrometers besteht prinzipiell aus drei Einheiten:

1. Quelleneinheit
(Funktionsgenerator, Antriebskontrolleinheit, Antriebseinheit, Quelle z.B. 5Co)

2. Detektionseinheit

(Detektor und Verstarker)

3. Verarbeitungseinheit
(Vielkanalanalysator (Multichannel Analyzer, MCA), Einkanalanalysator (Singlechannel

Analyzer, SCA), Computer)

Die Quelleneinheit besteht aus Funktionsgenerator, Antriebskontrolleinheit und Antriebseinheit mit
Quelle. Der Funktionsgenerator generiert ein Signal, welches die Bewegung der Quelle steuert. Die
Antriebseinheit setzt dann das Spannungssignal in einen Strom um, der mittels einer Spule die Be-
wegung der Quelle induziert, um Uber den Dopplereffekt die Energie der abgestrahlten Quanten zu
modulieren. Die Funktion des Drives ist dabei wie ein Lautsprecher. Das Signal zur Steuerung der
Antriebseinheit wird dabei noch in seiner Maximalspannung modifiziert, da die Maximalspannung
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proportional zur Maximalgeschwindigkeit ist, mit der sich die Quelle bewegt. Dies geschieht durch

einen Verstarker, welcher auch als Impedanzwandler dient [31][3].

Zwischen Quelleneinheit und Detektionseinheit wird die Probe eingebracht. Die Probe absorbiert
einen Teil der abgestrahlten Photonen. Die transmittierte Strahlung wird dann von einer Detektions-
einheit detektiert. Es bieten sich hier verschiedene Strahlungsdetektoren wie Proportionalitdtszahl-
rohr, Szintillationsdetektoren oder Halbleiterdetektoren an. Allen gemein ist, dass sie einen Span-
nungsimpuls ausgeben, welcher proportional zur Energie der Photonen ist [32][22].

Der Spannungsimpuls, welchen der den Detektor generiert, wird verstarkt und an die Verarbeitungs-
einheit weitergegeben, welche aus dem abgestrahlten Gammaspektrum der Quelle den Energiebe-
reich auswahlt, in welchem das MéRbauerspektrum gemessen werden kann. Sie verwirft also dieje-
nigen Photonen, welche sich auflerhalb dieses Bereiches befinden. Des Weiteren werden in der
Verarbeitungseinheit die entsprechenden Koinzidenzen zwischen Geschwindigkeit und detektierten
Photon hergestellt [3][33]. In dieser Arbeit wurde der Fokus insbesondere auf die Verarbeitungsein-
heit gelegt.

Abschlieend werden die verarbeiteten Daten an einen Computer weitergegeben, welcher die Daten

zur Auswertung aufbereitet und visualisiert.
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2.4. Detektion der Gammastrahlung

Fir die Detektion von Gammastrahlung stehen verschiedene Mdéglichkeiten zur Verfligung. Zum ei-
nen lassen sich Gammastrahlen durch so genannte Zahirohre analysieren. Dies sind gasgefiilite
Kammern, an die eine Hochspannung angelegt wird. Des Weiteren kdnnen Szintillatoren eingesetzt
werden. Szintillatoren sind Feststoffe, welche beim Durchgang eines energiereichen Photons Licht-
blitze aussenden, die detektiert werden kénnen. Hierzu werden zumeist Photomultiplier benutzt. Als
letzte Methode stehen Halbleiter Dioden zur Verfigung. Im Folgenden sollen die einzelnen Detek-
torarten genauer beschrieben werden.

Dabei soll bei den Halbleiterdioden und den Zahlrohren starker ins Detail gegangen werden, da sie
in den M6Rbaueraufbauten, wie sie flr diese Arbeit verwendet wurden, Anwendung fanden [34][35].
Ein Uberblick ist in Tabelle 1 zu finden. Die Auflésung, Effizienz und Kosten variieren zwischen den
verschiedenen Detektoren. Es soll in dieser Arbeit nicht weiter auf die Bedeutung der entsprechen-
den Literaturwerte eingegangen werden. In dieser Arbeit wurde mit einem Proportionalitatszahlrohr
und einem Si-PIN-Detektor gearbeitet. Daher werden diese Arten von Detektoren im Folgenden na-
her betrachtet.

Tabelle 1: Eigenschaften verschiedener Detektoren in der M6Bbauerspektroskopie.
Es werden die Auflésung, Effizienz und maximale Zahlrate der Detektoren verglichen [3].

Detektor Auflosung Effizienz Max. Zahlrate

Proportionalitadtszahlrohr 2-4 keV 80 % 50 kHz
bei 14 keV bei 14,4 keV

Nal (Szintillator) 8-10 keV 100 % 100-200 kHz
bei 60 keV bei 60 keV

Si (Li-dotiert) 400 eV 100 % 10 — 40 kHz
bei 10 keV bei 10 keV

Ge (Li-dotiert) 600 eV 80 —100 % 10- 40 kHz
Bei 100 keV
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2.4.1. Proportionalitatszahlrohr

Proportionalitatszahlrohre sind gasgefiillte, abgeschlossene Réhren mit Elektroden, an welche eine
elektrische Potenzialdifferenz angelegt wird.

Kathode

Gas

Fenster

Strahlung

Abbildung 8: Schematischer Aufbau eines Proportionalitdtszdhlrohrs.
Abbildung nach ,Radiation detection and measurement” von G. Knoll [34].

Abbildung 8 zeigt den schematischen Aufbau eines Proportionalitatszahlrohres. Treten durch das
durchlassige Fenster ionisierende Strahlen in die gasgeflllite Kammer, so wird das Gas ionisiert. Es
entstehen also Elektronen-lonen-Paare [34]. Die Teilchen werden entsprechend ihrer Ladung ent-
weder zur Anode (freie Elektronen) oder zu Kathode (Kationen) beschleunigt, wenn eine Potenzial-
differenz anliegt. Je nach angelegter Spannung kann man verschiedene Arbeitsbereiche unterschei-
den. Die verschiedenen Arbeitsbereiche werden in Abbildung 9 gezeigt.
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Abbildung 9: Betriebsmodi eines Gaszahlrohres.
Es sind die verschiedenen Betriebsbereiche und deren Spannungen eines Gaszahlrohres dargestellt [35].

Rekombination:

Die durch die Potenzialdifferenz verursachte Bewegung der Teilchen reicht nicht aus, um die Re-
kombination der ionisierten Teilchen zu verhindern, bevor sie die Elektroden in der Kammer errei-
chen. Das bedeutet, dass etwaige Impulse vom Ort der lonisierung in der Kammer abhangen. Da
die entsprechende Ladung, welche so entsteht, kleiner ist als die durch die urspriingliche lonisation
ausgeldsten Elektron-lonen-Paare, sind Aussagen Uber Energie der eingetretenen Strahlung nicht
moglich [34].

lonisationskammer:

Bei einer Erhéhung der Potenzialdifferenz verhalt sich das Zahlrohr wie ein Plattenkondensator. Das
bedeutet, die entstehenden Elektronen-lonen-Paare sammeln sich auf den gegensatzlich geladenen
Elektroden ohne dabei sekundare lonisationsprozesse auszuldsen. Die Ladung kann dabei Uber die

Elektroden abflielen und gemessen werden [35].

Proportionalitatszahirohr:

Wird die Spannung nun gegenuber der Potenzialdifferenz in einer lonisationskammer weiter erhdht
und damit das elektrische Feld (iber einen kritischen Wert angehoben (104 V-cm' - 10-% V-cm') so
reicht die Beschleunigung der ionisierten Teilchen aus um weitere Teilchen zu ionisieren [35]. Die
lonisation breitet sich lawinenartig aus und wird nach ihrem Entdecker TOWNSEND-Lawine genannt.
Es kommt damit zu einer Verstarkung der urspriinglich verursachten Ladungstrennung. Dieser Effekt

wird Gasverstarkung genannt [34].
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d
T qdx 18
n

dn: Anzahl der auf der Wegstrecke neu angeregten Teilchen
n: Anzahl der Teilchen

a. Townsend Koeffizient

dx: Wegstrecke

Gleichung 18 zeigt die Verstarkung der Ladung dn/n Uber die Wegstrecke dx. Der Faktor o ist dabei
der Proportionalitatsfaktor und wird TOWNSEND-Koeffizient genannt [34]. Der TOWNSEND-Koeffizient
ist dabei abhangig von der Potenzialdifferenz. Es ergibt sich Uber die oben benannte Formel eine

Proportionalitat der gemessenen Spannung und der Energie der eingetretenen Photonen.

Wird die Spannung weiter erhdht so ergeben sich Nichtlinearitaten, welche durch die langsamere
Bewegung der Kationen ausgeldst werden. Sie produzieren Wolken, welche die das elektrische Feld
innerhalb des Zahlrohres erheblich beeinflussen. Dieser Bereich ist der Bereich der begrenzten Pro-

portionalitat.

Geiger-Miiller-Bereich:

Wird die Spannung Gber den Bereich der begrenzten Proportionalitat weiter erh6ht, so werde so viele
Kationenwolken gebildet, dass das elektrische Feld soweit abgesenkt wird, dass keine weiteren Iro-
nisierungen mehr stattfinden kdnnen. Das bedeutet, dass die gemessenen Spannungsimpulse un-
abhangig von der primaren lonisation sind und damit alle Impulse gleich grof3 sind. Die Kammer
fungiert nun als Auslésezahler [34][35][36].
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2.4.2. Si-PIN-Detektor

Ein Silizium-PIN-Detektor (kurz Si-PIN) besteht aus einer Si-PIN-Diode. PIN steht dabei fiir (positive,
intrinsic, negative). Dies beschreibt den Aufbau der Diode, welche sich aus drei Schichten zusam-
mensetzt: Eine positiv dotierte Schicht und eine negativ dotierte Schicht fassen eine dritte schwach
leitende Schicht (i-Schicht) ein. Daher wird diese Diode im Deutschen auch psn-Diode genannt, wo-
bei s fur schwach leitend steht [37][38].

Uy

- W, ———————

Abbildung 10: Aufbau einer Si-PIN-Diode [38].

Abbildung 10 zeigt den Aufbau einer Si-PIN-Diode. Zu erkennen ist, dass zusatzlich zum Ublichen
pn-Ubergang eine weitere Schicht, die i-Schicht, vorhanden ist. Fiir den Betrieb der Si-PIN-Diode als

Photonendetektor bestehen zwei Mdglichkeiten: mit oder ohne Vorspannung.

Treffen Photonen, die eine Energie haben die grof3er ist, als die Bandlliicke zwischen Valenz- und
Leitungsband, auf die Si-PIN-Diode, so werden Elektron-Loch-Paare erzeugt. Diese Paare wandern
aufgrund ihrer Ladung zu den entsprechenden dotierten Schichten und erzeugen einen Strom. Da
eine Si-PIN-Diode jedoch eine Kapazitat besitzt, muss diese zunachst geladen werden um eine
Spannungsanderung zu messen. Die Spannungsanderung in Abhangigkeit der Kapazitat kann unter
Zuhilfenahme der Gleichung 19 berechnet werden kann.

Aq

=— 19
AU C

AU: Spannungsanderung
Agq: Ladungséanderung
C: Kapazitat der Diode

Die Kapazitat, die eine Si-PIN-Diode besitzt kann mit der in Gleichung 20 gezeigten Beziehung be-

stimmt werden [39].

20

C: Kapazitat

& relative Permittivitat

&o: elektrische Feldkonstante

A: Flache der Kondensatorplatten
d: Abstand der Kondensatorplatten
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Wird die Si-PIN-Diode in Sperrrichtung geschaltet und eine Spannung angelegt, so werden die lGber-
schissigen Elektronen der n-dotierten Schicht zur Anode gezogen und die Elektronenlocher der p-
dotierten Schicht hingegen zur Kathode. Es entsteht eine Verarmungszone, welche durch die i-

Schicht, die nur schwach dotiert und damit hochohmig ist, noch weiter verstarkt wird [38].

++ 4+ + +
+ + + p-dotiert
+ + [
i-Schicht
- +
- - n-dotiert |
+

Abbildung 11: Schematischer Aufbau einer Si-PIN-Diode.

Im linken Bild dargestellt sind ist eine Si-PIN-Diode, ohne angelegte elektrische Spannung, im rechten mit an-
gelegter Spannung in Sperrrichtung. Die Schichten wurden gekennzeichnet und zum Vergleich das Schaltzei-
chen fir eine Diode eingefligt [37].

Abbildung 11 zeigt den beschriebenen Vorgang. Links im Bild zu sehen ist die Diode ohne Potenzi-
aldifferenz, die Dotierungen sind dabei gleichmaRig verteilt. Im rechten Bild ist eine Potenzialdiffe-
renz angelegt, welche die entsprechenden Ladungen trennt. Sie ist damit vorgespannt [6]. Treffen
in diesem Zustand Photonen auf die Si-PIN-Diode so werden auch Elektron-Loch-Paare erzeugt,
welche anhand ihrer Ladungen eine Coulomb-Kraft erfahren. Dies ist in Abbildung 12 zu sehen. Mit

der Vorspannung wird die Kapazitat der Diode gesenkt und damit die Spannungsantwort verbessert.

++ + + +
p-dotiert
T -
i-Schicht + - hyv
|
-
Y
n-dotiert |
+

Abbildung 12: Si-PIN-Diode im vorgespannten Zustand mit eingestrahiten Photonen.

Es ergeben sich jedoch durch die Vorspannung Stréme, die ein Rauschen erzeugen, obwohl keine
Strahlung auf die Diode getroffen ist. Dies wird als Dunkelstrom bezeichnet [40][41]. Die
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Vorspannung betragt fir das MIMOS Il 100 V. Fir die Marsmission wurde im MIMOS Il eine PIN-
Diode mit einer Schichtdicke von 500 um verwendet [6].

2.5. Verarbeitung der Spannungsimpulse

Es gibt verschiedene Méglichkeiten die detektierten Spannungsimpulse zu verarbeiten und somit zur
Auswertung bereit zu stellen. In dieser Arbeit wurde sowohl mit Fensterkomparatoren gearbeitet, wie
sie im MIMOS Il auf dem Mars eingesetzt wurden, als auch mit der Puls-Hohen-Analyse [42]. Im

Folgenden sollen diese beiden genutzten Ansatze beschrieben werden.
2.5.1. Fensterdiskriminator

Aus den Pulsen verschiedener Spannungsspitzen und damit Energien wabhlt ein Fensterdiskriminator
nur diejenigen Energien aus, welche innerhalb eines vorher eingestellten Spannungsfensters lie-

gen [32][43]. Es ergibt sich somit ein so genannter Einkanalanalysator.

obere Grenze

A

untere Grenze

Abbildung 13: Funktionsweise eines Fensterdiskriminators.
Es sind schematisch drei Spannungsimpulse mit unterschiedlichen Amplituden dargestellt. Zusatzlich wurden
die Grenzen des Fensterdiskriminators eingezeichnet [34].

Abbildung 13 zeigt schematisch die Funktion eines Fensterdiskriminators. Es wird eine untere
Grenze (lower level threshold) und eine obere Grenze (upper level threshold) gesetzt. Komparatoren
vergleichen analog die Grenzspannungen mit der Pulsspannung und geben bei Uberschreiten bzw.
Unterschreiten einen logischen Impuls aus. Die beiden Komparatoren sind mit einer UND-Schaltung
verkniipft, sodass nur Pulse gewertet werden, welche sich innerhalb des eingestellten Spannungs-
fensters befinden [34].
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Abbildung 14: Schematischer Aufbau eines Fensterdiskriminators [44].

Ein schematischer Aufbau eines Fensterdiskriminators ist in Abbildung 14 gezeigt.

Die Ausgabe des Fensterdiskriminators wird anschlieRend in Zahlerregistern gespeichert [34]. Ein
Energiespektrum kann aufgenommen werden, in dem die Grenzen nach bestimmten Zeitintervallen

verschoben werden und so die vollstandige Breite der Referenzspannungen abgefahren wird [3].
2.5.2. Vielkanalanalysator und Puls-Hohen-Analyse

Ein Einkanalanalysator liefert nur logische (TTL, Transistor-Transistor-Logik) Impulse fiir Sig-
nalamplituden, welche innerhalb eines Fensters liegen. Er ist daher gut geeignet, MéRbauerspektren
aufzunehmen, wenn vorher die Grenzen, in denen die 14,41 keV Linie liegt, bekannt sind. Fur die
Bestimmung der Lage der Linie wird ein Vielkanalanalysator benétigt. Ein Solcher Analysator tiber-
wacht mehrere Kanale gleichzeitig und speichert die eintreffenden Spannungspulse in Zahlern
ab [3].

Um diese Funktionsweise zu gewahrleisten wird ein Analog-Digital-Umsetzer (ADU) benutzt, wel-
cher die Amplituden der einzelnen Pulse misst und speichert. Hierbei ist eine ausreichende Abtast-

rate von grof3er Bedeutung, da die Impulsform korrekt nachvollzogen werden muss [45].
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Abbildung 15: Schematische Darstellung der Puls-Hohen-Analyse.

Die Abtastrate, welche bendtigt wird um ein Signal eindeutig rekonstruieren zu kdnnen, muss nach
dem NYQUIST-SHANNON-Theorem mindestens doppelt so gro3 sein wie die héchste Frequenzkom-

ponente des Signals, welches gemessen werden soll [46][45][47].

ftast> 2'fmax 21

fiast: Abtastfrequenz
fmax: Maximale Signalfrequenz

Eine weitere Moglichkeit zur Diskriminierung der Amplitude bietet daher eine Sample- und Hold-
Schaltung. Eine Sample- und Hold-Schaltung kann so ausgelegt werden, dass sie Uber einen kurzen
Zeitraum die Amplitudenspannung konstant halt, sodass die Abtastzeit des Analog-Digital-Umsetzer

l&nger sein kann [44].

Fir die Bestimmung der Signalspitzen im Energiespektrum werden die Zahlraten der Amplituden
gegen die Kanale, den die Amplituden zugeordnet wurde, aufgetragen. Um nebeneinander liegende
Signale auflésen zu kdnnen muss dabei die Kanalauflésung also die Anzahl der Kanale groR? genug

sein.
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Abbildung 16: Spektren einer Quelle aufgenommen mit verschiedener Anzahl von Kanilen.

Es wurde ein kontinuierliches Spektrum (a) mit verschiedenen Anzahl von Kanalen (b: 10, c: 50, d:500) aufge-
nommen [34].

Fir die vollstandige Bestimmung der Position und Héhe eines Signals im Spektrum sollten tber die
Breite des Signals mindestens flinf Messpunkte vorhanden sein. Fir eine bessere Aussagekraft sind
jedoch neun bis zwdlf Punkte Uber die gesamte Breite bei halber Hohe des Peaks (full width at half
maximum, FWHM), empfohlen [34]. Dies wird in Abbildung 16 verdeutlicht. Es wird hier ein kontinu-
ierliches Spektrum gezeigt, das mit unterschiedlicher Anzahl von Kanalen aufgeldst wurde. Dabei ist
zu erkennen, dass je hoher die Kanalzahl und damit die Auflésung ist, die Signalspitzen des konti-
nuierlichen Spektrums besser sind.
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2.6. Antriebseinheit und Dreiecksgenerator

Wie bereits im Kapitel 2.2 beschrieben wird ein M6Rbauerspektrum angefertigt, indem die Energie
der abgestrahlten Photonen mit Hilfe des DoPPLER-Effektes moduliert wird. Das Spektrum ergibt sich
dann aus der Auftragung der Absorption bzw. der Transmission gegen die Relativgeschwindigkeit.

Um diese Funktion zu gewahrleisten muss die Quelle periodisch vor- und wieder zuriickbewegt wer-
den. Hierfur wird eine Art Antriebssystem genutzt, wie sie auch in Lautsprechern zu finden sind. Dies
ist der sich bewegende Teil auf dem die Quelle montiert ist [3]. Der Aufbau besteht aus einer Spule
und einem magnetischen Stab, welcher sich innerhalb der Spule befindet. Der wichtigste Unter-
schied zu einem herkdbmmlichen Lautsprechersystem liegt dabei daran, dass in einer Antriebseinheit
fur M6Rbauerspektroskopie, keine Membran vorhanden ist, die das Signal in Luftschwingungen um-
setzt. Das bedeutet, dass eine Antriebseinheit in dieser Hinsicht einem Linearmotor dhnelt [48]. Wird
nun an die Spule eine Potentialdifferenz angelegt so ergibt sich ein Stromfluss durch die Spule. Der
flieBende Strom induziert innerhalb der Spule ein Magnetfeld. Ist die Anzahl der Windungen auf der

Spule bekannt, so ergibt sich ein Magnetfeld innerhalb der Spule nach der Gleichung 22 [49].

H=1

~| 3

22

H: Magnetfeld

I: Strom

n: Anzahl der Windungen
I: Lange der Spule

Hierbei ist I der elektrische Strom, n die Anzahl der Windungen und / die Lange der Spule. Durch
das Magnetfeld wird der magnetische Stab, auf dem die Quelle montiert ist in Bewegung versetzt.
Dabei entspricht eine bestimmte Spannung einem bestimmten Stromfluss und damit auch einer be-

stimmte Geschwindigkeit, mit welcher sich die Quelle bewegt [3].

Um eine lineare Abtastung der Geschwindigkeitskandle mdglich zu machen, wird ein Dreieckssignal
an die Antriebseinheit angelegt. Dieses Signal ist eine Spannung, welche linear von einer negativen
Maximalspannung zu einer positiven Maximalspannung, mit gleichem Betrag, ansteigt und dann wie-

der linear zur negativen Maximalspannung absinkt [3][50].
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Abbildung 17: Dreiecksspannung.
Es wird schematisch die Dreiecksspannung gezeigt, wie sie zur Aufnahme eines MdRbauerspektrums bend-
tigt wird.

Ein Beispiel fur eine Dreiecksspannung ist in Abbildung 17 zu sehen. Sie wird von einem Funktions-
generator erzeugt. Um nun das Signal und damit die Geschwindigkeit mit den detektierten Photonen
zu synchronisieren werden zusatzlich zum Dreieckssignal Impulse in TTL-Logik vom Funktionsge-
nerator ausgegeben. Diese Impulse zeigen der Auswerteeinheit, dass die Spannung um einen be-
stimmten Betrag angestiegen ist und damit eine neue Geschwindigkeit erreicht wurde [3][1]. Die
Anzahl dieser so genannten Kanalfortschrittsimpulse hangt davon ab, mit welcher Auflésung das
Spektrum abgetastet werden soll. Soll die Auflésung beispielsweise 1024 Kanale betragen, so mis-
sen 1024 Impulse wahrend einer Periode generiert werden [3]. Wichtig ist dabei, dass das Signal
auch mdglichst linear generiert wird. Abweichungen zur idealen linearen Form flhren zu Fehlern im

Spektrum, welche sich durch Verbreiterungen der Pulse dufsern kénnen [3][51].

Es ist dabei zu beachten, dass die vom Funktionsgenerator erzeugte Spannung nur eine Referenz-
spannung mit festen Maximalspannungen ist, welche die relativen Geschwindigkeiten angibt. Das
Signal muss zusatzlich verstarkt werden um die eigentliche Eingangsreferenz (VR) fur die Bewe-
gungseinheit zu bilden. Die einzelnen, durch die Impulse angegebenen Geschwindigkeitskanale
missen entsprechend der Verstarkung durch eine Messung gegen eine Substanz mit bekannten

Werten kalibriert werden, um absolute Geschwindigkeiten zu erhalten [52][53].
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Abbildung 18: Spannungsverlauf der Dreiecksspannung und Fehlersignal.
Oben: Dreieckssignal, unten Fehlersignal [3].

Zur Kontrolle der Giite der Signalumsetzung in eine Geschwindigkeit werden in einer Rickkopp-
lungsschleife mittels einer Aufnahmespule die Bewegung des Stabes und damit der Quelle gemes-
sen. Die Funktion ist dabei reziprok zur Bewegungserzeugung. Der magnetische Stab induziert einen
Strom in einer Spule, welcher tber einen Widerstand als Spannung gemessen werden kann. Diese
gemessene Spannung wird als Antwortspannung Uresp bezeichnet. Werden nun die Signale Vr von
der Antwortspannung Uresp abgezogen so erhalt man ein Fehlersignal, welches zur Optimierung der

Bewegungserzeugung genutzt werden kann [3].
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3. Methodischer Teil

Im Folgenden Teil soll methodisch und technisch erlautert werden, wie MéRbauerspektren aufge-
nommen werden kdnnen. Zunachst soll dabei die genutzte Schaltung erlautert werden. Im weiteren
Verlauf wird dann darauf eingegangen, wie die Geschwindigkeit der Quelle und damit die Energie
der Photonen moduliert wird. Im Anschluss wird dann die Auswertung der detektierten Photonen
beschrieben, dabei soll besonders auf die Ermittlung der Energie, welche die Photonen besitzen
eingegangen werden. Zum Abschluss wird erlautert, wie die die Koinzidenz von detektiertem Photon
und Quellengeschwindigkeit ausgewertet wird. Fir die Arbeit wurde ein Arduino Due eingesetzt,

welcher auf einem SAM3X Mikrocontroller basiert.
3.1. Dreieckssignal

Das zu generierende Dreieckssignal ist die Referenz fiir die Quellenbewegung. Es muss daher mog-
lichst linear sein und keine Abweichungen in der Frequenz haben [3][54]. Da das Signal nur als Re-
ferenz gilt, entspricht es nicht der absoluten Geschwindigkeit, mit welcher sich die Quelle bewegt,
sondern nur das Verhaltnis zur Maximalgeschwindigkeit. Daher ist folgendes zu unterscheiden: Der
Geschwindigkeitskanal ist diejenige Spannung der Referenz, die ein bestimmtes Verhaltnis zur Ma-
ximalspannung und der damit korrelierenden Maximalgeschwindigkeit hat. Diese Referenz wird im

weiteren Verlauf verstarkt. Das verstarkte Signal korreliert dann mit der absoluten Geschwindigkeit.
3.1.1. Digital-Analog-Umsetzer (DAU)

Mit Digital-Analog-Umsetzern kénnen aus digitalen kodierten Werten analoge Spannungen erzeugt
werden. In der Informationstechnologie werden sie vor zur Generierung von Audio- und Videosigna-
len eingesetzt. An diesem Punkt wurde angesetzt. Eine MéRbauer Antriebseinheit besteht verein-
facht aus einem Lautsprecher welcher ein ,Ton“ ausgibt. Dieser ,Ton" ist das Dreieckssignal. Mit
Hilfe eines DAU, welcher periodisch seine Ausgangsspannung andert, kénnen beliebige Signalfor-
men erzeugt werden. Der entsprechende digitale Wert der analog eingestellten Spannung ist dabei
der momentan eingestellte Geschwindigkeitskanal. Hier wird ein Unterschied zum klassischen Auf-
bau einer M6Rbauerspektroskopie gemacht, bei dem das Dreieckssignal mit Kanalfortschrittsimpul-

sen unterteilt wird [3].
Die wichtigsten Kenngréfien bei DAUs sind [55]:

1. Die Einschwingzeit, also die Zeit, welche der DAU bendtigt um sein Ausgangspotential ein-

zustellen

2. Die Auflésung: Die Anzahl an Stufen, die der DAU unterscheiden kann. Hier wird, wie Ubli-

cherweise im Binarsystem, also mit Potenzen von zwei, gearbeitet.
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3. Nullpunkt- und Empfindlichkeitsfehler: Hierbei unterscheidet sich die eingestellte Spannung
von der real ausgegebenen Spannung um entweder einen konstanten (Nullpunktfehler) oder

prozentualen (Empfindlichkeits-) Fehler.
4. Nichtlinearitaten: Hierbei sind die Stufen des DAUs untereinander nicht gleich.

Der Nullpunktfehler des DAUSs ist fiir die Betrachtung in der MéRbauerspektroskopie unerheblich, da
das Signal spater durch ein RC-Glied, das als Hochpassfilter fungiert, gefiltert wird. Hierbei wird der
konstante, also niederfrequenten Gleichspannungsanteil herausgefiltert, wahrend das hoherfre-

quente Dreieckssignal passieren kann.

—

[ ]

[ ]
L

Abbildung 19: Hochpassfilter.
Ue ist die mit einem Gleichspannungsoffset versehenen Eingangsspannung, Ua die gefilterte Ausgangsspan-
nung. C ist ein Kondensator, R ein Widerstand.

Abbildung 19 zeigt das Schaltbild eines passiven Hochpassfilters wie er genutzt wurde. Die Grenz-
frequenz, also die Frequenz, ab welcher der Filter eine Wechselspannung passieren Iasst berechnet

sich anhand der Gleichung:

1 23
fg_Z'T['R'C

fy: Grenzfrequenz

I: Strom

R: Widerstand in Ohm
C: Kapazitat in Farad

In der Schaltung wurde ein Kondensator mit dem Wert 220 nF und ein Widerstand mit dem Wert 4,7
MOhm eingesetzt. Entsprechend ergibt sich eine Grenzfrequenz von 0,15 Hz. Frequenzen Oberhalb

dieser Frequenz sollten daher passieren kénnen.
3.1.2. Dreiecksgenerator mittels DAU

Der in dieser Arbeit verwendete Mikrocontroller SAM3X besitzt zwei DAUs welche unabhangig von-
einander geschaltet werden kénnen. Die Auflésung der DAUs betragt 12 Bit. Das bedeutet, dass es
maoglich ist, den DAU in 4096 Stufen zu schalten. Theoretisch waren so 4096 unterschiedliche Ge-
schwindigkeitskanale moglich. Da das ein M6Rbauerspektrum in einer Periode zweimal durchlaufen
wird waren hier 8192 Schritte nétig. Die Umsetzung des eingestellten Spannungswertes bendétigt
dabei 25 Taktzyklen. Bei einer Taktung von 84 MHz entspricht das ca. 300 ns [56].
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Die gewahlten Frequenzen fir die M6Rbauerspektroskopie betragen 10 — 30 Hz [1]. In dieser Zeit
muss das Signal entsprechend 10 — 30 Perioden durchlaufen. Entsprechend errechnet sich die

Schaltfrequenz mit zu:

fSchalt = CH * fSignal 24

CH: Anzahl der Geschwindigkeitskanale
fsignal: Frequenz, mit der die Quelle schwingt.

Fir ein Beispiel von 1024 und eine Schwingfrequenz von 22,5 Hz folgt eine Schaltfrequenz von
23040 Hz. Entsprechend besitzt jeder Kanal ein Zeitfenster von 43,4 ps.

Das Dreieckssignal wurde technisch umgesetzt, indem ein interner Zeitgeber des SAM3X so einge-
stellt wurde, dass er mit der berechneten Schaltfrequenz eine Funktion auslést, welche die Span-
nung des DAU einstellt. Der Zeitgeber ist dabei von der Ausfiihrung des lbrigen Programms unab-
hangig und 16st ein Interrupt, also eine Unterbrechung der dbrigen Programmausfiihrung aus.
Dadurch erhalt die Einstellung der Spannung und damit der Quellenbewegung Prioritdt, um ohne

Stérung das Dreieckssignals zu verarbeiten.

Um die Einstellung der Spannung am DAU mdglichst schnell zu vollziehen wurde eine Lookup-
Tabelle mit vorgefertigten Werten verwendet. Des Weiteren wurden die Register des Mikrocontrollers
direkt beschrieben.

1 void setDAC() ({

2 ch = (++ch) & Ox3FF;

3 DACC->DACC_CDR = lookup[ch] & OxFFF;
4}

Code 1: Einstellung der DAU Spannung.

Code 1 zeigt die Einstellung der Geschwindigkeit mittels Register. Zunachst wird der entsprechende
Schritt berechnet, welcher dann aus der Lookup-Tabelle den entsprechenden vorherberechneten
Spannungswert ausliest. Es sollen 1024 Geschwindigkeitskanale zur Auswertung zur Verfigung ste-
hen. Um eine Schleife Uber 1024 Werte zu generieren wird mit dem Hexadezimalwert fur 1023 bit-
weise maskiert. Dies entspricht einer Restfunktion, welche nur Werte von Null bis 1023 zuldsst. In
Zeile 3 wird das Register des DAUs beschrieben und entsprechend ist nach 25 Taktzyklen die ein-

gestellte Spannung am Ausgang verfiigbar.

1 Timer3.attachInterrupt (setDAC) .setFrequency(freq) .start();
Code 2: Einstellung der Schaltfrequenz.

In Code 2 erfolgt die Einstellung der Schaltfrequenz zu erkennen. Die Frequenz (Variable freq) wird
an anderer Stelle mit Hilfe der Beziehung 24 berechnet. Wie bereits erwahnt, wird ein Interrupt aus-

gel6st, welcher die Funktion setDAC (siehe Code 1) aufruft.
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3.1.3. Messung der Dreiecksspannung

Da die Kalibrierung der Geschwindigkeit nur Anhand einer Maximalgeschwindigkeit vorgenommen
wird, missen die Geschwindigkeiten der Kanale interpoliert werden. Um Auszuschlie3en, dass Feh-
ler aufgrund der Uberreprasentation einzelner Kanéle begangen werden, muss das Dreieckssignal

mdglichst linear sein.

Hierfir wurde die Dreiecksspannung wurde mit Hilfe des Oszilloskops TDS2024C der Firma Tektro-
nix gemessen. Es wurde eine Schwingfrequenz von 22,5 Hz eingestellt. Die Werte wurden so auf-
genommen, dass das Maximum bei 0 s steht. Abgegriffen wurde die Spannung nach dem RC-Glied,
also nach der Filterung des Gleichspannungsanteils. Die Werte wurden gespeichert und aufgetra-
gen. Da ein RC-Glied ggf. Oberschwingungen seiner Grenzfrequenz besitzt, kann die resultierende
Spannung Nichtlinearitadten aufweisen. Um die Linearitat zu testen, wurde ein Linearitatstest nach
Mandel angewendet. Hierzu wurden zunachst Spannungsabfalle zwischen Minimum und Maximum
identifiziert und dann sowohl mit linear wie auch mit einer quadratisch tGber die Methode der kleinsten

Quadrate angepasst. Es wurden die Reststreuungen ermittelt und der Prufwert bestimmt.

Reststreuung fir die lineare Anpassung:

201 - 90°
= Tz =

Sy1: Reststreuung lineare Anpassung
y;: gemessener Wert an der Stelle i
¥;: Berechneter Wert an der Stelle i
N: Anzahl der Messungen

Reststreuung fiir die quadratische Anpassung:

X — 9)?
= Ths *

Sy2: Reststreuung quadratische Anpassung
v;: gemessener Wert an der Stelle i

¥;: Berechneter Wert an der Stelle i

N: Anzahl der Messungen

Die Prifwerte berechnen sich aus der Priifgrofie DS2:
DS? = (N —2)%-s% — (N —3)- s2 27

DS?: PriifgroRe

N: Anzahl der Messungen

Sy1: Reststreuung lineare Anpassung

Sy2: Reststreuung quadratische Anpassung

Der Prifwert PW berechnet sich aus der PriifgroRe DS2:
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PW = — 28

PW: Prifwert
DS? PrifgroRe
Sy2: Reststreuung quadratische Anpassung

Der Wert, mit der der Prifwert verglichen wird um eine Aussage zu treffen wird mit der F-Tabelle
berechnet. Dabei wurde ein Prozent Irrtumswahrscheinlichkeit angenommen. Die Hypothese, dass
die lineare Anpassung der quadratischen vorzuziehen ist verworfen, wenn der PW gréRer ist als der
F-Wert.
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3.2. Messung der absoluten Geschwindigkeit

Das in Kapitel 3.1 beschriebene Dreieckssignal ist die Referenz. Sie stellt noch nicht die absolute
Geschwindigkeit dar, sondern nur das Verhaltnis zur zu wahlenden Maximalgeschwindigkeit. Das
Referenzsignal wird durch einen Verstérker so verandert, dass eine bestimmte Maximalgeschwin-

digkeit gewahlt werden kann.

Fir die Zuordnung von absoluten Geschwindigkeiten zu den Geschwindigkeitskanélen wird eine Ka-
librierung bendtigt. Diese kann zum einen Uber bekannte Referenzsubstanz wie o-Eisen geschehen,
aber auch Uber technische Mittel wie Interferometer [51]. Zusatzlich gibt die Antriebskontrolleinheit
ein zur Geschwindigkeit der Quelle proportionales Monitor Signal aus, welches zur Zuordnung ge-
nutzt werden kann. In dieser Arbeit wurde das Monitor Signal genutzt um die Geschwindigkeit zu
ermitteln. Des Weiteren wurde mit einer Referenzsubstanz gemessen. Im Folgenden werden die
genutzten Verfahren genauer erldutert. Dabei wird zunachst die Schaltung erklart, welche fur die
Nutzung des Monitorsignals erstellt wurde, und im Anschluss das Verfahren, um die Ermittelten
Werte der Schaltung zu kalibrieren [53][57].

3.2.1. Schaltung zur Ermittlung der Geschwindigkeit

Die Verstarkung des Referenzsignals erfolgt im MoRbaueraufbau der Firma WISSEL mit der An-
triebskontrolleinheit MDU-1200. Diese Einheit besitzt einen Monitor Ausgang, an dem das verstarkte
Signal abgegriffen werden kann, welches mit der Geschwindigkeit korreliert. Die Verstarkung wird
dimensionslos mit einem Feinpotentiometer, welches in 12 x 10 Schritte eingeteilt ist, eingestellt.
Aufgrund des hohen Ausgangswiderstands des Hochpassfilters, der sich an den DAU anschlief3t, ist
eine Betrachtung des Eingangswiderstandes der der nachfolgenden Antriebskontrolleinheit erforder-
lich. Das Monitorsignal, an dem das verstarkte Signal abgegriffen werden kann, ist dabei sowohl vom
Ausgangswiderstand des Hochpassfilters, als auch vom Eingangswiderstand der Antriebskontrol-

leinheit beeinflusst. Es eignet sich also fir die fiir eine Beurteilung etwaiger Stérungen.
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Abbildung 20: Schaltung Geschwindigkeitsmessung.

Fir die Geschwindigkeitsmessung wurde ein ADS1115 verwendet. Eine Sample- and Hold-Stufe LF398N
wurde als integrierte Schaltung (integrated Circuit, IC) eingebaut (IC1). Die negative Spannungsversorgung
wird mit dem IC ICL7660 bereitgestellt. Die Datenverarbeitung findet im Mikrocontroller ATmega328P statt.

Abbildung 20 zeigt die Schaltung fir die Geschwindigkeitsmessung. Sie wurde in Zusammenarbeit
mit der Hochschule Hannover mit einer CNC-Frase LPKF ProtoMat S63 gefertigt. Es wurde hier der
Analog-Digital-Umsetzer ADS1115 der Firma Texas Instruments benutzt. Dieser kann bei 16 Bit the-
oretisch 7,81 pV auflésen. Um die maximale Eingangsdynamik zu erreichen, wurde die interne Ver-
starkung so gewabhlt, dass sich eine maximale Eingangsspannung von £1,024 V ergibt und somit bei
der Auflédsung von 16 Bit eine Spannungsauflésung von 31,3 yV. Die Abtastrate wurde auf den ma-
ximalen Wert von 860 Samples pro Sekunde eingestellt. Da die Abtastrate mit 0,86 ms pro Abtastung
deutlich Uber der Anderungszeit von 43 s liegt, wurde eine Sample- und Hold-Stufe LF398AN von
Texas Instruments hinzugefiigt [58]. Fir die negative Spannungsversorgung wurde der Spannungs-
umwandler /ICL7660 der Firmer Intersil benutzt. Die Auswertung der gemessenen Werte ist durch
den Mikrocontroller ATmega328P gewahrleistet, welcher tiber den 12C Bus an den ADU angeschlos-
sen ist [59][60]. Des Weiteren sind Trimmungen vorgesehen, falls héhere Spannungen gemessen

werden mussen.

Da nur Spannungen gemessen werden kdnnen, muss eine Kalibrierung der Spannungen mit der

Geschwindigkeit vorgenommen werden.
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3.2.2. Kalibrierung uiber Referenzsubstanz

Fir die Geschwindigkeitskalibrierung mittels Referenzsubstanz wird in dieser Arbeit eine Folie aus
a-Eisen eingesetzt. a-Eisen zeigt eine Magnetische Aufspaltung, besitzt also im M6Rbauerspektrum

ein Sextett.

Transmission

Relativgeschwindigkeit der Quelle

Abbildung 21: Schematisches Sextett, wie es bei a-Eisen vorkommt.
Gezeigt wird die Transmission gegen die Geschwindigkeitskanale. An die Signale wurden Nummerierungen
zur Orientierung angefugt.

Abbildung 21 zeigt ein simuliertes Sextett, so wie es bei a-Eisen zu finden ist. Die einzelnen Signale
des Spektrums besitzen bekannte Werte fur die Geschwindigkeit, welche in Tabelle 2 aufgelistet
sind.

Tabelle 2: Geschwindigkeitsparameter fiir o-Eisen im M6Bbauerspektrum.
Es wurden die Geschwindigkeitsdifferenzen zwischen den Signal 1 und 6, 2 und 5 und 3 und 4
eingetragen [3].

1->6 255 3>4

AV in mms-! 10,657 6,167 1,677
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Um den Kanalen Geschwindigkeiten zuordnen zu kdnnen, wird bei den gleichen Einstellungen ein-
mal die Referenzsubstanz und dann die Probe gemessen. Das Spektrum der Referenzsubstanz wird
mit Hilfe der LORENTZ Funktion angepasst. Anhand der Differenzen der Geschwindigkeitskanalwerte
und den bekannten Parametern der Referenzsubstanz kann nun die Quellengeschwindigkeitskorre-

lation bestimmt werden.

Av _ Ch(6) - Ch(1)

= 29
Kanal 10,657 mm-s™?
Av: Geschwindigkeitsanderung
Ch(6): lokale Extremstelle der Anpassung fiir fir Signal 6
Ch(1): lokale Extremstelle der Anpassung fir fur Signal 1
Beziehung 29 zeigt die Berechnung anhand der duReren beiden Signale.
Av Ch(5) — Ch(2) 30
Kanal =~ 6,167 mm -s-1
Av: Geschwindigkeitsdnderung
Ch(5): lokale Extremstelle der Anpassung fur fur Signal 5
Ch(2): lokale Extremstelle der Anpassung fur fir Signal 2
Beziehung 30 zeigt die Berechnung anhand der mittleren beiden Signale.
Av Ch(4) — Ch(3) 31

Kanal 1,677 mm - s—1!

Av: Geschwindigkeitsanderung
Ch(4): lokale Extremstelle der Anpassung fir fir Signal 4
Ch(3): lokale Extremstelle der Anpassung fiir fir Signal 3

Beziehung 31 zeigt die Rechnung anhand der inneren beiden Signale. Mit Hilfe der bestimmten Dif-
ferenzen kann nun die Maximalgeschwindigkeit, mit der sich die Quelle bewegt, unter der Voraus-
setzung, dass linear extrapoliert werden darf, berechnet werden. Nachdem die Maximalgeschwin-
digkeit berechnet wurde, kann nun jedem Geschwindigkeitskanal dessen absolute Geschwindigkeit
zugeordnet werden [61][62].

Die Zuordnung kann mit Hilfe der Maximalgeschwindigkeit automatisiert werden. Im Kapitel 3.7.4
wird beschrieben, wie eine solche Automatisierung mit Hilfe eines Algorithmus vorgenommen wer-

den kann.

Um die Schaltung aus dem vorherigen Kapitel zu nutzen, kann liber die beschriebene Bestimmung
der Maximalgeschwindigkeit eine Kalibrierung erfolgen. Hierflir wurde die Maximalgeschwindigkeit
bei finf aquidistanten Einstellungen des Reglers der MDU-1200 bestimmt und dem korrespondie-
renden ADU Ausgabewert zugeordnet. Mit den Wertepaaren kann so eine Kalibrierfunktion nach DIN
38402/51 bestimmt werden [63][64].

Seite 42



3.3. Sample- und Hold-Schaltung

Im folgenden Kapitel soll die Sample- and Hold-Schaltung beschrieben werden, welche als zentraler
Bestandteil der Datenaufnahme genutzt wurde. Die Schaltung wurde mit Unterstlitzung der Hoch-
schule Hannover in einer CNC-Frase LPKF ProtoMat S63 angefertigt.
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Abbildung 22: Schaltplan der M6Bbauer Auswerteeinheit.

Der Schaltplan enthalt eine Sample- and Hold-Schaltung mit den Operationsverstarkern TLE2072, eine Reset-
schaltung mit dem NPN-Transistor BC337, Spannungsversorgung und Spannungsinverter ICL7660CPA und
einen Referenzspannungsgenerator. Des Weiteren ist ein SAM3X Mikrocontroller in Form eines Arduino Due
zur Datenverarbeitung verbaut.

In Abbildung 22 ist die genutzte Schaltung fiir die Auswertung der verstarkten Pulse zu sehen. Oben
in der Abbildung wurde die eigentliche Sample- and Hold-Stufe eingezeichnet. Sie besteht aus zwei
Operationsverstarkern des Modells TLE207x. Es wurde fir diese Arbeit die Ausfiihrung TLE2072

gewabhlt. Diese Ausflihrung enthalt pro Einheit zwei Operationsverstarker [65].

Der Operationsverstarker TLE207x hat ein Verstarkungs-Bandbreite-Produkt von 10 MHz und eine
Anstiegsrate von 45 V/us [65]. Dieses Verstarkungs-Bandbreite-Produkt wurde entsprechend der
Charakteristika des Verstarkers gewahlt. Aus dem Datenblatt des Tennelec TC246 Verstarkers kann
enthommen werden, dass das Integrationsnetzwerk Pulsbreiten von 4 ys im unipolaren Betrieb, wie
er fUr diese Arbeit benutzt wurde, erzeugt. Das bedeutet, dass in einer Sekunde maximal 250.000
Pulse aufgeldst werden kénnen, ohne, dass es zur Uberlappung kommt. Hieraus kann gleichbedeu-
tend mit einer Pulsfrequenz von maximal 250 kHz. Dem NYQuIST-SHANNON-Abtasttheorem entspre-

chend sollte eine Abtastung mdglich sein [66].
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Als weiterer Aspekt ist die Anstiegsrate zu beachten. Um abzuschatzen wie grof die Steigung ist,
wurde ein linearer Anstieg angenommen. Wie bereits erwahnt wurde die Verstarkung so eingestellt,
dass eine maximale Ausgangsspannung von 3,3 V nicht tUiberschritten wird, um Beschadigungen am
Mikrocontroller zu vermeiden. Betrachtet man eine Gesamtpulsbreite von 4 ps, so ist eine Anstiegs-
zeit mit der Halfte, also 2 ys zu fordern. Dies bedeutet, dass eine minimale Anstiegsrate bei maxi-
maler Aussteuerung der Verstarkung von 3,3 V, 1,65 V/us zu erreichen ist, was unterhalb der méog-
lichen Werte des TLE207x Operationsverstarkers liegt.

Die Schaltung wurde dabei so ausgelegt, dass einer der beiden Operationsverstarker des TLE2072
als Impedanzwandler arbeitet (OP1G$17). Entsprechend ist es mdglich einen hohen Ladestrom fiir
den Haltekondensator C1 zu liefern. Angeschlossen im zweiten Teil der Schaltung ist ein Span-
nungsfolger (OP1G$2), der elektrische Belastungen und damit Entladungen vom Kondensator fern-
halten soll und somit die zu gewlinschte Spannung mdglichst lange konstant halt [44]. Es wurde eine
Uber-Alles-Gegenkopplung mit R4 eingebaut um die Genauigkeit zu erhéhen [44]. Des Weiteren
wurden die Dioden D3 und D1 hinzugefigt, die verhindern, dass bei einem Spannungsabfall auch
die Ausgangsspannung wieder abfallt. So wird diese Sample- and Hold-Schaltung zu einer Maximal-
wert Halteschaltung. Dies ist wichtig, da es so mdglich ist, die maximale Spannung die durch einen
Puls erzeugt wurde und die damit korrelierende Energie zu messen. Um die Schaltung zu entladen
und damit flr einen weiteren Puls bereit zu machen wurde der Transistor BC337 eingefiigt [67].
Dieser NPN-Transistor schliel3t den Haltekondensator kurz und entladt inn. Dadurch wird die gehal-

tene Spannung geldscht und es kann ein neuer Puls gespeichert werden.

Der Schaltung hinzugefiigt wurde ein Komparator des Modells LM339N. Dieser Komparator wird in
einem Eingang mit einer Referenzspannung gespeist und im zweiten Eingang mit dem verstarkten
Eingangssignal. Der Ausgang nimmt dann einen Zustand fir binar Eins (high) an, wenn die Sig-
nalspannung oberhalb der Referenzspannung liegt. Wenn die Eingangsspannung unter der Refe-
renzspannung liegt, nimmt der Ausgang einen Zustand flr binar Null (low) an. Der Komparator be-
sitzt eine so genannte Open-Collector Schaltung am Ausgang. Das bedeutet, dass durch einen Pull-
Up Widerstand der Ausgangszustand auf eine Spannung angehoben werden muss, was in der
Schaltung Uber den Widerstand R12 realisiert wird. Im High-Zustand ist der Ausgang des Kompara-
tors somit sperrend, was bedeutet, dass die 3,3 V Betriebsspannung als Signal ausgegeben werden.
Im Low-Zustand hingegen ist der Ausgang leitend, sodass die 3,3 V Betriebsspannung Uber dem
Widerstand R12 vollstandig abfallen und keine Spannung gemessen werden kann. Der Widerstand
wurde mit Hilfe des Ohm’schen Gesetzes so dimensioniert, dass ein bestimmter Stromfluss nicht
Uberschritten wird [31].

U: Spannung
R: Widerstand
I: Strom

Entsprechend der Gleichung 32 wurde der Stromfluss bei 3,3 V mit 1 mA berechnet.
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Das verstarkte und gehaltene Signal liegt fiir die Auswertung am Analogeingang des Mikrocontrollers
an. Der Analogeingang des Mikrocontrollers ist dabei ein Analog zu Digital Umsetzer. Ein ADU teilt
eine Referenzspannung zur Masse in 2" Schritte ein. Der Exponent n gibt dabei die Aufldsung des
Analog-Digital-Umsetzer. Fur die Auswertung des Signals wurde eine Auflésung von 10 Bit gewahlt.
Dies ergibt 1024 Schritte. Als Referenzspannung wurde intern auf die Betriebsspannung des Mikro-
controllers verwiesen. Der ADU ordnet das analoge Eingangssignal innerhalb dieser Kanale ein. Bei
einer Referenzspannung von 3,3 V (Betriebsspannung des Mikrocontrollers SAM3X) und der ge-
wahlten Auflésung von 10 Bit ergibt eine Spannung von 1,65 V fiir einem Wandlungswert von 512.
Die Wandlungswerte sind dimensionslos, werden in dieser Arbeit analog zu den klassischen MoR3-
bauerspektroskopie Kanale (Ch) genannt. Es ist darauf zu achten, dass die analoge Eingangsspan-
nung nicht die Referenzspannung tiberschreitet, da sonst der Mikrokontroller Schaden nehmen kann
[55][56].

Die Referenzspannung wird durch einen MCP4725 I?°C DAU realisiert. Dieser DAU liefert ahnlich
dem internen DAU des SAM3X Mikrokontrollers einstellbare Spannungen. Er wird Gber das /2C In-
terface angebunden [60]. Seine Auflésung betragt 12 Bit. Im Gegensatz zum internen DAU des
SAM3X Mikrocontrollers hat er jedoch eine Ausgangscharakteristik von Null Volt bis zur Betriebs-
spannung [68]. Dies ist notig, da die Referenzspannung kleine Werte annehmen kénnen muss. Die
Referenzspannung wird so eingestellt, dass das Rauschen knapp unterhalb der Referenz liegt. Der

Komparator signalisiert so dem Mikrocontroller, dass ein Photon detektiert wurde.

Fir die Modulierung der Geschwindigkeit wird ein Referenzsignal in Form einer Dreiecksspannung
bendtigt, welches analog zu einem Audiosignal zwischen einem positiven und einem negativen Ma-
ximalwert oszilliert. Der fir die Generierung verwendete Hochpassfilter ist in der Schaltung mit TRI-

ANGLE gekennzeichnet. In Kapitel 3.1 wurde das Referenzsignal bereits erlautert.

Fir die negative Spannungsversorgung der Operationsverstarker wurden hier der /IC ICL7660CPA
der Firma MAXIM verwendet [69]. Er ist als Spannungsinverter geschaltet und mit zwei Elektrolyt-

kondensatoren C2 und C3 mit den Werten 10 yF zur Spannungsstabilisierung beschaltet.

Die gesamte Schaltung wird mit 12 V betrieben. Fur die Spannungsversorgung des Mikrocontrollers
und des MCP4725 DAU ist ein Festspannungsregler 7805TV (IC2) vorgesehen [70]. Alternativ kann
hier auch auf die Spannungsversorgung mittels USB zuriickgegriffen werden.

Die Schaltung wird mittels BNC-Steckverbindung (Bayonet Neill Concelman) an die vorhandenen

Gerate angeschlossen.
3.4. Pulsauswertung

Zur Aufnahme der MoRbauerspektren ist es nétig aus einem Energiespektrum, welches von der
Photonenquelle ausgesendet wird, dasjenige Strahlungsmaximum auszuwahlen, welches der gefor-
derten Energie entspricht. Dies ist bei der M6Rbauerspektroskopie mit Eisen die 14,4 keV Linie [1][3].

Hierzu muss die Spannungsanderung eines Detektors ausgewertet werden. In dem verwendeten
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Aufbau kam ein Proportionalitatszahlrohr, welches mit Argon Gas betrieben wird zum Einsatz. Die
Spannung mit welchem der Detektor betrieben wurde betragt 2,1 kV. Die Spannungsantwort des
Detektors wird mit dem Verstarker TC246 der Firma Tennelec angehoben. Dieser Verstarker besitzt
gleichzeitig ein Integrationsnetzwerk, welches das Signal in eine Form bringt, die nahezu einer Glo-
ckenkurve nach GAUR entspricht [71]. Die Verstarkung der ausgegebenen, geformten Antwort kann
dabei Uber einen Regler grob und Uber ein Potentiometer fein nachgeregelt werden. Es wurde so
eingestellt, dass am Oszilloskop die beobachtete Maximalspannung nicht Gber 3,3 Volt hinausgeht.
Hierfir wurde die grobe Einstellung (Coarse Gain) auf 20 und die feine Einstellung (Fine Gain) auf
7,9 eingestellt. Die Einstellung gestaltete sich dabei als problematisch, da die Pulse statistisch verteilt
sind. Die 3,3 V wurden gewahlt, um den SAM3X Mikrocontroller nicht zu beschadigen, da er eine
maximale Eingangsspannung von 3,3 V besitzt [56]. Als zweiter Detektor kam ein Si-PIN-Detektor
zum Einsatz, welcher in der Arbeitsgruppe von Goéstar KLINGELHOFER im Rahmen des MIMOS 1l
Projektes entwickelt wurde. Seine Ausgangscharakteristiken entsprechen dabei auch den erlaubten

Eingangswerten des SAM3X Mikrocontroller. Eine genauere Beschreibung soll in Kapitel 0 erfolgen.

Bereits im theoretischen Teil (vgl. Kapitel 2.5) wurden die Méglichkeiten zur Bestimmung der Energie
einfallender Photonen erlautert. Da fir diese Arbeit mit einer Sample- and Hold-Stufe gearbeitet

wurde, soll der technische Aufbau naher erlautert werden.
3.4.1. Realisierung mittels Mikrocontroller

Wie in Abbildung 22 zu erkennen, werden die verschiedenen Signale mit dem Mikrocontroller ver-
bunden. Dieser verarbeitet die Daten und leitet sie an den Computer weiter. Im Folgenden soll die

Software des Mikrocontrollers weitergehend erldutert werden.

1 #define RESET 3
2 #define IRQ PHOTON 9
3 #define ENG_PHOTON AQ

Code 3: Definitionen der Eingange und Ausgénge.

Die Definitionen der verschiedenen Signalein- und Ausgange sind in Code 3 zu finden. RESET steht
dabei fir den Ausgang, welcher den Haltekondensator entlddt und damit die Schaltung bereit fir
eine weitere Messung macht. IRQ_PHOTON ist der Eingang, an dem der Mikrocontroller Uber de-
tektierte Photonen informiert wird. ENG_PHOTON ist dabei der Analogeingang, an dem der ADU
zur Messung der Spannung und damit der Photonenenergie angeschlossen ist. Die Zahlen in den
Programmzeilen eins bis drei stellen hierbei die physikalischen Ein- und Ausgange am Mikrocontrol-

ler selber dar.
3.4.2. Photonenerkennung mittels Interrupts

Wie bereits in Kapitel 3.3 erldutert wird durch den Komparator ein HIGH-Signal ausgegeben, wenn,

ein Photon detektiert wurde. Dies soll nun vom Mikrocontroller verarbeitet werden. Hierzu wird ein

Seite 46



Interrupt geschaltet. Dieser wird ausgeldst sobald das Signal am Eingang von LOW auf HIGH wech-

selt, was einen flankenbasierten Trigger darstellt.

1 attachInterrupt(digitalPinToInterrupt (IRQ PHOTON), irg photon, RISING);

Code 4: Initialisierung des Interrupts fiir die Photonenregistrierung

Code 4 zeigt die Bindung des Interrupts. Bei einer steigenden Signalflanke (RISING) am Eingang
IRQ_PHOTON wird die Routine irq_photon aufgerufen.

1 void irqg photon() {
2 photon = 1;
3}

Code 5: Unterbrechungsroutine fiir die Photonenregistrierung

Die Routine irq_photon ist eine Unterbrechungsroutine, das bedeutet, wie bereits erlautert, dass sie
die Ubrige Ausfiihrung des Programms unterbricht. Sie sollte daher moglichst kurzgehalten werden.
Hier wird nur eine einzelne Variable vom Typ Boolean auf 1 gesetzt. Dies teilt dem Mikrocontroller
in der Ubrigen Programmausfuhrung mit, dass ein Photon detektiert wurde. Die durch das Photon
verursachte Spannung kann nun durch die Umsetzung in einen digitalen Wert am Eingang des ADU

vom Mikrocontroller abgefragt werden.
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3.5. Spektrenaufnahme mittels Mikrocontroller

Es wurde bereits in Kapitel 3.4 erlautert wie ein detektiertes Photon intern im Mikrocontroller regis-
triert wird. Der Spannungswert, welcher proportional zur Energie des Photons ist, kann nun am Ana-

logeingang des Mikrocontrollers abgefragt werden.

1 #define ENG_PHOTON A0

Code 6: Definition des Analogeingangs.

Code 6 zeigt die Definition des Analogeingangs des Mikrocontrollers. Fir die Wandlung soll der

Analogeingang A0 genutzt werden. Im weiteren Verlauf kann dieser nun initialisiert werden.

1 REG ADC MR = (REG ADC MR & OxFFFOFFFF) | 0x00020000;
2 REG ADC MR = (REG_ADC MR & OxFFFFFFOF) | 0x00000080;
3 pinMode (ENG_PHOTON, INPUT);

4 energy = analogRead (ENG_PHOTON) ;

Code 7: Initialisierung des Analog-Digital-Umsetzers.

Code 7 zeigt die Initialisierung des ADU. Die Einstellungen wurden so gewahlt, dass der Controller
im Freilauf-Modus arbeitet. Das bedeutet, dass er fortlaufend Wandlungen vornimmt. So kann die
Wandlungszeit auf 4 ps eingestellt werden. Als Startup Zeit wurden 8 Taktzyklen ausgewahlt. Dies
hat jedoch keinen Einfluss, da der ADU im Freilauf-Modus nicht abgeschaltet wird. Mit der Zeile drei
wird der definierte Pin AO als Eingang geschaltet. Die im Register ADC_LCDR abgelegten Wand-
lungswerte kénnen dann mittels Funktion ausgelesen werden (Code 7, Zeile 4). Dies wird einmal in

der Initialisierung getan, um etwaige Artefakte zu verwerfen.
3.5.1. Energiespektrum

Um ein Energiespektrum aufzunehmen, missen die Haufigkeiten (Counts) aller Photonenereignisse
gegen ihre Energie (Kanale, Ch) aufgetragen werden. Im klassischen Gerat der Firma Wissel wird
ein Einkanalanalysator auf einen Kanal eingestellt und fir eine bestimmte Zeit offengehalten. Nach
dieser Zeit wird der Kanal geschlossen und die Komparatoren um einen Kanal weiter eingestellt [72].
Um dies zu erreichen werden dabei zwei Komparatoren mit einem Referenzspannungsoffset
beschaltet. Um das Energiespektrum aufzunehmen muss jeder Energiekanal die gleiche
Integrationszeit besitzen. Das bedeutet dabei auch, dass Photonen die eine Energie haben, die
aufderhalb der Einstellungen des Einkanalanalysator liegt verworfen werden, was dazu flihrt, dass
die Messzeit verlangert wird bis in jedem Kanal eine ausreichende Anzahl an Photonenereignissen

registriert wurde.

In dem hier gewahlten Ansatz werden die Energien Uber die Kanale des ADU reprasentiert. Das
bedeutet, dass in allen Kandlen Photonenereignisse registriert werden kdnnen. Es werden hier keine
zeitabhangigen Einstellungen bendtigt. Dieser Modus ahnelt dem eines Vielkanalanalysator [32]. Der

genaue Ansatz soll nun weiter erlautert werden.
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1 uint32 t counter energy[1024];

Code 8: Definition der Zahler fiir das Energiespektrum.

1 if (photon) {

2 startdeath = micros{();

3 if (measure == 1) {

4 nolnterrupts () ;

5 sumcounts++;

6 delayMicroseconds (1) ;

7 energy = analogRead (ENG_PHOTON) ;
8 counter energylenergy]++;

9 reset photon();

10 deathtime = deathtime + (micros() - startdeath);
11 photon = 0;

12 interrupts () ;

13 }

14 }

Code 9: Realisierung der Aufnahme des Energiespektrums.

In Code 8 und Code 9 wird beschrieben wie das Energiespektrum aufgenommen werden kann. Zu-
nachst werden die Zahler fir das Energiespektrum initialisiert. Da fir jeden Wert den der ADU an-
nehmen kann, ein Zahler bendtigt wird, wird eine Tabelle (Array) mit 1024 32 Bit Zahlern initialisiert.

Das bedeutet, dass jeder Kanal 232-1 = 4,2 - 10° -1 Photonen zahlen kann.

Die eigentliche Datenaufnahme ist in Code 9 beschrieben. Dieser Code befindet sich in der so ge-
nannten loop()-Schleife. Diese Schleife lauft endlos, was zum einen verhindert, dass der Mikrocon-
troller in einen undefinierten Zustand gerat und dafir sorgt, dass der Code immer wieder ausgefihrt
wird. Zunachst wird in Zeile 1 geprift, ob ein Photon tber die Unterbrechungsroutine registriert wurde
(Vgl. Kap. 3.4.2). Dabei ist die Zeit zwischen Registrierung innerhalb der Unterbrechungsroutine und
der nachsten Uberpriifung nicht bekannt. Sie wird durch Hintergrundprozesse, wie beispielsweise
die Generierung des Referenzsignals, die der Mikrocontroller abzuarbeiten hat beeinflusst. Der Pro-
grammablauf muss an dieser Stelle noch weiter optimiert werden. Wurde ein Photon registriert, wird
die Zeit abgespeichert, an der die Messung gestartet wurde. Dann wird gepriift, ob sich die Mess-
einheit im Modus Energiespektrum befindet. Anschlielend werden die Interrupts abgeschaltet, damit
wahrend der Messung keine Stérungen auftreten kénnen. Es wird dann noch eine Mikrosekunde
abgewartet, um sicherzustellen, dass die Maximalwerthalteschaltung auch sicher auf dem Maximum
angelangt ist. AnschlieRend wird in Zeile 5 das Konversionsergebnis abgerufen. Nun wird der Zahler
an der Stelle des gemessenen Energiekanals um Eins erhéht (Zeile 6). AnschlieRend wird der Hal-
tekondensator entladen. Die Messzeit wird als Totzeit (deathtime) aufaddiert. Der Boolean, welcher
als Mitteilung fir die Detektion eines Photons dient wird wieder zurlickgesetzt und die Interrupts

wieder aktiviert. Das Messgerat ist nun fir die Detektion eines weiteren Photons bereit.

Sollte die Datenaufnahme beendet werden, steht das Ergebnis Uber eine Tabelle bereit und kann

abgefragt und grafisch aufgetragen werden.
3.5.2. M6Rbauerspektrum

Fur die Aufnahme eines MoéRbauerspektrums dirfen nur Photonen verarbeitet werden, welche eine

Resonanz in der Probe erzeugen. Dies ist bei Eisen die 14,4 keV Linie beziehungsweise die 6,4 keV
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Linie [73]. Die Linie, die untersucht werden soll, muss daflir aus dem vorher aufgenommenen Ener-
giespektrum ausgewahlt werden. In der klassischen MéRbauerspektroskopie werden dann die Kom-
paratoren so eingestellt, dass nur Impulse von Photonen gewertet werden, welche innerhalb der
Grenzkanalen liegen, die die zu untersuchende Linie eingrenzen. Der Einkanalanalysator arbeitet in
diesem Fall als Fensterkomparator [3].

Im hier gewahlten Ansatz wird der Fensterkomparator im Programm des Mikrocontrollers realisiert.
Im Folgenden soll nun anhand des Programmcodes erlautert werden wie die Datenaufnahme fiir das
MoRbauerspektrum realisiert wurde.

1 uint32 t counter[1024];

Code 10: Definition des Zahlers fiir das M6Rbauerspektrum.

1 if (measure == 2) {

2 nolnterrupts() ;

3 sumcounts++;

4 delayMicroseconds (1) ;

5 energy = analogRead (ENG_PHOTON) ;

6 if (energy >= lowerborder && energy <= upperborder) {
7 counter[ch]++;

8 }

9 reset photon();

10 deathtime = deathtime + (micros() - startdeath);
11 photon = 0;

12 interrupts () ;

13 }

Code 11: Realisierung der Aufnahme des MoBRbauerspektrums.

Code 10 und Code 11 zeigen die softwareseitige Realisierung der Aufnahme eines MoéRbauerspekit-
rums. Hierzu wird zunachst der entsprechende Zahler in Code 10 initialisiert. Wie bereits in Kapitel
3.1.1 beschrieben wird mit 1024 Geschwindigkeitskanalen gearbeitet. Daher wird eine Tabelle mit
1024 32 Bit Zahlern, die jeweils einen Zahler pro Geschwindigkeitskanal reprasentieren genutzt. Wie
bei der Aufnahme des Energiespektrums kann jeder Zahler 232 = 4,2 . 10° Photonen zahlen. Fir die
eigentliche Spektrenaufnahme wird zunachst geprift ob sich das Messgerat im Modus MoéRbauer-
spektroskopie befindet. Dann wird analog zur Aufnahme eines Energiespektrums wie sie in Abschnitt
3.5.1 beschrieben wurde verfahren. Nachdem der Energiekanal ermittelt wurde wird dann jedoch
zundchst in Zeile 6 geprift ob sich die Energie des detektierten Photons innerhalb der vorher fest-
gelegten Grenzen befindet. Die Grenzen werden innerhalb des Mikrocontrollers Uber die serielle
Schnittstelle mittels eines Steuerbefehles gesendet. Die Steuerbefehle sind fir die untere Grenze
LJower=* gefolgt von der unteren Grenze im Wertebereich von 0 bis 1023 und fur die obere Grenze
~upper=" gefolgt von der oberen Grenze, auch im Wertebereich von 0 bis 1023. Befindet sich der
gemessene Wert innerhalb der Grenzen wird der Zahler in der Tabelle an der Stelle der momentanen
Geschwindigkeit um eins erhoht. Befindet sich der gemessene Wert aul3erhalb der Grenzen so wird
nichts unternommen. Zum Abschluss des Zyklus wird wieder der Haltekondensator entladen, die
Totzeit aufaddiert und der Boolean fiir die Detektion eines Photons auf null gesetzt. Das Gerét ist

nun bereit fir einen neuen Zyklus.
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3.6. Zweidimensionale Datenaufnahme

Wie im vorherigen Abschnitt erklart lassen sich so MoRbauerspektren aufnehmen. Es wird jedoch
im Voraus eine Auswahl der Energien getroffen, die untersucht werden. Dies flihrt zu einer Reduktion
der Komplexitat der Daten. Diese Reduktion geht jedoch auch mit einem Verlust an Informationen
einher, da die Linie, welche untersucht werden soll vorher festgelegt wird und detektierte Photonen,
welche sich aufRerhalb des Messfensters befinden verworfen werden. Sollte das Fenster nicht aus-

reichend prazise gewahlt worden sein, so muss die Messung wiederholt werden.

Maltsev et al. schlagen daher einen Ansatz vor, bei dem die Daten zweidimensional aufgenommen
werden. Das bedeutet, dass jedes detektierte Photon bei jeder Geschwindigkeit gezahlt wird. Wer-
den die Zahlerwerte fiir jeden Geschwindigkeitskanal von jeweils einem Energiekanal aufaddiert, so
wird das Energiespektrum erhalten. Es kénnen die entsprechenden Linien, die untersucht werden
sollen ausgewahlt werden. Werden nun die Zahlerwerte die sich in den gewahlten Grenzen befinden
fur die entsprechenden Geschwindigkeitskandle aufaddiert so erhalt man das MoRbauerspektrum.
Dies entspricht einer Drehung um 90° in einem gedachten Kubus bei dem die x-Achse die Energie-
kanale darstellen, die y-Achse die Geschwindigkeitskanale und die z-Achse die gezahlten Photonen.

Abbildung 23 zeigt beispielhaft eine dreidimensionale Darstellung.
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Abbildung 23: Dreidimensionale Darstellung eines zweidimensionalen M6Bbauerspektrums.
Die Messung wurde Maltsev et al. vorgenommen und dreidimensional aufgetragen. Es wurde Eisenfolie mit
einem Proportionalitdtszahlrohr gemessen [15].

Seite 51



Der Ansatz von Maltsev et al. soll in dieser Arbeit weiterverfolgt werden. In den folgenden Abschnit-
ten soll nun beschrieben werden, wie dies innerhalb dieser Arbeit umgesetzt wurde. Dabei soll zu-
nachst auf Software im Mikrocontroller eingegangen werden und im Anschluss auf die Auswertesoft-

ware am Computer.
3.6.1. Realisierung mittels Mikrocontroller

Im Arbeitsspeicher des Mikrocontrollers sind bereits alle nétigen Daten vorhanden. Der aktuelle Ge-
schwindigkeitskanal ist bekannt tUber die fortlaufende Variable Ch wie sie in Kapitel 3.1.2 beschrie-
ben wurde. Der Energiekanal wurde Uber die Konversion des analogen Spannungswertes bestimmt.
Im Klassischen Modus wurde jetzt wie in Kapitel 3.5.2 beschrieben die Datenreduktion vorgenom-

men. Hier werden in der zweidimensionalen Datenaufnahme Anderungen vorgenommen.

1 char serial output[8192];

Code 12: Definition des Puffers fiir die Photoneninformationen.

Da die Werte fur Energie und Geschwindigkeit jeweils zehn Bit umfassen, werden jeweils zwei Byte,
also 16 Bit, bendtigt. Die Tabelle serial_output umfasst 8192 Bytes. Da jedes Photon vier Byte Infor-
mationen bendtigt konnen in dieser Tabelle die Informationen von 2048 Photonen zwischengespei-
chert werden. Es ist notig die 16 Bit Informationen fiir Geschwindigkeit und Energie in jeweils zwei

acht Bit Einheiten zu zerlegen, da die Kommunikation immer ein Byte, also acht Bit, pro Ubertragung

sendet.
1 if (measure == 3) {
2 nolnterrupts() ;
3 sumcounts++;
4 delayMicroseconds (1) ;
5 energy = analogRead (ENG_ PHOTON) ;
6 serial output[outputpointer] = (ch >> 8) & Oxff;
7 outputpointer++;
8 serial output[outputpointer] = (ch & 0xff);
9 outputpointer++;
10 serial output[outputpointer] = (energy >> 8) & Oxff;
11 outputpointer++;
12 serial output[outputpointer] = (energy & O0xff);
13 outputpointer++;
14 reset photon();
15 deathtime = deathtime + (micros() - startdeath);
16 if (outputpointer == 8192) {
17 interrupts () ;
18 SerialUSB.write(serial output, 8192);
19 memset (serial output, 0, sizeof(serial output));
20 outputpointer = 0;
21 }
22 photon = 0;
23 interrupts();
24 '}

Code 13: Realisierung der zweidimensionalen Datenaufnahme.

Code 13 zeigt die Aufnahme und Informationsverarbeitung fur ein zweidimensionales Spektrum. Zu-
nachst wird wieder analog zur Datenaufnahme in der klassischen Version, wie sie in Kapitel 3.5.2
beschrieben wurde, verfahren. Anschlieend werden Uber Bitschiebeoperationen in Zeile 6 - 13 die
16 Bit Worter fir die Geschwindigkeit und Energie in jeweils 8 Bit Einheiten zerlegt. Dabei wird zu-

nachst mit dem hoherwertigen acht Bit angefangen und im Anschluss die niederwertigen acht Bit
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extrahiert. Die entsprechenden Werte werden direkt in den Puffer ibertragen. Ein Zeiger, der auf die
aktuelle Stelle im Puffer zeigt wird jeweils mit erhoht. Im Anschluss wird der Haltekondensator ent-
laden. AbschlielRend wird Uber den Zeiger Uberpruift, ob der Puffer vollgeschrieben wurde. Dies ge-
schieht in Zeile 16. Ist dies der Fall, so wird der Puffer Giber die native USB-Schnittstelle des SAM3X
Mikrocontrollers vollstandig Ubertragen und anschlieRend jede Zelle auf null gesetzt. Interrupts wer-
den wéahrend der Ubertragung bereits wieder aktiviert, da es sonst zu Stérungen des Dreiecksgene-
rators kommen kann. Zum Abschluss wird der Mikrocontroller bereit gemacht fiir einen neuen

Messzyklus.

Die stetige Ubertragung an einen Computer ist aufgrund des Speicherbedarfes nétig. Um den Spei-
cherbedarf zu bestimmen muss beachtet werden, dass fir jede Energie und jede Geschwindigkeit
ein Zahler mit mindestens 32 Bit initialisiert werden muss. Dies entspricht einer Tabelle mit 1,024 x
1,024 = 1.048.576 Zahlern. Wird dies mit 4 Byte, also 32 Bit, multipliziert so erhalt man einen Wert
von 4,096 kB oder 4 MB. Dies Ubersteigt den Speicher des SAM3X, welcher einen Arbeitsspeicher
von 96 kB hat, deutlich.

3.6.2. Datenspeicherung

Die Datenannahme der vom Mikrocontroller Gibertragenen Daten erfolgt im Computer mittels eines
Programmes, das in Visual Basic geschrieben wurde. Die Datenverarbeitung ist im folgenden Code
beschrieben:

1 While Len (moessbauerData) < 8192

2 moessbauerData = moessbauerData + MSComdata.Input
3 Wend

Code 14: Zwischenspeicherung der Daten auf dem Computer.

Zunéachst wird die Ubertragung der Daten abgewartet. Dies geschieht mit Hilfe einer Schleife welche

solange lauft, bis 8192 Byte angekommen sind.

1 For i = 5 To Len (moessbauerData) - 4 Step 4

2 rechnung = 0

3 rechnung = Asc (Mid(moessbauerData, i, 1))

4 rechnung = rechnung * 256

5 decode = decode + rechnung

6 decode = decode + Asc (Mid (moessbauerData, 1 + 1, 1))
7 velo = decode + 1

8 rechnung = Asc (Mid (moessbauerData, i + 2, 1))

9 rechnung = rechnung * 256

10 decode = decode + rechnung

11 decode = decode + Asc (Mid (moessbauerData, 1 + 3, 1))
12 egy = decode + 1

13 spectrum2d(velo, egy) = spectrum2d(velo, egy) + 1

14 sumcounts = sumcounts + 1

15 Next 1

16 moessbauerData = ""

Code 15: Datenverarbeitung am Computer.

Wenn die Datenlbertragung abgeschlossen ist, werden die Daten verarbeitet. Hierzu werden zu-
nachst die 16 Bit breiten Datenworte aus den 8 Bit (1 Byte) langen Ubertragenen Einheiten wieder

zusammengefligt. Dies geschieht in den Zeilen zwei bis zwdlf. Sind die Informationen
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(Geschwindigkeit und Energie), welche das Photon charakterisieren Ubertragen, konnen sie in das
Zahlerarray eingepflegt werden. Hierzu wird in Zeile 13 der Zahler fir das Wertepaar Geschwindig-
keit/Energie um eins erhdht. Zusatzlich wird die Gesamtzahl der detektierten Photonen um eins er-
hoéht. Aus der Gesamtzahl der detektierten Photonen kdnnen hinterher Statistiken berechnet werden.
Das erste Photon und das letzte Photon werden abgeschnitten. Dies geschieht, indem an Stelle finf
des Puffers die Verarbeitung begonnen und bereits vier Bytes vor dem Ende des Puffers wieder
beendet wird. Hier muss noch eine weitere Optimierung bei der Datenkommunikation und Speichern
vorgenommen werden. Es ist daher eine Abweichung der detektierten Photonen in den Rohdaten
von denen, die verarbeitet wurden zu erwarten. Der theoretische Wert kann dabei mit Hilfe der Glei-

chung 33 berechnet werden.

[ e — 0,
Abweichung Pufferlinge 100 % 33
Fir eine Pufferlange von 1024, so wie sie im Mikrocontroller angewendet wird, entspricht der Erwar-

tungswert 0,19 %. Dieser Wert sollte sich in einer entsprechenden Fehlerrate zeigen.

Das Abschneiden der Daten ist dabei nur eine Hilfslésung, die aufgrund der geringen Verluste und

der Aussagekraft der Messergebnisse, jedoch als ausreichend angesehen werden soll.

3.7. Steuerung mittels Computer

3.7.1. Einstellung der Messparameter

Fir die Nutzung der zweidimensionalen Datenaufnahme muss das Gerat eingestellt werden. Hierzu
wird zum einen die Frequenz, mit der die Quelle schwingt benétigt. Diese Frequenz sollte leicht Uber
der Resonanzfrequenz der Antriebseinheit liegen [3]. Als weitere Angabe wird die Einstellung der
Referenzspannung fiir den Komparator benétigt. Diese Einstellung gibt an ab welcher Spannung

angenommen wird, ab dem sich ein Photonenpuls aus dem Grundrauschen hervorgehoben hat.

42 Parameter @
Schwellenwert N [0 Setzen

Frequenz |22,5 |22,5 Setzen

Abbildung 24: Einstellungsfenster Parameter.
Schwellenwert fiir den Komparator: 80, Frequenz der Quellenbewegung: 22,5 Hz.

Abbildung 24 zeigt die Einstellungen der Parameter. Mit der Einstellung ,Schwellenwert® Iasst sich
der Komparator verandern. Die Einstellung kann in 4096 Stufen verandert werden, wobei 4096 die
Betriebsspannung des Spannungsgenerators darstellt. Die Betriebsspannung des Spannungsgene-
rators liegt bei 5 V. Der Ubliche Wert liegt bei 80.
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Mit der Frequenz Iasst sich die Frequenz des Dreieckssignals in Hertz einstellen. Es sind Werte von
ca. 15 Hz bis 30 Hz mdglich. Die Ubliche Frequenz liegt bei 22,5 Hz. Dies ist auch die Frequenz, mit

der der urspriingliche Funktionsgenerator betrieben wurde.

Abbildung 25: Geschwindigkeitsregelung VIDU 1200.

Die Maximalgeschwindigkeit, mit der sich die Quelle bewegt wird am Drehregler ,velocity* der M6R-
bauer Antriebskontrolleinheit (MDU-1200, vgl. Abbildung 25) eingestellt. Dieser Drehregler hat Ein-
stellungen von null bis zwdlf mit zwei Nachkommastellen. Sie ist zur Verstarkung des Signals pro-
portional, welche am Eingang ,Analog Input‘ anliegt. Der Drehregler ist jedoch nicht kalibriert. Das
bedeutet, dass der eingestellte Zahlenwert a priori nicht die Geschwindigkeit widergibt, mit der sich
die Quelle bewegt. Eine Kalibrierung muss im Nachgang durch ein Interferometer oder durch die

Messung einer Referenzsubstanz wie a-Eisen erfolgen [53][52].
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4% M&Rbauer @

Informationen
. Mezszeit |;-'9|:|95 g
g Counts [raw) |1 4991673 Ct
Speicher logchen Tatzeit |1 4551 195 %
Speichern Lizdive (4544 ®

Countrate |1 700476 Ct/s
Gerat gestoppt Totzeit/Count  [1082 psdCt
Counts [proc) (1343639913 Ct
Fehlerrate ||:|J1 S
K.omparatar |?‘|:| i

Abbildung 26: Steuerung zweidimensionale Aufnahme.
Diese Abbildung zeigt die Werte nach Beendigung einer Messun.

Die zweidimensionale Spektrenaufnahme wird Gber das in Abbildung 26 gezeigte Menl gestartet.
Es werden regelmafig, alle zehn Minuten, Sicherungskopien angelegt und Statistiken berechnet.
»Counts (raw)“ sind dabei die detektierten Photonen, die vom Mikrocontroller gezahlt wurden, wah-
rend ,Counts (proc)“ diejenigen detektierten Photonen sind, welche vom Computer auch verarbeitet
werden. Dieser Wert sollte dabei kleiner sein, als der Wert ,Counts (raw)*, da bei jeder Ubertragung
die Informationen von zwei Photonen abgeschnitten werden (Vgl. Kapitel 3.6.2).
Fehlerrate = M- 100 % 34
Counts(raw)

Aus diesen Werten wird die Fehlerrate in Prozent mittels Gleichung 34 berechnet. Bei der Verarbei-
tung wird das erste detektierte Photon nicht verarbeitet, da es hier zu Fehlkorrelationen zwischen
Energie und Geschwindigkeit kommen kann. Diese Fehlkorrelation ist technisch bedingt und wurde
in Kapitel 3.6.2 durch die Sendefunktion im Mikrocontroller erklart. Auch wurden die Abweichung und

damit die zu erwartende Fehlerrate bestimmt.

Die Totzeit ist diejenige Zeit welche der Mikrocontroller benétigt, die Energie zu bestimmen, und
diese mit der Geschwindigkeit zu korrelieren. Wahrend dieser Zeit ist der Mikrocontroller nicht zu-
ganglich fir andere Operationen. Sie wird in Mikrosekunden vom Mikrocontroller gemessen und
beim Stoppen einer Messung zusammen mit den gezahlten Photonen, der Messzeit und dem aktuell
eingestellten Referenzspannungswert fir den Komparator tibertragen. Aus der Totzeit und den ge-

z&hlten Photonen wird mit Hilfe der Gleichung 35 die Totzeit pro Photonenereignis berechnet.

Totzeit Totzeit
Count ~ Counts(raw)

+1000000us 35

Anhand der Messzeit und den Zahlereignisse kann die Zahlrate, also die Photonenereignisse pro

Sekunde berechnet werden. Dies geschieht mit Beziehung 36.
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Counts  Counts(raw)

36

Sekunde =~ Messzeit

Die Lifetime ist diejenige Zeit, in der die Einheit bereit ist ein Photonenereignis zu registrieren. Sie

wird berechnet indem die Totzeit von der Messzeit abgezogen wird.

Mit Hilfe der Schaltflachen kann die Datenaufnahme gestartet (,Messung starten“) und pausiert
(,Messung stoppen®) werden. Die Schaltflache ,Speicher [6schen® 16scht alle im Speicher enthalte-
nen Daten und setzt die Messzeit, Totzeit und den Gesamtzahler im Mikrocontroller zurtick. Uber die
Schaltflache ,Speichern® I8sst sich das aufgenommene Spektrum zusammen mit den Informationen
abspeichern. Sollte dabei ein Gerat zur Messung der Geschwindigkeit der Quelle angeschlossen

sein, wird diese auch abgespeichert.
3.7.2. Dateiformat fiir zweidimensionale Daten (*.moe2d)

Die im Programm aufgenommenen Daten kénnen abgespeichert werden. Daflr wurde das Dateifor-
mat ,*.moe2d” gestaltet. Es handelt sich dabei um eine Textdatei im ASCI/I Format, die mit einem
beliebigen Textverarbeitungsprogramm im Klartext gelesen werden kann. In dieser Datei werden die
aufgenommenen Zahlerwerte als kommagetrennte Tabelle gespeichert. So bleibt auch eine Kompa-
tibilitat zum ,*.csv* Dateiformat erhalten [74]. Daher ist auch ein Einlesen der Werte in ein beliebiges
Tabellenkalkulationsprogramm mdglich. Damit die Statistiken Uber die Datenaufnahme weiterhin zur
Verfugung stehen, werden die zur Berechnung benétigten Informationen zusatzlich zu den Zahler-
werten abgespeichert.

Messzeit in Sekunden

Totzeit in Mikrosekunden

Summe aller durch den Controller detektierten Photonen

Eingestellter Schwellenwert

Geschwindigkeit in mm/s

vlel,vle2,vle3,...,vlel024
v2el,v2e2,v2e3,...,v2el024

~N oUW N

1029 v1024el,v1024e2,v1024e3,...,v1024e1024

Code 16: Schematische Darstellung des Dateiformats ,,*.moe2d".

Code 16 zeigt die schematische Darstellung des Dateiformats. Die fir die Statistiken essentiellen
Informationen sind in den ersten vier Zeilen abgespeichert. Zunachst die Messzeit in Sekunden,
dann die Totzeit in Mikrosekunden. Als weitere Werte sind die Summe aller detektierten Photonen
durch den Mikrocontroller und der eingestellte Schwellenwert fir den Komparator abgespeichert.
Zum Abschluss ist die Geschwindigkeit in mms-! eingetragen. Die Geschwindigkeit wird dabei nur
gespeichert, wenn eine automatisierte Geschwindigkeitsmessung aktiviert war. Sollte dies nicht der
Fall gewesen sein, so wird eine Null fir diesen Wert eingesetzt. Anschlielend an diese allgemeinen
Informationen fiir die Messung werden die Zahlerwerte gespeichert. Dabei beginnt die Tabelle mit
Zahlerwert des ersten Geschwindigkeitskanals und des ersten Energiekanals. Mit Kommata abge-
trennt werden bis zum letzten Energiekanal aufsteigend die Zahlerwerte der weiteren Energiekanale
gespeichert. Gekennzeichnet ist dies in Zeile 6 mit vie? — v1e1024. In der nachsten Zeile werden

dann die Zahlerwerte der Energiekandle des zweiten Geschwindigkeitskanals gespeichert
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(v2e1 - v2e1024). Dies setzt sich bis zum letzten Geschwindigkeitskanal (v1024) fort. Das bedeutet,

dass in Jeder Zeile ein Energiespektrum fiir einen Geschwindigkeitskanal gespeichert ist.
3.7.3. Zweidimensionale Visualisierung

Im Programm enthalten ist eine Mdglichkeit die aufgenommenen Daten zu visualisieren.

4* Visualisierung | C:\Users\moes\NexteloudiPrometionMessungen 2D Messungen' 20181204 _Fe6.0_Propotionalititszihirohr\20181204_Fe6.0.moeld @
| Infarmationen
’ Qffren b i
= - esszeit 529319 3
': Counts N | Courts[raw]  [13s26500922 &
Missbauer Speichern| | Totzeit 145706 5
Channel Energie Speichemn Lifetime 443613 B
Courtrate 2278308 Ctfs
Tatzeit/Count 10,95 psdC
: frenzen Courts (proc)  [13333330718 o
: Obere Grenze
H 145 Fehlerate 0z 4
AT =
i Untere Grenze Integral 1927455982 ot
3z Kaomparator a0 n
J Setzen Geschwindigheit 5135 mmés
0 1919503 Ct (100 %) 512 1023
[ [T et N s e JErv= N e, v,
.\'. N .-ﬁh"- i W LR -'ﬂ— "-'\ -'"\'. _‘,-V"\ P -:r A S
P N oot s vl LS sl i . I

1546727 Ct (80,6 %]

Abbildung 27: Visualisierung der zweidimensional aufgenommenen Daten.
Oben: Energiespektrum der Messung. Der Energiebereich, in dem das MéRbauerspektrum berechnet wurde
ist blau markiert. Unten: MoRRbauerspektrum ohne Faltung.

Abbildung 27 zeigt die Mdglichkeit die zweidimensional aufgenommenen Daten zu visualisieren. Das
obere kleinere Fenster, markiert mit Energiespektrum, wird dazu genutzt, das aus den Daten gene-
rierte Energiespektrum anzuzeigen. Das Energiespektrum wird dabei, wie bereits eingangs dieses
Kapitels erwahnt, Giber die Summation aller Zahlerwerte der Geschwindigkeitskanale flir die Ener-
giekanale errechnet. Durch die Schieberegler links und unterhalb des Fensters Energiespektrum
lasst sich das Spektrum skalieren. In diesem Fenster lassen sich auch Energiefenster setzen, welche
fur die Berechnung des MoéRbauerspektrums genutzt werden. Das Energiefenster wird blau hinter-
legt angezeigt. Das Energiefenster 1asst sich mit Hilfe des Schiebereglers oberhalb des Fensters
verschieben. Die Energiekanale, die das Energiefenster umfasst werden in den Textfeldern ,obere
Grenze" und ,untere Grenze" angezeigt. Hier kdnnen sie auch verandert werden und Uber die Schalt-
flache ,Setzen” eingestellt werden. Rechts oben befinden sich erneut die Informationen Uber das
Spektrum. Zusatzlich zu den im Kapitel 3.7.1 erlauterten Daten wird hier noch die Geschwindigkeit

angegeben, sofern diese Information in der Datei enthalten ist. Auch wird das Integral angegeben.
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Dies ist die Anzahl an detektierten Photonen, welche innerhalb der gesetzten Grenzen liegen und

damit fir die Berechnung des Spektrums genutzt werden. Es berechnet sich lber die Gleichung 37:

obere Grenze 1024

n(Grenzen) = Z Z spectrum2d (v, e) 37

e=untere Grenze v=0

n: Zahlerwert
v: Geschwindigkeitskanal
e: Energiekanal

Dabei steht e fur den Energiekanal und v fiir den Geschwindigkeitskanal. Aus den eingestellten
Grenzen wird dann das Mélbauerspektrum berechnet. Dies geschieht mit Hilfe des Algorithmus der

in Code 17 gezeigt wird.

For v = 1 To 1024
For e = ch_from To ch_to
spectrum vis (v) = spectrum vis(v) + vis(v, e)
Next e
integral moess = integral moess + spectrum vis(v)
next v

o U W N

Code 17: Algorithmus zur Berechnung des MéRbauerspektrums.

In Code 17 sind zwei Schleifen ineinander verschachtelt. Die duf3ere Schleife verlauft Gber alle Ge-
schwindigkeitskanale, gekennzeichnet tber die Laufvariable ,v*. Die innere Schleife startet bei dem
gewahlten Wert fiir die untere Grenze und lauft bis zur gewahlten oberen Grenze. Sie ist gekenn-
zeichnet durch die Laufvariable ,e“. Zeile 3 Zeigt, dass das Spektrum fiir den gewahlten Geschwin-
digkeitskanal im gewahlten Fenster aufsummiert wird. Zusatzlich wird nach der Summation Uber das
gewahlte Fenster in Zeile 5 das Integral fur die Anzahl an Photonen, welche zur Generierung des

Spektrums genutzt werden, gebildet.

Das ungefaltete M6Rbauerspektrum, welches wie oben beschrieben erstellt wurde, wird im unteren
Bereich des Fensters angezeigt. Es kann tGber die Schaltflache ,Molbauer speichern” gesichert wer-
den. Beim Sichern werden die berechneten Zahlerwerte fir die Geschwindigkeitskanale untereinan-
der in eine Datei geschrieben. Sollten Informationen iber die Quellengeschwindigkeit enthalten sein,

so werden diese an das Ende des Spektrums angeflgt. Das Dateiformat wird mit ,*.moe* bezeichnet.
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3.7.4. Faltung der Spektren

Wahrend der Datenaufnahme wird aufgrund der Periodizitat des Signals jede Spannung und damit
jede Geschwindigkeit zweimal durchlaufen. Erstmalig geschieht dies bei der Beschleunigung der
Quelle und ein zweites Mal beim Abbremsen der Quelle. Daher wird das Spektrum zweimal gespie-
gelt zueinander aufgenommen. Es muss also eingefaltet werden. Fur die Faltung der Spektren kann

der Programmteil ,Spektrum und Falten“ genutzt werden.

“* Falten | Gh\Users\mees\Nextcloud\Promotion\Messungen'2D Messungen'20181204_Fe6.0_Propotionalitatszahlrehr\20181204_Fe6.0.132-106.-1,7\20181204_Fe6.0.132-106.moe @

0 1281383 C 127 285 383 511 Datei offnen |

Faltpunkt

Kanal |[p

Setzen

Geschwindigkeit

0 mmds

Calibrator

etz

Speichem

1003274 Ct

1} 2560431 Ct 128 0 383 511
e b ."'-"M\.\__- Lo, : e, . = .-’“““W"‘ ; e, f___\_.-
i ; 9 KR ; . 5 = 5

2074023 C

Abbildung 28: Dialogfenster Spektrum und Falten.
Oben: Beide Teilspektren der Rohdaten spiegelverkehrt Ubereinandergelegt. Unten: Summenspektrum.

Abbildung 28 zeigt den Programmteil fiir das Falten des MoRbauerspektrums. Hier kdnnen Uber die
Schaltflache ,Datei 6ffnen” Daten im ,,*.moe" Format eingelesen werden, welche aus den zweidimen-

sionalen Messungen generiert worden sind.

Das ungefaltete Spektrum wird bei der Halfte der Kanale auseinandergeschnitten und gespiegelt
Uber die erste Halfte gelegt. Die erste Halfte des Spektrums wird dabei in schwarz, die zweite Halfte
des Spektrums in Rot angezeigt. Es kann mit dem Schieberegler in der Mitte der Faltpunkt verscho-
ben werden, welcher auch im Textfeld im Reiter Faltpunkt angezeigt wird. Dabei wird gleichzeitig die
zweite Halfte des Spektrums entsprechend des Faltpunktes verschoben, sodass eine Visualisierung
erstellt wird, wie die beiden Teilspektren fir die Faltung tbereinander liegen. Anhand des Faltpunk-

tes wird dann im unteren Teil des Fensters das Summationsspektrum angezeigt.
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For i
chl
ch2

))) / max channel)

1

2 i + v) - max channel * Int((i + v) / max_channel)
3

v

4 interpol 1 = calculate interpol(chl)
5

6

7

0 To (max _channel / 2) -1

(

((max_channel - 1) - (1 - v)) - max channel * Int((((max_channel - 1) - (i -
interpol 2 = calculate interpol (ch2)

folded (i) = interpol 1 + interpol 2
Next 1

Code 18: Berechnung des gefalteten Spektrums.

Code 18 zeigt die Berechnung der Summation. Hierfiir lauft eine Schleife tiber alle Zahler. Da jedoch
eine Verschiebung mit einbezogen werden muss, mussen die Kanale fir die Summation bestimmt
werden. In Zeile zwei wird der Kanal in der linken Halfte des Spektrums inklusive Verschiebung
berechnet. Aufgrund der Verschiebung kann es zu einem Uberlauf kommen. Das bedeutet, dass ein
Kanal dann auf einen negativen oder auf einen Kanal der gréfer ist als 511 gefaltet werden wirde.
Dies wird mit Hilfe des zweiten Teils der Berechnung verhindert. Sollte der berechnete Kanal Gber
dem Zahlenwert flir den obersten Kanal liegen, so wird dieser Zahlenwert von dem berechneten
Kanal abgezogen. Es wird wieder ein gultiger Kanal erhalten. In Zeile drei wird der Kanal des rechten
Teilspektrums fir die Faltung berechnet. Hier wird rickwarts vom obersten Kanal gerechnet. So
kann die Spiegelung mit einbezogen werden. Auch hier kann es aufgrund der Verschiebung zu ei-
nem Uberlaufen kommen. Dies wird erneut im zweiten Teil der Berechnung verhindert. Dabei wird

analog zur Berechnung des Kanals in der linken Halfte des Spektrums vorgegangen.

Da auch nicht ganzzahlige Verschiebungen fiir die Faltung gewahlt werden kénnen, muss zwischen

zwei Kanalen interpoliert werden. Es wird dafir eine lineare Interpolation angewendet.

calculate interpol = wert
End Function

1 Private Function calculate interpol (ByVal channel As Double) As Double
2 chl = Fix(channel)

3 ch2 = (chl + 1) Mod max_channel

4 weight = channel - chl

5 wert = spectrum(chl) * (1 - weight) + spectrum(ch2) * weight

6

7

Code 19: Funktion zur Berechnung der Interpolation zwischen zwei Kanélen.

Code 19 zeigt die Berechnung der Interpolation. Der nicht ganzzahlige Kanal, der interpoliert werden
soll, wird dabei als FlieRkommazahl angegeben. In Zeile zwei und drei werden die ganzzahligen
Kanale ermittelt zwischen denn interpoliert wird. ,Weight* ist die Nachkommastelle und wird als Ge-
wichtung genutzt. Die eigentliche Berechnung ist dabei in Zeile funf zu erkennen. Hier wird Der Zah-
lerwert fir den unteren Kanal mit der von Eins abgezogenen Gewichtung multipliziert. Das bedeutet,
je kleiner die Nachkommastelle ist, desto mehr Gewicht hat der Zahlerwert fir den unteren Kanal.
Hinzu wird der Zahlerwert fir den oberen Kanal, welcher mit der Gewichtung multipliziert wird, ad-
diert. Das bedeutet, je groRer die Nachkommastelle, desto mehr Gewicht hat der Zahlerwert fiir den
oberen Kanal. AbschlieRend wird der berechnete Wert in Zeile sechs als Funktionswert ibergeben.

Die interpolierten Werte kénnen nun addiert und das gefaltete Spektrum somit erzeugt werden.

Sollte eine Geschwindigkeit in der Datei enthalten sein, so wird diese im Textfeld ,Geschwindigkeit*
angezeigt. Mit einem Klick auf ,Setzen“ werden den Geschwindigkeitskanalen absolute Geschwin-

digkeiten zugeordnet.
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Abbildung 29: Skizze eines Singuletts.

Eingezeichnet wurde ein simuliertes Spektrum eines Singuletts im ungefalteten Zustand. Auf der X-Achse sind
die Geschwindigkeitskanéle eingezeichnet und auf der Y-Achse die Transmission. Zusatzlich wurden Hilfsli-
nien an X-Werten eingezeichnet an denen Extremwerte flr die Geschwindigkeit erreicht wurden.

Fir die Zuordnung von absoluten Geschwindigkeiten zu den Geschwindigkeitskanalen ist zu beach-
ten, dass die angegebene Geschwindigkeit eine Maximalgeschwindigkeit ist. Diese Maximalge-
schwindigkeit wird sowohl als positiver Wert erreicht, wenn sich die Quelle auf die Probe zubewegt,
als auch als negativer Wert, wenn sich die Quelle von der Probe wegbewegt. Das bedeutet, dass
die Spannweite Uber die die Geschwindigkeitskanale verteilt werden miissen, den doppelten Wert
der angegebenen Maximalgeschwindigkeit hat. Dies ist in Abbildung 29 zu erkennen. Hier wird das

simulierte Spektrum eines Singuletts gezeigt. Zusatzlich wurden Marker fir die Geschwindigkeit hin-

zugefigt.
1 velocity step = (2*calc_velocity) / ((max_channel / 2))
2 For i = 0 To (max channel / 4) - 1
3 speed(i) = Round(-calc velocity + (i * velocity step), 6)
4 speed(((max channel / 2) - 1) - i) = Round(calc velocity - (i * velocity step), 6)
5 Next i

Code 20: Berechnung der absoluten Geschwindigkeit fiir die Geschwindigkeitskanale.

Die Bestimmung der Geschwindigkeit ist in Code 20 zu erkennen. Dabei ist ,calc_velocity* die ange-
gebene Maximalgeschwindigkeit, fir die die Rechnung vorgenommen wird. Aufgrund des oben be-
schriebenen Sachverhalts, dass die angegebene Maximalgeschwindigkeit sowohl positiv wie auch
negativ erreicht wird, wird ,calc_velocity* mit dem Faktor zwei multipliziert. Um die Geschwindigkeits-
differenz zwischen zwei Kanalen (,velocity _step“) zu berechnen, wird dann die verdoppelte Ge-
schwindigkeit durch die Anzahl der Geschwindigkeitskanale im gefalteten Spektrum geteilt. Da sich
bei der Faltung die Anzahl der Geschwindigkeitskanale halbiert, entspricht die Anzahl der Geschwin-

digkeitskanale im gefalteten Spektrum der Halfte der Anzahl der Kanale im ungefalteten Spektrum.
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Nachdem also der Schrittbreite bekannt ist kbnnen den Geschwindigkeitskanalen nun absolute Ge-
schwindigkeiten zugeordnet werden. Hierflir wird eine Schleife tiber die Halfte der Geschwindigkeits-
kanale im gefalteten Spektrum gestartet. Im Anschluss wird die Zuordnung vorgenommen. Dabei
wird entgegengesetzt, einmal fur negative Geschwindigkeiten (Zeile 3) und einmal fur positive Ge-

schwindigkeiten (Zeile 4), jeweils die eine Halfte der Geschwindigkeitskanale zugeordnet.

Sollte jedoch keine Geschwindigkeit angegeben, oder die Geschwindigkeit im Textfeld Geschwin-
digkeit auf null gesetzt worden sein so wird nur die Nummerierung der Geschwindigkeitskanale an-

gezeigt.
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3.8. Kalibrierung der Energiespektren

Wie bereits in Kapitel 3.5.1 erlautert wurde, werden die Zahlerwerte flir jeden Energiekanal in einem
Array gespeichert, welches abgefragt werden kann. Werden nun die einzelnen Zahlerwerte gegen
ihre Zahlernummer (Kanal) aufgetragen so wird ein Energiespektrum erhalten. Dabei sind mehrere
Signale zu erkennen, welche der Emission der einzelnen Ubergénge entsprechen, wie sie im Zer-
fallsschema von 5Co beschrieben sind [3].

Nachdem die Signale mit Hilfe der LORENTZ-Funktion angepasst wurden, kdnnen die Z&dhlernummern
der Signalmaxima den einzelnen Ubergangen zugeordnet werden. Hierbei kénnen verschiedene
Referenzen als Bestimmungshilfe dienen:

1. Signalpositionen untereinander:

Relative Signalpositionen und relative Ubergangsenergien geben Aufschliisse lber die be-
obachteten Peaks.

2. Relative Signalhdhen:
Die Signalhéhen und damit die Intensitaten sind ein MaR fiir die Ubergangswahrscheinlich-
keiten. Entsprechend muss ein Signal dessen Emission zehn Mal wahrscheinlicher ist
auch zehn Mal so hoch sein.

3. Resonanz in einem MoRbauerspektrum:
Uber die Aufnahme eines MoéRbauerspektrums und der Beobachtung der Resonanz kann
die Position der 14,4 keV Linie aber auch die 6,4 keV Linie bestimmt werden.

Fiir 5Co sind die Ubergénge aus Tabelle 3 bekannt.

Tabelle 3: Energien und Wahrscheinlichkeiten der Uberginge von %Co.
Es sind die Energien der Ubergange dargestellt. Zusatzlich sind die Wahrscheinlichkeiten aufgefiihrt. [75]

Ubergang E /keV pl%
Kout 6,404 100 %
1=3/2 > 1=1/2 14,41 87,69
1=5/2 > 1=3/2 122,06 87,53
1=5/2 > 1=1/2 136,47 12,30

Fir die Kalibrierung wird daher nach der Auftragung der Zahlerwerte die Position anhand der oben
genannten Kriterien bestimmt. Aus den Kanalwerten fiir die Maxima wird dann eine Kalibrierung
bestimmt.
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3.9. Proportionalitatszahlrohr

Es wurden zunachst Messungen mit dem vorhandenen Material durchgefiihrt, dazu zahlte das Pro-
portionalitatszahlrohr. Das Proportionalitatszahlrohr, mit dem die Messung vorgenommen wurde ist
mit Argongas befillt. Es wurde mit einer Spannung von 2,1 kV betrieben. An das Zahlrohr ange-
schlossen war der Verstarker Tennelc TC246.

3.9.1. Messung von a-Eisen

Fur die Messung von Eisen mit dem Proportionalitatszahlrohr wurde eine a-Eisen Folie gewahlt,
welche als Referenz fir Geschwindigkeitsmessungen im Arbeitskreis genutzt wird. Die Referenz-
probe ist in Abbildung 30 zu sehen.

Abbildung 30: a-Eisen Referenzprobe.

Fir die Messung wurde die Verstarkung der MoéRbauer Antriebskontrolleinheit MDU 1200 auf 6.0
eingestellt. Die Frequenz fir die Dreiecksspannung zur Generierung der Bewegung der Quelle
wurde auf 22,5 Hz gestellt. Fir den Komparator wurde der Wert 80/4096 gewahlt, was 97 mV ent-
spricht. Da an der Probe Oxidspuren zu erkennen waren, wurde die Probe so eingesetzt, dass so

wenig wie moglich vom Strahlengang erfasst werden. Als Quelle diente 57Co in einer Rhodiummatrix

Das Spektrum wurde im ,,*.moe2d“-Format abgespeichert und die entsprechenden Statistiken flr die
Messung generiert.
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Si-PIN-Detektor

Von der Universitat Mainz wurde ein miniaturisiertes MoRbauerspektrometer MIMOS Il erworben.
Dieses Spektrometer ist baugleich mit den Spektrometern, welche im Zuge der Mars Exploration
Rover Missionen Spirit und Opportunity zum Mars geschickt worden [76][77]. Es besteht aus dem
eigentlichen MIMOS Il Spektrometer, welches vier Detektoren besitzt, die in Reflexion M6éRbauer-
spektren aufnehmen kdnnen. Zusatzlich wurde der Referenzkanal des MIMOS Il so abgezweigt,
dass mit Hilfe des zusétzlich erworbenen Detektors ein Transmissionskanal zur Verfigung steht. Um
das MIMOS Il zu betreiben wird eine Steuereinheit genutzt, welche mit Hilfe einer Software einge-
stellt und ausgelesen werden kann [6].

3.9.2. Aufbau und Betrieb des Si-PIN-Detektors

Der zur Transmissionsmessung erworbene Detektor ist wie die Detektoren zur Reflexionsmessung
ein Si-PIN-Detektor. Er ist in Abbildung 31 zu sehen. Zur Veranschaulichung wurde die Abdeckung,
welche auch eine Aluminiumfolie als Filter vor der Si-PIN-Diode enthalt entfernt. Die Flache des
eigentlichen Detektors betragt 10 mm x 10 mm. Zusétzlich zur eigentlich Si-PIN-Diode ist noch die

Verstarkereinheit enthalten, welche den Spannungsantwort des Detektors verstarkt und formt [5][6].
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Abbildung 31: Si-PIN-Detektor.
Es wurde die Abdeckung entfernt, damit die Elektronik sichtbar ist.

An dem Detektor ist ein 15 poliger Mikro-Stecker vorhanden, welcher fur die Kommunikation und
Versorgung des Detektors bendtigt wird. Wie bereits im Kapitel 2.4.2 beschrieben, wird die Si-PIN-
Diode mit einer Spannung vorgespannt. Diese Spannung betragt fir das MIMOS // 100 V und wird
in der Steuereinheit erzeugt. Die eigentlichen Versorgungsspannungen fir die Verstarkereinheit be-
tragen funf Volt und minus finf Volt. Als weitere Anschliisse sind der Signalausgang und ein An-
schluss fur Testimpulse vorhanden.
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Abbildung 32: Schematische Zeichnung eines 15 poligen Steckers.
Der Stecker wurde von aufden betrachtet. Es wurden die Nummerierungen der Anschliisse eingetragen, wel-
che in Tabelle 4 genutzt werden.

Abbildung 32 zeigt schematisch die Anschlisse im Mikrostecker. Die Zuordnung der Anschlisse im
Stecker zu den Funktionen sind in Tabelle 4 aufgefuhrt. Die angegebenen Farben weichen bei an-

deren Detektoren ab. Die Belegung des Mikro-Steckers jedoch nicht.

Tabelle 4: Anschlussbelegung des Mikro-Steckers des Si-PIN-Transmissionsdetektors.
Die Steckerbelegung ist von auf3en auf die Detektorbuchse blickend angegeben.

Anschluss Farbe Funktion

2 Rot Testsignal

3 Orange -5V

4 Grun Masse

5 Blau Signalausgang
6 Grau +5V

7 Schwarz +100 V

Fir den Betrieb des Si-PIN-Detektors ist es noétig, die entsprechenden Versorgungsspannungen
bereitzustellen. Diese wurden mit Hilfe eines Adapters von der Steuereinheit des MIMOS Il genutzt.
Fir den Betrieb an der Sample- and Hold-Stufe wurde der Signalausgang des Detektors im Adapter
abgezweigt und in die Schaltung eingespeist. Die Versorgungsspannung des Detektors mit 5 V
ermdglicht im fehlerfreien Betrieb eine maximale Ausgangsspannung, welche den gleichen Betrag
hat. Daher ist ein Betrieb ohne zusatzliche Dampfung in Kombination mit der Sample- und Hold-
Stufe moglich. Die 100 V Spannungsversorgung fir die Diode wird durch die Steuereinheit erst
bereitgestellt, wenn sich diese im Messmodus befindet. Daher muss zum Messen die Steuereinheit
des MIMOS Il in den MB-Mode (MdRbauer Mode) geschaltet werden.
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3.9.3. Messung von a-Eisens mittels Si-PIN-Detektor

Fir die Referenzmessung wurde die Eisenfolie, welche in Abbildung 33 zu sehen ist, verwendet. Als
Quelle wurde 57Co in einer Rhodiummatrix genutzt. Die Geschwindigkeit wurde an der MoRbauer-
Antriebskontrolleinheit MDU 1200 so eingestellt, dass das M6Rbauerspektrum ca. 2/3 der Geschwin-
digkeitskanale einnimmt. Dies entspricht dem Wert 6.0 auf dem Drehregler. Fiir den Komparator
wurde der Wert 80/4096 gewahlt. Dies entspricht einem Wert von 0,097 V. Die Frequenz mit der die
Quelle schwingt betrug 22,5 Hz.

Abbildung 33: a-Eisen Folie

Das Spektrum wurde im ,,*.moe2d“ Format abgespeichert und die entsprechenden Statistiken fir die
Messung generiert.

Da an der Folie Oxidspuren zu erkennbar waren, wurde die Probe so eingesetzt, dass der gebun-
delte Strahl mdglichst nicht die oxidierten Teile erfasst.
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3.9.4. Messung von V2A-Stahl mittels Si-PIN-Detektor

Fir die Referenzmessung wurde die Folie aus V2A-Stahl, welche in Abbildung 34 zu sehen ist, ver-
wendet. Als Quelle wurde 57Co in einer Rhodiummatrix genutzt. Die Geschwindigkeit wurde an der
Antriebskontrolleinheit MDU 1200 so eingestellt, dass das MéRbauerspektrum ca. 2/3 der Geschwin-
digkeitskanale einnimmt. Dies entspricht dem Wert 6.0 auf dem Drehregler. Der Komparator, wurde
auf den Wert 80/4096 eingestellt. Dies entspricht einem Wert von 0,97 V. Die Frequenz mit der die
Quelle schwingt wurde auf 22,5 Hz eingestellit.

Abbildung 34:Folie aus V2A-Stahl.

Das Spektrum wurde im ,*.moe2d“-Format abgespeichert und die entsprechenden Statistiken fir die

Messung generiert.
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3.9.5. Messung von V2A-Stahl und a-Eisen in Schichten

Zur Evaluierung etwaiger Schichteffekte wurden die Folien aus den Kapiteln 3.9.3 und 3.9.4 lberei-

nandergelegt und erneut gemessen.

Abbildung 35: Probenhalter fiir Schichtmessung Abbildung 36: Probenhalter fiir Schichtmessung
mit V2A-Stahl oben. mit a-Eisen oben.

Die beiden Abbildungen 35 und 36 zeigen den Probenhalter fir die Messung der Schichten aus o-
Eisen und V2A-Stahl. Die Folien wurden bereinandergelegt und mit Hilfe der Plastikfolien plan an-
einandergeschmiegt, so dass keine Liicken zwischen den Metallfolien vorhanden sind. Mit Hilfe des

Rahmens konnten die Plastikfolien zusatzlich gespannt werden.

Der Probenhalter wurde zunachst so eingesetzt, dass die Strahlung, welche von der Quelle ausge-
sendet wird erst auf die Eisenfolie trifft und die Folie aus V2A-Stahl entsprechend ndher am Detektor
ist. In einem zweiten Schritt wurde der Probenhalter umgedreht, damit die Strahlung nun zunachst
auf die V2A-Stahlfolie trifft und damit die Eisenfolie ndher am Detektor ist. Dies wird in den beiden
Abbildungen 37 und 38 schematisch dargestellt. Es wird erwartet, dass sich die Spektren aufgrund
der unterschiedlichen Schichtfolgen umkehren. Da hier erneut die Eisenfolie aus Kapitel 3.9.3 ver-
wendet werden sollte, wurde auch darauf geachtet, dass wahrend der Messungen die Oxidschichten

nicht im Strahlengang lagen.

Strahlengang

Detektor V2A a-Fe Quelle

Abbildung 37: Aufbau: Messung von Schichten Teil 1: D-V2A-Fe-Q.
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Strahlengang

Detektor a-Fe V2A Quelle

Abbildung 38: Aufbau: Messung von Schichten Teil 2: D-Fe-V2A-Q.

Als Messparameter wurden dieselben Parameter gewahlt wie in den Messungen aus Kapitel 3.9.3
und 3.9.4. Das bedeutet, dass als Quelle 5’Co in einer Rhodiummatrix genutzt wurde. Die Geschwin-
digkeit wurde auf einem Wert von 6,0 an der Antriebskontrolleinheit MDU 1200 eingestellt. Der Kom-
parator, wurde auf den Wert 80/4096 eingestellt. Dies entspricht einem Wert von 0,97 V. Die Fre-
quenz mit der die Quelle schwingt wurde auf 22,5 Hz eingestellt.

Das Spektrum wurde im ,,*.moe2d“-Format abgespeichert und die entsprechenden Statistiken fir die
Messung generiert.
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4. Ergebnisse und Auswertung

4.1. Dreiecksspannung

Die Dreiecksspannung wurde wie in Kapitel 3.1.3 erlautert, drei Mal aufgenommen und ausgewertet.

1,04 “w}

0,5

u/v

0,5

-1,0

t/s

Abbildung 39: Spannungsabfall 1.
Schwarz: Messwerte, Rot: Lineare Anpassung an die Messwerte.

Abbildung 39 zeigt den Spannungsabfall einer Halbperiode der Dreiecksspannung. Dabei wurde die
gemessene Spannung gegen die Zeit aufgetragen. Das Signal verlauft von 1,1 V bis —=1,1 V. Dies
entspricht den theoretisch errechneten Maxima aus den Charakteristika des DACs des SAM3X Mik-
rocontrollers, welcher eine Ausgangsspannung von 1/6 bis 5/6 der Versorgungsspannung aufweist
[56]. Der Gleichspannungsanteil wurde entsprechend erfolgreich herausgefiltert. In Rot wurde die
lineare Anpassung an die Messwerte in die Zeichnung hinzugeflgt. Die Parameter fir die Anpassung
lauten:

Steigung m = -0,1004 V/ims
Achsenabschnitt b = 1,098 V
Reststreuung sy1 = 0,0162

Fur eine Quadratische Anpassung mit der allgemeinen Formel y = ax? + bx + ¢ ergeben sich folgende

Parameter:
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a =0,0003 V/s?
b=-0,107 Vis
c=1,1218V
Reststreuung sy2 = 0,0482

Wird die Steigung bei einer Frequenz von 22,5 Hz berechnet ergibt sich eine zu erwartende Stei-
gung von 0,0978 V/ms. Die angepasste Steigung weicht nur leicht von der zu erwartenden Stei-
gung ab.

Um die Linearitat zu sichern wurde wie in Kapitel 3.1.3 bereits erwahnt ein Linearitatstest nach Man-

del durchgefiihrt [64]. Die entsprechenden Werte ergeben sich mit:

DS2=-1,1321
PW = -486,65

Der F-Wert a = 99%, liegt bei 6,6763. Dadurch, dass der Prifwert (PW) unterhalb dieser Grenze

liegt ist statistisch untermauert, dass eine lineare Anpassung der gekrimmten vorzuziehen ist.

1,0 S

0,5

u/v

0,5

-1,0

t/s

Abbildung 40: Spannungsabfall 2.
Schwarz: Messwerte, Rot: Lineare Anpassung an die Messwerte.

Abbildung 40 zeigt einen zweiten gemessenen Spannungsabfall. Es wurde erneut die Spannung
gegen die Zeit aufgetragen. Die erreichten Maxima und Minima entsprechen denen, die durch die
Charakteristika des Mikrocontrollers zu erwarten sind. Des Weiteren wurde erneut eine lineare sowie

quadratische Anpassung vorgenommen und ein Test nach Mandel durchgefihrt [64].

Die Parameter fir die lineare Anpassung sind:
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Steigung m: -0,1002 V/ms
Achsenabschnitt b: 1,0812 V
Reststreuung sy1 = 0,0152

Die Parameter fir die quadratische Anpassung lauten:

a =0,0003 V/ms?

b =-0,1061 V/ms
c=1,1029 V
Reststreuung sy2 = 0,049

Die PrifgroRen fir den Linearitatstest nach Mandel ergeben:

DS?2=-1,1916
PW =-496,19

Es wurde erneut der F-Wert flr a = 99% genutzt. Dadurch, dass der Prifwert (PW) unterhalb dieser

Grenze liegt ist statistisch begriindet, dass eine lineare Anpassung der gekriimmten vorzuziehen ist.

1,0 S

0,5

u/v

0,5
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Abbildung 41: Spannungsabfall 3.
Schwarz: Messwerte, Rot: Lineare Anpassung an die Messwerte.

Abbildung 41 zeigt den dritten gemessenen Spannungsabfall. Aufgetragen ist hier wieder die Span-
nung gegen die Zeit. Auch hier verlauft das Signal zwischen 1,1 V und -1,1 V den Charakteristika
des Mikrocontrollers entsprechend. Es wurde in Rot erneut die Gerade fir die lineare Anpassung

hinzugefligt. Zusatzlich wurden die Parameter fiir eine Quadratische Anpassung berechnet.
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Die Parameter fir die lineare Anpassung sind:

Steigung m = -0,1001 V/ims
Achsenabschnitt b = 1,0724 V
Reststreuung sy1 = 0,0155

Die Parameter fir die quadratische Anpassung lauten:

a =0,0003 V/ms?

b =-0,1062 V/ims
c=1,0947V
Reststreuung sy? = 0,0488

Die PrufgréRRen fir den Linearitatstest nach Mandel ergeben:

DS2=-1,168
PW =-490,63

Auch bei dem dritten Spannungsabfall ist die lineare der quadratischen Anpassung fir « =0,99 vor-

zuziehen, da der Prifwert (PW) unterhalb des Grenzwertes aus der F-Verteilung liegt.

Da drei unabhangig voneinander aufgenommene Messungen jeweils die Linearitat der Dreiecks-
spannung belegen, ist davon auszugehen, dass der Hochpassfilter ausreichend dimensioniert wurde
und die Qualitat der Dreiecksspannung fur die Aufnahme von MéR3bauerspektren hoch genug ist. Sie

wird daher im weiteren Verlauf dieser Arbeit genutzt werden.

Da die Linearitat der Dreiecksspannung belegt ist, kann die Geschwindigkeitsdnderung pro Kanal
anhand einer, Uber eine Referenzsubstanz ermittelten, Maximalgeschwindigkeit linear interpoliert
werden. Fehler aufgrund falsch zugeordneter Geschwindigkeiten, die zu Verzerrungen im Spektrum
fuhren, sind nicht zu erwarten. Eine konstante Verzégerung der Spannungseinstellung kann jedoch
nicht ausgeschlossen werden. Da eine solche Verzoégerung jedoch jeden Geschwindigkeitskanal
gleichermalien betrifft, kann sich eine Verschiebung des Faltpunktes von der Mitte des Spektrums

ergeben. Eine Solche Verschiebung kann jedoch ausgeglichen werden (Vgl. Kap.3.7.4).
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4.2. Geschwindigkeitskalibrierung
Fir die Kalibrierung der Geschwindigkeit wurden mit flinf Unterschiedlichen, moéglichst aquidistanten
Einstellungen am Drehregler des Verstarkers MDU-1200 gemessen. Die ADU Ausgabewerte wur-

den abgelesen und die Maximalgeschwindigkeit aus den Spektren, wie in Kapitel 3.2.2 beschrieben,

bestimmt.
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Abbildung 42: Kalibrierungsgerade fiir die Geschwindigkeit.

Aufgetragen sind auf der Y-Achse die Ausgabewerte des Analog-Digital-Umsetzers und auf der X-Achse die
korrespondierende Maximalgeschwindigkeit mit der sich die Quelle bewegt. Schwarz eingezeichnet sind die
Messwerte. Die rote Linie stellt die lineare Anpassung mit der Funktion y= 383,1smm-'x+46,32 dar. Zusétzlich
wurden die Fehlerbalken fir die berechnete Maximalgeschwindigkeit eingezeichnet.

Abbildung 42 zeigt die ermittelte Kalibrierung fir Geschwindigkeit. Es wurden auf der Y-Achse der
ADU-Ausgabewert, welcher zur maximalen Eingangsspannung proportional ist, und auf der X-Achse
die Geschwindigkeit, wie sie anhand der gemessenen Spektren berechnet wurde, aufgetragen. Die
Fehlerbalken wurden flr die berechneten Maximalgeschwindigkeiten in X-Richtung eingezeichnet.
Die Abweichungen sind in Tabelle 5 aufgezeigt. Die Fehler fir die Maximalgeschwindigkeit bewegen
sich im Bereich von 0,023 mm-s-'und 0,138 mm-s-'. Damit liegt der maximale Fehler bei 11,4 %. Der
ADU-Wert verandert sich kontinuierlich Gber die Zeit, weswegen der Fehler mit 0,1 %. abgeschatzt
wurde. Dieser Fehler ist um Faktor zehn kleiner als die Unsicherheit, welche aus der Bestimmung
der Maximalgeschwindigkeit resultiert und wird daher als vernachlassigbar angesehen. Die gemes-
senen ADU-Werte werden somit als wahre Werte angenommen und mit ihnen die Kalibrierung vor-

genommen.
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Tabelle 5: Messwerte der Kalibrierung.

Messpunkt 1 2 3 4 5
Reglerstellung 6,0 5,0 4,0 3,0 2,0
dV/Ch/mm-s' 0,038 £0,001 0,032 +0 0,026 +0 0,019 +0 0,012 +0
Vimax [ mm-s 3,143 £0,023 4,78 +0,04 6,573 0,061 8,143 0,098 9,759 +0,138
ADU-Wert 1252 1898 2530 3163 3800

Die Tabellenwerte wurden zur Darstellung nach der dritten Nachkommastelle gerundet. Intern wurde
fur die Kalibrierung mit den prazisen Abweichungen gerechnet. Mit Hilfe der bestimmten Werte
wurde eine Regressionsgerade berechnet. Die ermittelten Werte fiir die Regression sind in Tabelle

6 zu finden.

Tabelle 6: Parameter der linearen Regression der Kalibrierung der Geschwindigkeit.

Parameter Wert

Steigung b 383,098 +4,714 s-mm"
Achsenabschnitt a 46,324 £153,157
Bestimmtheitsmal r? 0,9998

Reststreuung sy 24,747

Kovarianz sxy 2639,30832
Verfahrensstandardabweichung sxo 0,534
Verfahrensvariationskoeffizient Vxo 8,245

Die Werte fur die Steigung und den Achsenabschnitt wurden in die Konfiguration des Mé3bauerkon-
trollprogramms eingepflegt und kénnen so zukiinftig zur Bestimmung der Geschwindigkeit genutzt

werden. Die Geradengleichung lautet:

s
y = 383,098 — - x + 46,324 38
mm
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4.3. Photonendetektion

Im Folgenden werden die Erkennung und Auswertung von Photonen beschrieben. Es wurde dabei
mit dem Proportionalitdtszahlrohr gearbeitet, wie es in Kapitel 3.9. beschrieben wurde. Als Verstarker
wurde der Tenelec TC 246 genutzt. Es sollen zunachst die durch Photonen verursachten Span-

nungsverlaufe erldutert werden und dann auf die Auswertung eingegangen werden.
4.3.1. Spannungsverlaufe von Photonen

Zunachst wurde der analoge Spannungsverlauf eines Photonenimpulses aufgenommen. Abbildung
43 zeigt diesen Spannungsverlauf tber die Zeit.

u/v

t/ us

Abbildung 43: Spannungsverlauf eines Photonenpulses und Verstéarktes Signal.
Schwarz: Das Signal, das am Detektor gemessen wurde. Rot: verstarktes Signal. Die Y-Achse links gibt die
Spannung fur das eintreffende Photonensignal an und rechts fiir das Verstarkte Signal.

Es wurden zwei Messungen gleichzeitig eingezeichnet, wobei beide Messungen unterschiedlich ska-
lierte Y-Achsen haben. In schwarz ist der urspriingliche Spannungsverlauf gezeigt, welcher durch
das Photon im Detektor ausgel6st wurde. Hierzu gehort die linke Skalierung der Y-Achse von -0,1 V
bis 0,5 V. Der Spannungsverlauf der am Detektor gemessenen Werte zeigt dabei ab 15 ys einen
schnellen Spannungsanstieg auf etwa 0,15 V. Dies liegt an der lawinenartigen Ausbreitung wie sie
in Kapitel 2.4.1 beschrieben wurde. Anschlieend fallt die Spannung exponentiell ab. Dieser Abfall
ist auf die typische Bauweise eines Proportionalitatszahlrohres zurtickzufiihren, welche nachge-

schaltet der gasgefiillten Kammer ein RC-Glied haben. Dieses RC-Glied wird durch den
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Spannungsimpuls des Zahlrohres geladen und dann wieder Gber den Widerstand entladen wird

[35][78]. Nach ca. 45 ps ist die Spannung wieder auf null abgesunken.

Rot in Abbildung 43 abgebildet ist der verstarkte und geformte Spannungsverlauf des Signals, wel-
ches am Detektor gemessen wurde, dargestellt. Hierzu gehért die rechte Skalierung der Y-Achse.
Es ist zu erkennen, dass die Spannung leicht zeitversetzt zum Ursprungssignal reagiert. Sie steigt
dann bis auf ungefahr 2,75 V an und fallt genau so schnell wie sie angestiegen ist auch wieder ab
und erreicht schon nach 25 ps wieder 0 V. Die Form ahnelt dabei einer GAuUR’schen Glockenkurve.
Dieses Verhalten wird durch die internen Operationsverstarker, welche als Integratoren und Diffe-
renzierer geschaltet sind erzeugt [71]. Das rote verstarkte und geformte Signal wird dann in die Aus-

werteeinheit, wie sie in Kapitel 3.3 beschrieben wurde, eingespeist.
4.3.2. Verarbeitung der Impuise

Fir den Test der Sample- und Hold-Stufe, wurde die analoge Antwort der Schaltung mit dem Oszil-

loskop TDS2024C der Firma Tektronix gemessen.

3,5 1

3,0 —

u/v

t/ us

Abbildung 44: Spannungsverlaufe eines Photonensignals und Auswertelogiken.

Schwarz: Verstarktes Signal eines eintreffenden Photons, rot: Gehaltener Maximalwert, griin: Trigger Signal,
blau: Resetsignal. Die Y-Achse gibt links die Spannung fiir das Photonensignal und den gehaltenen Maximal-
wert an und rechts fiir die Logiksignale. Nicht eingezeichnet ist die Schwellspannung.

In Abbildung 44 wurde das Signal des Verstarkers (schwarz) und die korrespondierende Antwort der
Sample- and Hold-Schaltung (rot) eingezeichnet. Diese beiden Signale haben ihre Skalierung der Y-

Achse auf der linken Seite. In Griin und in blau sind die Schaltlogiken des Komparators (grtin) und
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des Resetsignals (blau) gezeigt. Die Skalierung fiir die Y-Achse ist fir die letzten beiden Signale auf

der rechten Seite zu finden.

Das Sample-Signal (rot) folgt dabei leicht zeitversetzt dem eingespeisten Verstarkersignal. Dies ist
Uber die Verarbeitungsprozesse in den Operationsverstarkern zu erklaren. Am Scheitelpunkt des
Eingangssignals halt die Sample- und Hold-Stufe die Maximalspannung konstant, wahrend die Ein-
gangsspannung wieder abfallt. Die Schaltung arbeitet nun im Hold-Modus. Der angeschlossene Mik-

rocontroller kann die analoge Maximalspannung digitalisieren.

Fir die Digitalisierung ist dabei das Signal des Komparators (griin) notwendig. Der Komparator l6st
dabei aus, wenn das eingespeiste Signal einen Bestimmten Wert (bersteigt, welcher vorher festge-
legt wurde (Vgl. Kap. 3.7.1). Es gibt dem Mikrocontroller an, dass ein Photon detektiert wurde und
schaltet im Programm (vgl. Kapitel 3.4.2) den Betriebsmodus fur die Auswertung ein. Am Ende der
Auswertung wird das Resetsignal (blau) durch den Mikrocontroller geschaltet. Dieses Signal schaltet
einen Transistor vom sperrenden Zustand in den leitenden Zustand und entladt so den Haltekon-
densator. Die Haltespannung fallt entsprechend abrupt ab. Nachdem das Resetsignal wieder abge-

schaltet wurde ist das System fiir eine erneute Photonenerkennung bereit.

Die Zeit, welche der Controller fir die Auswertung benétigt kann abgelesen werden indem die Zeit
von der Ausldosung des Komparators bis zum Ende des Resetsignals gemessen wird. Der Kompa-
rator 16st bei der 5 ys aus und das Resetsignal ist bei 17,5 ys erneut auf null Volt abgefallen. Das

bedeutet, dass die gesamte Auswertezeit 12,5 ys in Anspruch nimmt.
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4.4. Zweidimensionale Messung von a-Eisen

Fir die zweidimensionale Messung von Eisen wurde o-Eisen gemessen. Es wurde das Proportio-
nalitatsrohr verwendet. Die Statistiken der Messung, welche mit den Formeln aus Kapitel 3.7.1 be-

rechnet wurden, sind in Tabelle 7 zu finden.

Tabelle 7: Statistiken zur Messung der a-Eisenfolie mit dem Proportionalitatsrohr.
Die Statistiken wurden aus den gespeicherten Werten nach den Formen aus Kapitel 3.7.1 berechnet.

Parameter Wert
Messzeit 589.319 s
Photonenereignisse (roh) 1,342.10"
Photonenereignisse (verarbeitet) 1,339-10%
Zahlrate 30266,25 s
Totzeit pro Photonenereignis 10,85 us
Fehlerrate 0,2 %

Es wurden 589.319 s gemessen. Dies entspricht 6 Tagen und 20 Stunden. Dabei wurden 1,342-101°
Photonenereignisse registriert. Die Zahlrate betrug 30.266,25-s™'. Die Totzeit nach Messung betragt
10,85 ps. Der, durch die Messung mit dem Oszilloskop zu erwartende Wert betragt 12,5 ps. Es ist
somit eine Abweichung zwischen den Messungen festzustellen, welche auf Basis der Verarbeitung
im Mikrocontroller zu erklaren ist. Die Totzeit kann technisch bedingt nur innerhalb der Messung,
also nach Registrierung des Photonenereignisses, gemessen werden. Das bedeutet, dass die Zeit
zwischen Auslésung des Komparators und der eigentlichen Auslésungen der Messung unbertck-
sichtigt bleibt. Hier kdbnnen entsprechende Abweichungen entstehen. Die Fehlerrate von 0,2 % ent-

spricht der Erwartung, so wie sie in Kapitel 3.6.2 bereits erlautert wurden.
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4.4.1. Dreidimensionale Auswertung der Ergebnisse

Die Messergebnisse aus der zweidimensionalen Messung von a-Eisen wurden pseudodreidimensi-

onal aufgetragen. Diese Auftragung ist in Abbildung 45 zu erkennen.

Abbildung 45: Pseudodreidimensionale Auftragung einer zweidimensionalen Messung von a-Eisen.
Aufgetragen wurden auf der X-Achse der Energiekanal, auf der Y-Achse der Geschwindigkeitskanal und auf
der Z-Achse die Zahlerwerte.

Es wurden auf der X-Achse die Energiekanale unkalibriert aufgetragen. Die Energiekanale sind da-
bei die Stufen, welche der Analog-Digital-Umsetzer zur Verfugung stellt. Die Aufldsung des SAM3X
Mikrocontrollers betragt 10 Bit, also 1024 Stufen [56]. Die Auftragung wurde bei 400 Kanalen abge-
schnitten, um eine bessere Visualisierung der 14,41 keV Linie zu ermoglichen. Auf der Y-Achse
aufgetragen sind die, wiederum unkalibrierten, Geschwindigkeitskandle. Eine Kalibrierung auf abso-
lute Geschwindigkeiten wird in den folgenden Kapiteln vorgenommen. Auf der Z-Achse aufgetragen
sind die jeweiligen Zahlerwerte fir die Paare Energiekanal und Geschwindigkeitskanal. Wird aus
Richtung der X-Achse auf das Spektrum geblickt, so lasst sich qualitativ das Energiespektrum aus-
machen. Dies ist zu erwarten, da das Energiespektrum der Quelle das Histogramm der Zahlerwerte
jedes einzelnen Energiekanals darstellt. Zu sehen im Spektrum ist jedoch nur ein Geschwindigkeits-
kanal, da fur jeden Geschwindigkeitskanal ein eigenes Energiespektrum aufgenommen wird. Eine
Aufsummierung Uber alle Geschwindigkeitskanale ist daher noch nétig.
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Wird aus Richtung der Y-Achse und damit der Geschwindigkeitskanale auf das Spektrum geblickt,
so ist an dem Signal, welcher ungefahr bei Energiekanal 100 liegt die Resonanz und damit das
MoéRbauerspektrum zu erkennen. Dabei ist wieder zu beachten, dass einzelne Energiekanale aufge-
tragen sind, sodass erneut eine Aufsummierung stattfinden muss. Im Gegensatz zum Energiespekt-

rum muss hier jedoch darauf geachtet werden, dass der richtige Energiebereich ausgewahlt wird.

In den folgenden Unterkapiteln sollen die gewonnenen Daten detailliert ausgewertet werde.
4.4.2. Kalibrierung der Energie

FUr die Kalibrierung der Energie wurden die zweidimensionalen Daten in der Weise bearbeitet, dass
die Energiespektren aller Geschwindigkeitskanale aufsummiert wurden.
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Abbildung 46: Energiespektrum generiert aus der zweidimensionalen Messung von a-Eisen.
Aufgetragen wurden die Counts gegen die Energiekanéle. Die gefunden Peaks wurden nummeriert. Es wur-
den Anpassungen an die Peaks vorgenommen und mit Nummern versehen.

Abbildung 46 zeigt die Auftragung des Energiespektrums. Es wurden die Zahlerwerte gegen die
unkalibrierten Energiekanale aufgetragen. Das Energiespektrum wurde bei Kanal 500 abgeschnitten
um eine bessere Visualisierung im vorderen Bereich zu ermdglichen. In der Grafik wurden drei Peaks
gefunden und nummeriert. Zusatzlich wurden an die gefundenen Signale Anpassungen mit Hilfe der

LORENTZ-Funktion vorgenommen. Die Maximalstellen der Signale sind in Tabelle 8 angegeben.
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Tabelle 8: Maximalstellen der Anpassungen fiir das Energiespektrum von o-Eisen.

Es wurden Anpassungen mit Hilfe der Lorentz-Funktion gemacht. Die Maximalstellen wurden berechnet und
sind als xmax angegeben. Die Verhaltnisse X/X> wurden auf das Signal mit bekannter Resonanz (Signal 2) be-
rechnet.

Signal Xmax X/IX2 E | keV

1 55,39 0,48 7,05 (K1)

2 116,4 1 14,41

3 162,88 1,4 20,81
(Summe)

Bei dem Versuch der Zuordnung der Signale nach den Kriterien aus Kapitel 3.8 konnte nur fir einen
Signal eine Resonanz gefunden werden. Diese wurde der 14,41 keV Linie zugeordnet. Bei Signal
eins und Signal drei war keine Resonanz zu finden. Relativ zum 14,41 keV Peak ist bei Kanal 162,88
ein weiterer Peak aufgetreten. Dieser wurde der Summation aus 6,4 keV und 14,41 keV zugeordnet.
Das Maximum bei Kanal 55,39 wurde der Ks1 Linie zugeordnet. Die Signale entsprechend dabei den
zu erwartenden Abstanden zwischen den Energien. Aus diesen Punkten wurde entsprechend die X-
Achse des Energiespektrums kalibriert.

Die Geradengleichung fir die Kalibrierung lautet:

y = 0,128 keV - x — 0,149 keV 39
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4.4.3. Spektren

Das MoRbauerspektrum wurde aus einem Teil des gesamten zweidimensionalen Spektrums gene-
riert.
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Abbildung 47: Energiespektrum der zweidimensionalen Messung von a-Eisen (energiekalibriert).
Die X-Achse wurde anhand der Gleichung 39 kalibriert. Es wurden Marker eingefligt, zwischen denn das
Mo6Rbauerspektrum berechnet wurde.

Abbildung 47 zeigt das energiekalibrierte Spektrum der zweidimensionalen Messung von a-Eisen.
Im Energiefenster von 13,38 keV bis 16,7 keV wurde das MofRbauerspektrum anhand des Algorith-
mus aus Kapitel 3.7.3 berechnet.
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Abbildung 48: M6Bbauerspektrum generiert aus der zweidimensionalen Messung von o-Eisen.
Aufgetragen wurde der Energiebereich 13,38 keV und 16,7 keV (Energiekanéle 106-132).

Abbildung 48 zeigt das MoéRbauerspektrum, welches im Energiebereich 13,38 keV bis 16,7 keV be-
stimmt wurde. Das Spektrum ist noch ungefaltet und die X-Achse wurde noch nicht auf die absolute
Geschwindigkeit der Quelle kalibriert. Mit Hilfe der Faltroutine aus dem Programm Mo&Rbauercontrol

wurde das Spektrum zunachst gefaltet.
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Abbildung 49: Gefaltetes M6Rbauerspektrum der Messung von a-Eisen.

Das Spektrum wurde auf einen Hintergrund von 2557710 Ct normiert, welcher durch das Programm Recoil
berechnet wurde. Es wurde markiert: Rot: Messpunkte nach der Faltung. Schwarz: Anpassungsrechnung mit-
tels LORENTZ-Funktion.

Abbildung 49 zeigt das gefaltete MdRbauerspektrum aus dem Energiebereich 13,38 keV und
16,7 keV. Es wurde zusatzlich auf den Hintergrund von 2.557.710 Ct normiert, welcher durch das
Programm Recoil bestimmt wurde. Aufgrund der Faltung sind noch 512 Geschwindigkeitskanale
vorhanden. Zu erkennen sind 6 Intensitdtsminima. Diese Minima wurden mit Hilfe der LORENTZ-Funk-
tion angepasst und von links nach rechts nummeriert. Die bestimmten Positionen sind in Tabelle 9
zu finden.

Tabelle 9: Minimalstellen der Peaks der Messung von a-Eisen.
Kanalwerte der Minimalstellen der in Abbildung 49 gezeigten Anpassung. Zusatzlich wurde der Fehler der An-
passung angegeben.

Signal 1 Signal 2 Signal 3 Signal 4 Signal 5 Signal 6

Kanal 114,29 172,32 230,71 274,47 332,87 390,97
+ 0,01 +0,01 + 0,02 + 0,02 +0,01 +0,01
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Tabelle 10: Parameter fiir die Anpassung und Kalibrierung der Geschwindigkeit.

Es wurden die Maximalstellen der Lorentz-Anpassungen genutzt und die Differenz gebildet. Der Geschwindig-
keitsschritt dV/Ch wurde mit den bekannten Parametern fir o-Eisen berechnet. Aus dem Geschwindigkeits-
schritt wurde die maximale Geschwindigkeit am héchsten Kanal nach der Faltung (511) berechnet [3].

Signale Differenz v/ dVICh/
mm-s-! mm-s
126 271,93 10,657 0,039
25 159,31 6,167 0,039
3>4 40,72 1,677 0,041

Aus den gefundenen Maxima wurden Differenzen berechnet um die Kalibrierung der Geschwindig-

keit durchzufiihren.
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Tabelle 10 zeigt die entsprechenden Parameter. Aus den drei Differenzen wurde der Mittelwert fiir
die Geschwindigkeitsanderung fiir einen Kanal berechnet, welcher mit 511 multipliziert den positiven

Maximalwert fir die Geschwindigkeit ergibt. Dieser Maximalwert betragt 10,14 mms™.

1,00
< 0,95
.0
(/)]
Ko
&
@ 0,90 -
©
|—
)
= 0,85
0,80 -
T T T T T T T
-9 6 3 0 3 6 9
v/ mms™

Abbildung 50: Gefaltetes Spektrum der Messung von a-Eisen mit kalibrierter Geschwindigkeit.

Das Spektrum wurde auf einen Hintergrund von 2557710 Ct normiert und die X-Achse auf die Geschwindig-
keit der Quelle skaliert. Der Hintergrund wurde mit dem Programm Recoil berechnet. Es wurde rot markiert:
Messpunkte nach der Faltung. Schwarz: Anpassungsrechnung mittels LORENTZ-Funktion.

Abbildung 50 zeigt das gefaltete und auf die Geschwindigkeit kalibrierte M6Rbauerspektrum. Die X-
Achse des Spektrums wurde entsprechend der ermittelten Maximalgeschwindigkeit kalibriert und
das auf einen Hintergrund von 2.557.710 Ct normierte Spektrum aufgetragen. Der Hintergrund wurde
mit dem Programm Recoil berechnet. Zusétzlich wurde eine Anpassung mit Hilfe der LORENTZ-Funk-
tion vorgenommen und eingezeichnet. Da die Signale aus der Messung als Referenz fir die Ge-
schwindigkeit genommen wurden, sind Aussagen Uber das Magnetfeld am Kern nicht mdglich. Es
zeigt sich jedoch, dass die Signale mit einer Linienbreite von 0,13 mm-s-! im Bereich der zu erwar-
tenden Linienbreite liegt [79][80]. Zusatzlich wurde im Bereich um 0 mm-s-! eine Abweichung zur
Anpassung gefunden, welche durch eine weitere Absorption verursacht wird, die ein Dublett darstellt.
Es wird davon ausgegangen, dass es sich bei dieser Abweichung um die Oxidspuren am Referenz-

absorber handelt, welche an der Probe zu erkennen waren (Vgl. Abbildung 30).
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Abbildung 51: Spektren von a-Eisen in verschiedenen Energiebereichen.
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Abbildung 51 zeigt integrierte Spektren bei verschiedenen Energiebereichen. Die Spektren wurden
alle auf die Hintergriinde normiert, welche mit dem Programm Recoil bestimmt wurden. Zusatzlich
wurde mit Hilfe der gefunden Parameter fur die Geschwindigkeit die X-Achse auf die Geschwindig-
keit kalibriert. Zu erkennen ist, dass zunachst im Bereich 5,21 — 8,53 keV keine Resonanz zu finden
ist. Hier ware das Spektrum der 6,41 keV Line zu erwarten. Eine Erklarung fir das Fehlen des Spekt-
rums ist, dass die Messparameter nicht prazise genug gewahlt worden sind. AulRerdem koénnte die
Energieaufldsung des Proportionalitatszahlrohres nicht hochgenug sein, sodass eine Uberlappung
mit der 7,05 keV Line der Kg1-Rdntgenstrahlung vorliegt. Als Folge ist das Spektrum vom Rauschen
Uberlagert. Daher ist das Spektrum nur vom Hintergrundrauschen bestimmt. Im Bereich 9,55 — 12,87
keV ergibt sich eine Resonanz und damit ein Spektrum, die Absorption ist mit 10 % jedoch fiir diese
Referenzsubstanz noch nicht im optimalen Bereich. Zusatzlich ist in der Grundlinie noch ein starkes
Rauschen zu erkennen. Im Bereich 13,38 — 16,7 keV befindet sich die Hauptresonanz. Dies ist an
der Absorption von tber 20 % zu erkennen. Zusatzlich ist weniger Rauschen in der Grundlinie zu
erkennen. Im folgenden Bereich 19,76 — 23,08 keV lauft die Resonanz wieder aus und das Spektrum
verschwindet erneut im Hintergrundrauschen. Bis im Energiebereich 33,04 — 36,36 keV die Reso-
nanz nicht mehr vorhanden ist. Etwaige Absorptionen in diesem Bereich sind durch Einstreuungen

zu erklaren.
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4.5. Messungen mit dem Si-PIN-Detektor

Die Ergebnisse der Messungen mit dem Si-PIN-Detektor werden in den folgenden Kapiteln behan-
delt. Es wurden zunachst Referenzmessungen mit a-Eisen vorgenommen. Anhand dieser Messun-
gen wurde in den folgenden Abschnitten die Geschwindigkeitskalibrierung vorgenommen. Zusétzlich
wurde V2A-Stahl analysiert. Beide Stoffe waren in Folienform vorhanden. AbschlieRend wurden
beide Folien Ubereinandergelegt und untersucht. Mit diesen Messungen sollten mogliche Schichtdi-

ckeneffekte bestimmt werden.

4.5.1. Referenzmessung mit a-Eisen

Mit Hilfe des Si-PIN-Detektors des MIMOS Il wurde zunachst eine zweidimensionale Messung einer
Folie aus a-Eisen angefertigt. Die Probe wurde gegen 5’Co in Rhodiummatrix gemessen. Die Statis-
tiken der Messung wurden mit den Gleichungen aus Kapitel 3.7.1 berechnet und sind in Tabelle 11

zu finden.

Tabelle 11: Statistiken zur Messung der o-Eisenfolie.
Die Statistiken wurden aus den gespeicherten Werten nach den Formen aus Kapitel 3.7.1 berechnet.

Parameter Wert
Messzeit 8819 s
Photonenereignisse (roh) 1,464-108
Photonenereignisse (verarbeitet) 1,461 -108
Zahlrate 20240,98 s
Totzeit pro Photonenereignis 10,82 ys
Fehlerrate 0,2 %

Es wurde mit einer Zahlrate von 20.240,98 s-' gemessen. Die Fehlerrate von 0,2 % entspricht dem

Wert, welcher durch die vorgenommene Programmierung zu erwartet wurde.
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Abbildung 52: Pseudodreidimensionale Auftragung der Messung von a-Fe mit dem Si-PIN-Detektor.

Abbildung 52 zeigt die aufgetragenen Rohdaten der Messung der in Kapitel 3.9.3 erlauterten Ana-
lyse. Auf der X-Achse wurden die Energiekanale und auf der Y-Achse der Geschwindigkeitskanal
aufgetragen. Auf der Z-Achse wurden die mit dem Paar Energiekanal/Geschwindigkeitskanal kor-
respondierenden Zahlerwerte eingezeichnet. Es Iasst sich um den Bereich des Energiekanals 100
bereits das Spektrum von a-Eisen ausmachen. Das Energiespektrum wurde durch Summation der
Zahlerwerte der einzelnen Geschwindigkeitskanale gebildet, um eine prazisere Auswahl der entspre-
chenden Kanale zu erméglichen.
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Abbildung 53: Energiespektrum der zweidimensionalen Messung von a-Eisen.

Es wurde der Bereich von Energiekanal 750 bis 1000 vergréRert eingezeichnet. Zusatzlich wurden die Anpas-
sungen vorgenommen und nummeriert.

Abbildung 53 zeigt das aufsummierte Energiespektrum. Zusatzlich wurde das Spektrum von
Energiekanal 750 bis Energiekanal 1000 zur besseren Visualisierung vergroRert. Fir die interne
Kalibrierung der Energiekanale auf die absolute Energie wurden Nummerierungen fiir die Signale
eingefugt, fur welche ein Energiewert anhand der Kriterien aus Kapitel 3.8 identifiziert werden
konnte. Signal eins zeigt eine Resonanz. Die abgebildete Resonanz ist als MéRbauerspektrum in
Abbildung 55 zu finden. Die Peaks zwei und drei wurden anhand ihrer relativen Position und ihrer
Héhen und der damit einhergehenden Ubergangswahrscheinlichkeiten identifiziert. Das Signal drei
besitzt dabei eine zehnmal geringere Ubergangswahrscheinlichkeit als das Signal zwei Dies
entspricht den Werten, die anhand des Zerfallsschemas fiir 5Co zu erwarten sind. Daher wurde
Signal zwei der 122,06 keV Linie zugeordnet und Signal drei der 136,47 keV Linie. Etwaige
Unterschiede zum Erwartungswert sind mit der Photoneneffizienz des Si-PIN-Detektors in den

Messbereichen zu erklaren. So liegt die Effizienz bei 100 keV noch bei Faktor 0,01 im Vergleich zum
Energiebereich um 10 keV [81].
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Die identifizierten Signale wurden mit Hilfe der LORENTZ-Funktion angepasst. Die Daten fir die

Zuordnung sind in Tabelle 12 zu finden.

Tabelle 12: Zuordnung der Peaks zu Energien.

Die Anpassungsdaten fiir die Maximalstelle und Maximalwert wurden eingetragen. Das Verhaltnis der Signale
auf des hochsten Signal (Signal 1) wurde berechnet. Die Zuordnung zu Energien wurde mit Hilfe der Kriterien
aus Kapitel 3.8 erstellt [75].

Peaknummer Ximax Y max YIYq XIX1 E | keV
1 109,88 866816,22 1 1 14,41

2 811,45 64738,13 0,07 7,38 122.06
3 906,83 6253,11 0,007 8,25 136.47

Aus den Zuordnungen wurde eine Kalibrierungsgerade fur das Spektrum berechnet.

Steigung m = 0,153 keV-Ch!
Achsenabschnitt b =-2,42 keV

Korrelationskoeffizient r2 = 0,99999

Anhand dieser Daten wurde Das Energiespektrum erneut aufgetragen.
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Abbildung 54: Energiespektrum der Messung von a-Eisen intern kalibriert.
Es wurde zuséatzlich der Bereich eingezeichnet aus welchem ein MéRbauerspektrum generiert wurde. Dieser
liegt zwischen 11,5 keV und 17,2 keV. Dies entspricht den Kanalen 91 — 128.
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Abbildung 54 zeigt das kalibrierte Energiespektrum. Es wurde zusatzlich der Bereich eingezeichnet,
in welchem das MoRbauerspektrum generiert wurde. Die Generierung des MoéRbauerspektrums
wurde wie in Kapitel 3.7.3 beschrieben. Es wurde anhand des Algorithmus aus Kapitel 3.7.4 gefaltet.
Die Kalibrierung auf die Geschwindigkeit wurde bereits in Kapitel 4.4 erwahnt nach Kapitel 3.2.2
vorgenommen. Das Spektrum ist in Abbildung 55 zu sehen. Die Daten fir die Maximalstellen sind in
Tabelle 13 zu finden. Lokale Maximalstellen im Bereich von 60 keV sind auf Escape Linien zuriick-
zuftihren [82]. Es wurde eine Maximalgeschwindigkeit von 10,14 mm-s-' anhand der Formeln aus
Kapitel 3.2.2 berechnet.

Tabelle 13: Parameter fiir die Anpassung und Kalibrierung der Geschwindigkeit.

Es wurden die Maximalstellen der Lorentz-Anpassungen genutzt und die Differenz gebildet. Der Geschwindig-
keitsschritt dV/Ch wurde mit den bekannten Parametern fir o-Eisen berechnet. Aus dem Geschwindigkeits-
schritt wurde die Maximale Geschwindigkeit am héchsten Kanal nach der Faltung (511) berechnet [3].

Signale Differenz v/ dV/Ch /
mm.s-! mm.s
1>6 271,93 10,657 0,039
2->5 159,31 6,167 0,039
3>4 40,72 1,677 0,041
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Abbildung 55: M6sBAUER-Spektrum der Referenzmessung a-Eisen.

Dargestellt ist das gegen einen Hintergrund von 52091 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum. Es
wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt und die Messungen mit der LORENTZ-Funktion
angepasst.

Abbildung 55 zeigt das kalibrierte und normierte Spektrum von a-Eisen, welches aus 2,6-107 Photo-
nenereignissen generiert wurde. Es wurde die Geschwindigkeit gegen die relative Absorption aufge-
tragen, wobei gegen einen Hintergrund von 52.091 normiert wurde. Zusatzlich wurde die Anpas-
sungskurve fir das Spektrum eingezeichnet. Es wurden keine Anzeichen fiir weitere Eisenspezies
als das Sextett gefunden. Es kann also ausgeschlossen werden, dass die auf Abbildung 33 zu se-
henden Oxidspuren mitanalysiert wurden. Daher wurde auch nur eine Anpassung fur ein Sextett

vorgenommen. Die Parameter fir die Anpassung sind im Folgenden zu finden.
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Tabelle 14: Parameter der Anpassung aus der Messung von o-Eisen.
Die Daten wurden mit dem Programm Recoil angepasst.

Parameter Wert
Isomerieverschiebung & -0,118 mm-s™!
Quadrupolaufspaltung AEq 0,007 mm:-s™"*
Magnetische Aufspaltung AEwm 33,622 T

Die Parameter der Anpassung entsprechen den Erwartungswerten [83][84]. Fur die Isomeriever-
schiebung ist ein Wert von 0,1209 mm-s™' zu erwarten. Fiir die magnetische Aufspaltung ist ein Wert
von 33 T fur a-Eisen zu erwarten [3]. Entsprechend dieser Ergebnisse kann riickgeschlossen wer-

den, dass die eingesetzte Folie fir die weiteren Versuche verwendet werden kann.

4.5.2. Referenzmessung mit V2A-Stahl

Es wurde eine Referenzmessung der V2A-Folie wie in Kapitel 3.9.4 beschrieben angefertigt. Als
Detektor diente erneut der Si-PIN-Detektor des MIMOS Il. Als Quelle wurde %’Co in einer Rhodium-
matrix verwendet. Tabelle 15 Zeigt die Statistiken der Messung, die mit den Formeln aus Kapitel

3.7.1 berechnet wurden:

Tabelle 15: Statistiken zur Messung der V2A-Stahlfolie.
Die Statistiken wurden aus den gespeicherten Werten nach den Formen aus Kapitel 3.7.1 berechnet.

Parameter Wert
Messzeit 8534 s
Photonenereignisse (roh) 1,285-108
Photonenereignisse (verarbeitet) 1,282 -108
Zahlrate 17992,88 s
Totzeit pro Photonenereignis 10,82 us
Fehlerrate 0,2 %

Die Statistiken flir Totzeit, und Fehlerrate liegen im Bereich dessen, was fiir die Messung zu erwarten

ist.
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Abbildung 56: Pseudodreidimensionale Auftragung der Messung von V2A-Stahl.
Die Messung wurde mit dem Si-PIN-Detektor, welcher auch im MIMOS Il Anwendung findet angefertigt.

Abbildung 56 zeigt die Rohdaten der zweidimensionalen Messung der V2A-Stahlfolie. Die Daten
wurden nicht auf Geschwindigkeit und Energie kalibriert. Es wurden der Energiekanal auf der X-
Achse, der Geschwindigkeitskanal auf der Y-Achse und die entsprechenden Zahlerwerte auf der Z-
Achse aufgetragen. Im zweidimensionalen Spektrum lasst sich bereits das bekannte Spektrum des

V2A-Stahls ausmachen. Dieser Bereich befindet sich erneut um den Energiekanal 100.

Zur prazisen Energieauswahl wurde das Energiespektrum analog zu den vorherigen Kapiteln durch

Summierung gebildet.
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Abbildung 57: Energiespektrum der Messung von V2A-Stahl intern kalibriert.
Es wurde mittels der in Kapitel 3.8 erlauterten Methode kalibriert. Zusatzlich wurde der Bereich von 11,4 keV
bis 17,5 keV markiert, in dem das MdéRbauerspektrum summiert wurde.

Abbildung 57 zeigt das summierte Energiespektrum. Es wurden erneut die Zahlerwerte gegen die
Energie in keV aufgetragen. Zusatzlich wurde der Bereich markiert, welcher fir die Berechnung des
MoéRbauerspektrums genutzt wurde. Hier war eine Resonanz zu erkennen. Dieser Bereich befindet
sich zwischen 11,4 keV und 17,5 keV und entspricht den Energiekanalen 92 — 130.
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Abbildung 58: M6sBAUER-Spektrum der Referenzmessung V2A-Stahl (11,6 — 17,5 keV).

Es ist das gegen einen Hintergrund von 56.582 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum gezeich-
net. Es wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt und mit der LORENTZ-Funktion an-
gepasst. Die einzelnen Anpassungen und deren Addition wurden eingezeichnet: rot: Singulett, blau: Dublett,
schwarz: Addition.

Tabelle 16: MoRbauerparameter der Referenzmessung V2A-Stahl.
Es wurden mit dem Programm Recoil Anpassungen mit der LORENTz-Funktion vorgenommen. Die entspre-
chenden Parameter sind in der Tabelle angegeben.

Anpassung &6/ AEq/ Linienbreite / Anteil /
mm-s-' mm-s-* mm-s™! %

Singulett -0,209 - 0,159 75,9

Dublett -0,178 0,341 0,108 241

Abbildung 58 zeigt das kalibrierte und normierte M6R3bauerspektrum des V2A-Stahls, welches aus
2,86-107 Photonenereignissen generiert wurde. Es wurde die relative Transmission gegen die Ge-
schwindigkeit in mm-s-! aufgetragen. Fir die Kalibrierung der Geschwindigkeit wurde die Messung
von a-Eisen aus Kapitel 4.5.1 erneut genutzt, da keine Veranderungen an den Gerateeinstellungen
vorgenommen wurden. Die Normierung der Transmission wurde gegen den Hintergrund vorgenom-

men welcher durch das Programm Recoil mit 56.582 Ct berechnet. Es sind zwei Eisenspezies in der
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Stahlfolie zu finden. Daher wurden beide mit Hilfe der LORENTZ-Funktion angepasst. Die Parameter
sind in Tabelle 16 zu finden. Es wird davon ausgegangen, dass das zusatzliche Dublett durch Le-
gierungsbestandteile im Stahl verursacht wird. Die Parameter fur das Singulett von Stahl liegen im

Bereich der Erwartung, welche -0,212 mm-s™* fiir die Isomerieverschiebung betragt [85].

Der Grafik wurde die Anpassungskurve hinzugefligt, welche mit Hilfe des Programms Recoil nach
der LORENTZ-Funktion erstellt wurde. Die Flachenanteile Betragen fir das Singulett 75,9 % Und fir

das Dublett 24,1. Dies entspricht einem Flachenverhaltnis von 3,1:1.
4.5.3. Messung von V2A-Stahl und a-Eisen in Schichten

Um etwaige Schichteffekte sichtbar zu machen wurden Folien aus a-Eisen und V2A-Stahl Gberei-
nandergelegt und gemessen. Die Messung wurde in Kapitel 3.9.5 erlautert. Die entsprechenden
Proben sollen in Anlehnung des Strahlengangs durch die Probe: D-V2A-Fe-Q und D-Fe-V2A-Q ge-
nannt werden. Hierbei steht D-V2A-Fe-Q fur denjenigen Teil des Experimentes, bei dem die Strah-
lung zunéchst auf das Eisen und dann auf den V2A Stahl trifft, wohingegen bei der Bezeichnung D-

Fe-V2A-Q das Umgekehrtes der Fall ist.
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Abbildung 59: Pseudoreidimensionale Auftragung der Messung der Schichtenfolge D-V2A-Fe-Q.
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Tabelle 17: Statistiken zur Messung der Schichtenfolge D-V2A-Fe-Q.
Die Statistiken wurden aus den gespeicherten Werten nach den Formen aus Kapitel 3.7.1 berechnet.

Parameter Wert
Messzeit 347004 s
Photonenereignisse (roh) 3,392.10°
Photonenereignisse (verarbeitet) 3,385-10°
Zahlrate 10932,15 s
Totzeit pro Photonenereignis 10,81 us
Fehlerrate 0,2 %

Aus der Tabelle geht hervor, dass die Werte fur die Fehlerrate und Totzeit im Erwartungsbereich
liegt. Die Zahlrate ist grob um die Halfte reduziert gegenltber den einzelnen Referenzmessungen.
Dies ist zu erwarten, da zwei Schichten Ubereinandergelegt wurden und daher die doppelte Dicke
und ergeben. Dies entspricht bedingt den Aussagen die aus dem LAMBERT-BEER’schen Gesetz ab-
geleitet werden kénnen. Zu erwarten ist ein logarithmischer Zusammenhang, der jedoch mit zwei
Punkten nicht verifiziert werden kann [86][87].
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Abbildung 60: Energiespektrum der Messung D-V2A-Fe-Q.

Es wurden die Energiekanale auf die Energien entsprechend der in Kapitel 3.8 vorgestellten Methode kalib-
riert. Zusatzlich wurden die Bereiche markiert, in welchen aus den Rohdaten MOrRBAUER-Spektren berechnet
wurden: blau 0,4 — 1,9 keV, griin 6,0 — 8,9 keV, rot: 12,1 — 16,7 keV.

Aus den zweidimensional aufgenommenen Daten wurde das Energiespektrum bestimmt. Abbildung
60 zeigt das Energiespektrum. Auf der X-Achse wurde die Energie aufgetragen, welche anhand der
in den vorherigen Kapiteln erlduterten Methode kalibriert wurde. Auf der Y-Achse sind die Zahlereig-
nisse fur jede Energie aufgetragen. Zusatzlich wurden farbige Markierungen eingefiigt, in denen je-
weils MoéRbauerspektren aus den aufgenommenen Daten berechnet wurden. Das Signal, welches
im Energiebereich 12,1 — 16,7 keV liegt, wurde markiert (rot). Hier wurde die Resonanz des 14,4
keV Signals gefunden. Zusatzlich wurde der Bereich um die 6,4 keV Linie markiert, in dem sich die
Konversionsrontgenstrahlung befinden (griin) [88][89][90][91]. Zum Abschluss wurde der Energiebe-
reich zwischen 0,4 und 1,6 keV markiert (blau). Hier wird Strahlung durch Niedrigenergieelektronen
erwartet [92][93][94]. M6Rbauerspektren in diesen drei Energiebereichen sollen im Folgenden ge-
zeigt und ausgewertet werden.
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Abbildung 61: M6sBAUER-Spektrum der Messung D-V2A-Fe-Q (12,1 — 16,7 keV).

Dargestellt ist das gegen einen Hintergrund von 940.394 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum.
Es wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt und mit der LORENTz-Funktion angepasst.
Die einzelnen Anpassungen und deren Addition wurde eingezeichnet: griin: Sextett, rot: Singulett, blau: Dublett,
schwarz: Addition.

Abbildung 61 zeigt das Spektrum, welches im Energiebereich zwischen 12,1 — 16,7 keV zu finden
ist. Auf der X-Achse ist die Quellengeschwindigkeit aufgetragen. Fur die Kalibrierung der Geschwin-
digkeit wurde dabei die Messung aus Kapitel 4.5.1 genutzt. Auf der Y-Achse wurde die normierte
Transmission aufgetragen. Die Normierung wurde anhand des Hintergrundes mit einem Wert von
940394 Ct vorgenommen. Der Grafik wurden die Anpassungskurven mit den Parametern der Refe-
renzsubstanzen hinzugeflgt.

Zu erkennen ist zum einen das Sextett, welches durch das a-Eisen verursacht wird. Als zweites
Signal ist das Singulett zu finden, welches durch den V2A Stahl verursacht wird. Zusatzlich ist ein
Dublett zu finden, welches als Verunreinigung des V2A Stahls identifiziert wurde. Tabelle 18 zeigt

die Verhaltnisse der Flachen der Anpassungen.
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Tabelle 18: Flachenverhiltnisse im Energiebereich 12,1 — 16,7 keV der Messung D-V2A-Fe-Q.

12,1 - 16,7 keV
(92-122)
Singulett (V2A) 18.87 %
Dublett (V2A) 6,08 %
Sextett (a-Eisen) 75.04 %

Zu erkennen ist, dass der Flachenanteil des Sextetts, welches durch das a-Eisen verursacht wird
mit 75,04 % den Hauptteil der Absorption ausmacht. Die Absorption des V2A-Stahls nimmt entspre-
chend mit 24,95 % den Rest ein. Dieser Rest Teilt sich erneut im Verhaltnis 3,1:1 auf das Singulett

und das Dublett auf.
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Abbildung 62: MORBAUER-Spektrum der Messung D-V2A-Fe-Q (4,3 — 7,5 keV).

Es ist das gegen einen Hintergrund von 366.460 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum gezeichnet.
Es wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt und Messungen mit der LORENTZ-Funktion
angepasst. Die einzelnen Anpassungen und deren Addition wurden eingezeichnet: griin: Sextett, rot: Singulett,

blau: Dublett, schwarz: Addition.

Abbildung 62 zeigt das MdRbauerspektrum im Energiebereich 4,3 bis 7,5 keV. Es wurde die relative
Transmission aufgetragen welche auf den Hintergrund von 366.460 Ct normiert wurde. Auf der X-
Achse wurde die Relativgeschwindigkeit der Quelle aufgetragen. Die Geschwindigkeit wurde dabei

anhand der Daten aus der Referenzmessung von a-Eisen aus Kapitel 4.5.1 kalibriert. Es wurden
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Anpassungskurven eingezeichnet. Die Anpassungen wurden anhand der Parameter vorgenommen,
die in den Referenzmessungen bestimmt wurden.

Zu erkennen ist erneut das Sextett welches durch das o-Eisen verursacht wird. Zusatzlich ist das
Singulett zu erkennen, welches durch den V2A-Stahl verursacht wird. Als letztes ist erneut das Dub-
lett vorhanden, welches in der Referenzmessung des V2A-Stahls gefunden wurde. Die Flachen sind
in Tabelle 19 angegeben.

Tabelle 19: Flachenverhiltnisse im Energiebereich 4,3 — 7,4 keV der Messung D-V2A-Fe-Q.

4,3-7,5keV

(39-60)
Singulett (V2A) 14.49 %
Dublett (V2A) 4.63 %
Sextett (a-Eisen) 80.87%

Zu erkennen ist, dass die mit 80,87 % der Gesamtflache das a-Eisen mit dem Sextett den Hauptteil
der Absorption ausmacht. Die Absorption des Singulettes des V2A-Stahls betragt 14,49 %, die des
Dubletts 4,63 %. Das Verhaltnis der beiden Flachen betragt erneut 3,1:1.
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Abbildung 63: MORBAUER-Spektrum der Messung D-V2A-Fe-Q (0,4 — 1,9 keV).

Es ist das gegen einen Hintergrund von 723.374 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum gezeichnet.
Es wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt und mit der LORENTz-Funktion angepasst.
Die einzelnen Anpassungen und deren Addition wurden eingezeichnet: griin: Sextett, rot: Singulett, blau: Dub-
lett, schwarz: Addition.

In Abbildung 63 ist das Spektrum gezeigt, welches im Energiebereich von 0,4 — 1,9 keV zu finden
ist. Auf der X-Achse wurde erneut die Quellengeschwindigkeit aufgetragen und auf der Y-Achse die
relative Transmission, welche auf einen Hintergrund von 723.374 Ct normiert wurde. Die Kalibrierung
der Geschwindigkeit wurde dabei wie fiir die vorherigen Spektren aus der Referenzmessung des a-
Eisens genommen (vgl. Kapitel 4.5.1). Der Grafik wurden die Anpassungskurven mit den Parametern

der Referenzsubstanzen hinzugefugt.

Zu erkennen ist, dass es sich hierbei nicht um eine Absorption, sondern um eine Emission handelt.
Diese Réntgenstrahlung ergibt sich durch innere Konversion, welche in diesem Energiebereich auch
Augerelektronen verursacht, Augerelektronen kdnnen ihrerseits zur MoRRbauerspektroskopie genutzt
werden kénnen [95][96]. Der Wert flr die Energie der Augerelektronen betragt fiir 5Fe 0,6 keV. Die
Methode Uber Augerelektronen MéRbauerspektren aufzunehmen wird dabei LEEMS (Low Energy

Electron Méssbauer Spectroscopy) genannt [92][93][94][97].

Erneut ist sowohl das Sextett, welches das Eisen verursacht zu erkennen, als auch das Singulett
und das Dublett welches im V2A-Stahl gefunden wurden. Tabelle 20 zeigt die Flachenanteile. Zu-

satzlich wurden die Flachenverhaltnisse der vorhergegangenen Messungen eingeflgt.
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Tabelle 20: Flachenverhiltnisse verschiedenen Energien der Messung D-V2A-Fe-Q.
Es wurden sowohl die Energien als auch die Kanale, in denen die Spektren zu finden waren angegeben.

Emission Absorption Absorption

0,4 - 1,9 keV 4,3 -7,5 keV 12,1 - 16,7 keV

(13-23) (39-60) (92-122)
Singulett (V2A) 27,19 % 14.49 % 18.87 %
Dublett (V2A) 10,22 % 4.63 % 6,08 %
Sextett (a-Eisen) 62,59 % 80.87% 75.04 %

Im Bereich von 0,4 — 1,9 keV zeigt sich das mit 62,59 % auch hier die Emission des Sextettes,
welches durch das a-Eisen verursacht wird, auch den Hauptteil ausmacht. Die Emission des Singu-
letts betragt hier 27,19 % und die des Dubletts 10,22 %. Das Verhaltnis von 3,1:1 wird in diesem Fall
2,7:1 nicht erreicht.

Zum Vergleich wurden erneut die Flachen der Absorptionen aufgetragen. Zu erkennen ist, dass ge-
geniber der 14,41 keV Linie im Bereich der 6,41 keV Linie die Absorption des a-Eisens erhdht ist.
Hingegen ist im Bereich 0,4 — 1,9 keV der Anteil des a-Eisens von der Gesamtemission mit 62,59 %
geringer als es die Absorption in den héheren Energiebereichen erwarten lasst. Dieses Phadnomen
wird mit der Reihenfolge der Schichten im Strahlengang erklart. Es kann davon ausgegangen wer-
den, dass Photonen im Bereich um die 14,41 keV genligend Energie besitzen beide Schichten
gleichférmig zu durchdringen. Die Strahlung im Bereich der 6,4 keV Linie besitzt hingegen eine ge-
ringere Eindringtiefe [98][99]. Dies hat zur Folge, dass die Schicht, die im Strahlengang naher an der
Quelle positioniert wurde, einen hdheren Anteil an der Absorption besitzt. Die Messung im Bereich
der 6,41 keV bestatigt diese Annahme. Bei diesem Teil der Messung war das o-Eisen der Quelle
naher und es zeigte sich, dass die Absorption des entsprechenden Sextettes bei 6,4 keV gegenuiber
dem Bereich bei 14,41 keV erhoht ist. Im Bereich der 0,4 — 1,7 keV ist eine Emission zu finden.
Aufgrund der geringen Energien wird erwartet, dass etwaige Emissionen der Schicht, welche weiter
vom Detektor entfernt ist, erneut absorbiert werden. Daraus, dass diese Emissionen nur verringert
am Detektor gemessen werden kénnen. Es sollte also die Schicht, die naher am Detektor ist einen
héheren Anteil an der Gesamtemission haben. Auch hier wird diese Annahme durch die Messung
bestéatigt. Das a-Eisen, welches weiter vom Detektor entfernt ist, weist einem deutlich geringeren
Anteil an der Gesamtemission auf, als es die Absorption bei 14,41 keV erwarten lassen wirde. Es

zeigt sich eine verstarkte Emission des V2A-Stahls.

Zur Kontrolle wurde eine zweite Messung erstellt, in welcher die Schichtenfolge umgekehrt wurde.
Es wird erwartet, dass sich die entsprechenden Verhaltnisse umkehren. Diese Messung soll in den

folgenden Seiten erlautert werden.
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Abbildung 64: Pseudodreidimensionale Auftragung der Messung der Schichtenfolge D-Fe-V2A-Q.

Abbildung 64 zeigt die dreidimensionale Auftragung der Daten aus der Messung mit der oben be-
nannten Schichtenfolge D-Fe-V2A-Q. Aufgetragen sind auf der X-Achse der Energiekanal auf der Y-
Achse der Geschwindigkeitskanal und auf der Z-Achse die Zahlerwerte. Das Spektrum wurde als

Rohdaten aufgetragen.

Tabelle 21: Statistiken zur Messung der Schichtenfolge D-Fe-V2A-Q.
Die Statistiken wurden aus den gespeicherten Werten nach den Formen aus Kapitel 3.7.1 berechnet.

Parameter Wert
Messzeit 353566 s
Photonenereignisse (roh) 3,413-10°
Photonenereignisse (verarbeitet) 3,406-10°
Zahlrate 10777,43 s
Totzeit pro Photonenereignis 10,81 us
Fehlerrate 0,2 %

Seite 110



4.0x107 i
3.5x107 —-j
3.0x107 —-::
2.5x107 iIf
2.Ox107—-

1.5x107 || | [

Zahlereignisse

BT R A
1.0x10 W, ]

5.0x10°

0.0- \

-5.0x10° T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140
E / keV

Abbildung 65: Energiespektrum der Messung D-Fe-V2A-Q.

Es wurden die Energiekanéle auf die Energien entsprechend der in Kapitel 3.8 vorgestellten Methode kalibriert.
Zusatzlich wurden die Bereiche markiert, in welchen aus den Rohdaten MOrBAUER-Spektren berechnet wurden:
blau 0,1 - 1,6 keV, griin 4,6 — 7,5 keV, rot: 12,1 — 16,7 keV.

In Abbildung 65 ist das Energiespektrum der Messung der Schichtenfolge De-Fe-V2A-Q dargestellt.
Die X-Achse wurde auf die Energie kalibriert, wie in den vorherigen Kapiteln erldutert. Auf der Y-
Achse wurden die Photonenereignisse aufgetragen. Zusatzlich wurden die Energiebereiche mar-
kiert, in welchen MoRbauerspektren aus den zweidimensionalen Daten berechnet wurden. Dabei
wurden erneut die Energiebereiche gewahlt, in denen bereits Molbauerspektren in der Schichten-
folge D-V2A-Fe-Q aufgenommen wurden. Es wurden die Energiebereiche 12,1 — 16,7 keV ausge-
wahlt (rot). Hier ist die Resonanz der 14.41 keV Linie zu finden. Zusatzlich wurde ein Spektrum im
Energiebereich 4,6 — 7,5 keV (grun) berechnet, in dem die Resonanz der Konversionsrontgenstrah-
lung im Bereich der 6,4 keV zu finden ist [88][89][90][91]. Als letzter Bereich wurde zwischen 0,1 —
1,6 keV (blau) die Emission betrachtet [92][93][94][97].
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Abbildung 66: MOsBAUER-Spektrum der Messung D-Fe-V2A-Q (12,1 — 16,7 keV).

Es ist das gegen einen Hintergrund von 947.465 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum gezeichnet.
Es wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt und mit der LORENTz-Funktion angepasst.
Die einzelnen Anpassungen und deren Addition wurden eingezeichnet: griin: Sextett, rot: Singulett, blau: Dub-
lett, schwarz: Addition.

Abbildung 66 zeigt das kalibrierte und normierte Spektrum welches im Bereich 12,1 — 16,7 keV zu
finden war. Auf der X-Achse wurde die kalibrierte Relativgeschwindigkeit aufgetragen. Hierzu wurde
die Kalibrierung aus der Referenzmessung des a-Eisens genutzt (Vgl. Kapitel 4.5.1.). Auf der Y-
Achse wurde die relative Intensitat der Aufgetragen. Dabei wurde auf einen Hintergrund von 947465
normiert. Dieser Wert wurde mit dem Programm Recoil ermittelt. Es wurden die Anpassungen mit
der LORENTZ-Funktion eingefiigt. Die Anpassung wurde dabei Anhand der Parameter vorgenommen,
welche in den Referenzmessungen aus Kapitel 4.5.1 und 4.5.2 gefunden wurden. Zu erkennen ist
ein Sextett (grin) wie es erwartungsgemaf vom a-Eisen verursacht wird. Zusatzlich zu erkennen ist
ein Singulett, welches durch den V2A-Stahl verursacht wird. Als letztes ist das Dublett zu erkennen,
das auch bereits in der Referenzmessung zu finden war. Die Flachenverhaltnisse unter den Anpas-
sungskurgen sind in Tabelle 22 zu finden.
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Tabelle 22: Flachenverhiltnisse im Energiebereich 12,1 — 16,7 keV der Messung D-Fe-V2A-Q.

12,1 - 16,7 keV
(90-120)
Singulett (V2A) 19,19 %
Dublett (V2A) 9,08 %
Sextett (a-Eisen) 71.73 %

Zu erkennen ist, dass das Sextett des a-Eisens mit 71,73 % den Hauptteil der Absorption ausmacht.
Das Singulett, welches durch die Folie aus V2A-Stahl verursacht wird macht 19,19 % der Gesamt-
absorption aus. Mit 9,08 % der Flache wurde das Dublett welches im V2A-Stahl zu finden war ge-
messen. Es wurde dabei ein Verhaltnis von 2,1:1 gemessen, welches nicht dem zu erwarteten Wert,
Vergleich aus der Referenzmessung, entspricht.

Es wird davon ausgegangen, dass die Strahlung mit der Energie 14,41 keV die Probe vollstandig
durchdringt. Daher wird dieses Spektrum als Referenz fiir die folgenden Spektren bei geringeren

Energien genutzt.
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Abbildung 67: M6sBAUER-Spektrum der Messung D-Fe-V2A-Q (4,6 — 7,5 keV).
Es ist das gegen einen Hintergrund von 334.194 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum gezeichnet.
Es wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt und mit der LORENTz-Funktion angepasst.

Die einzelnen Anpassungen und deren Addition wurde eingezeichnet: rot: griin: Sextett, Singulett, blau: Dublett,
schwarz: Addition.

Der Energiebereich 4,6 — 7,5 keV zeigt das MoRbauerspektrum, welches in Abbildung 67 dargestellt
ist. Auf der X-Achse wurde die Relativgeschwindigkeit aufgetragen. Fur die Kalibrierung der Ge-
schwindigkeit wurden die Daten aus der Referenzmessung von a-Eisen genutzt (Vgl. Kapitel 4.5.1).
Auf der Y-Achse wurde die relative Intensitat aufgetragen, welche gegen den Hintergrund von
334.194 Ct. Normiert wurde. Der Grafik wurden die Anpassungskurven anhand der LORENTZ-Funk-
tion hinzugefligt. Zu erkennen ist, erneut das Sextett des o-Eisens welches mit der griinen Anpas-
sungskurve markiert wurde. Als weitere Resonanz ist die des V2A-Stahls zu finden. Hier wurde er-
neut sowohl das Singulett als auch das Dublett gefunden.

Tabelle 23: Flachenverhiltnisse im Energiebereich 4,6 — 7,5 keV der Messung D-Fe-V2A-Q.

12,1 - 16,7 keV
(90-120)
Singulett (V2A) 33,16 %
Dublett (V2A) 15,29 %
Sextett (a-Eisen) 51.56 %
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Zu erkennen ist in Tabelle 23 das erneut, das Sextett, welches durch das a-Eisen verursacht wird,

den groten Anteil an der Absorption ausmacht. Das Singulett des V2A-Stahls liegt in diesem Ener-

giebereich bei 33,16 % und das Dublett bei 15,29 %. Es konnte ein Flachenverhaltnis von 2,1:1

ermittelt werden.
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Abbildung 68: M6Bbauerspektrum der Messung D-Fe-V2A-Q (0,1 — 1,6 keV).

Es ist das, gegen einen Hintergrund von 758.975 Ct normierte, geschwindigkeitskalibrierte Spektrum dargestelit.
Es wurden mit Hilfe des Programms Recoil der Hintergrund bestimmt mit der LORENTZ-Funktion angepasst. Die
einzelnen Anpassungen und deren Addition wurden eingezeichnet: griin: Sextett, rot: Singulett, blau: Dublett,
schwarz: Addition.

Dargestellt ist in Abbildung 68 das MoRbauerspektrum im Bereich 0,1 — 1,6 keV. Das Spektrum
wurde gegen einen Hintergrund von 758.975 Ct normiert. Auf der X-Achse wurde die Relativge-
schwindigkeit aufgetragen. Hierbei wurde die Geschwindigkeitskalibrierung aus Kapitel 4.5.1 ge-
nutzt. Der Grafik wurden zusétzlich die Kurven, welche durch eine Anpassung mittels LORENTZ-Funk-
tion ermittelt wurden hinzugefiigt. Zu erkennen ist dabei das Sextett welches durch das o-Eisen
verursacht wird. Des Weiteren ist das Singulett welches dem V2A Stahl zuzuordnen ist zu sehen.
Zuletzt ist auch das Dublett, welches den Verunreinigungen im V2A-Stahl zugeordnet wurde zu vor-
handen. Erneut ist zu erwdhnen, dass im Bereich zwischen 0,1 — 1,6 keV um eine Emission handelt
[92][93][94][97].

Tabelle 24 zeigt die Verhaltnisse der Flachen unter den Kurven. Zusétzlich werden die Flachenver-

héaltnisse der vorherigen Energiebereiche angegeben.
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Tabelle 24: Flachenverhéltnisse bei verschiedenen Energien der Messung D-Fe-V2A-Q.
Es wurden sowohl die Energien als auch die Kanale, in denen die Spektren zu finden waren angegeben.

Emission Absorption Absorption

0,1 -1,6 keV 4,6 — 7,5 keV 12,1 - 16,7 keV

(11-21) (41-60) (90-120)
Singulett (V2A) 10,07 % 33,16 % 19.19 %
Dublett (V2A) 431 % 15,29 % 9.08 %
Sextett (a-Eisen) 85,61 % 51.56 % 71.73 %

Tabelle 24 zeigt, dass das Sextett, das von a-Eisen verursacht wird, die meiste Emission zeigt. Das
Singulett, das durch den V2A-Stahl verursacht wird hat eine Emission von 10,07 % der Gesamte-
mission. Das Dublett besitzt eine Emission von 4,31 %. Das Verhaltnis der beiden im V2A-Stahl

enthaltenen Peaks betragt 2,48:1.

Werden die Ergebnisse der verschiedenen Energiebereiche verglichen, so ist zu erkennen, dass
gegeniber der Referenzmessung im Energiebereich 4,6 — 7,5 keV die Absorption des a-Eisens ver-
ringert ist. Das Singulett und auch das Dublett welche im V2A-Stahl gemessen werden kann, sind
entsprechend erhéht. Photonen im Energiebereich von 6,4 keV besitzen mit ca. 200 p eine geringere
Eindringtiefe als im Bereich von 14,41 keV mit ca. 500 pym [98][91]. Dadurch ist zu erwarten, dass
die Schicht, die sich ndher an der Photonenquelle befindet, mehr Absorption hervorruft als diejenige,
die weiter von der Quelle entfernt ist. Dies wird auch durch die Messung bestatigt. Zusatzlich ist im
Vergleich zur umgekehrten Schichtfolge D-V2A-Fe-Q eine Umkehrung der Flachenverhaltnisse zu
erkennen ist (Vgl. Tabelle 20). War die Emission des a-Eisens in der Schichtenfolge D-V2A-Fe-Q im
Energiebereich der 6,4 keV noch gegenuber der Referenzmessung noch erhéht, so ist sie in dieser

Messung geringer gegenuber der Referenz.

Wird die Emission im Energiebereich 0,1 — 1,6 keV betrachtet, so ist zu erkennen, dass das Sextett,
das durch das a-Eisen hervorgerufen wird gegeniiber der Referenzmessung, mit 85.61 % Anteil an
der Gesamtemission, um ca. 14 % erhoht ist. Dies I&sst sich auf Basis der Emission, die von der
Oberflache der beiden Sichten ausgeht erklaren [100]. Es ist zu erwarten, dass diejenige Schicht,
welche nadher am Detektor ist, bei der Emission von der Oberflache eine grofere Intensitat hat. In
der Schichtenfolge D-Fe-V2A-Q ist dies der Fall. Auch im Fall der Emission zeigt ein Vergleich mit
der Schichtenfolge D-V2A-Fe-Q, dass sich die umgekehrten Effekte zeigen. War die Intensitat des
a-Eisens in im Emissionsbereich gegenliber der Referenz bei 14,41 keV in der Schichtenfolge D-
V2A-Fe-Q noch erniedrigt, so ist sie in der Schichtenfolge Fe-V2A erhdht. Es kann gefolgert werden,
dass verschiedene Schichten aufgelost werden kénnen. Dabei ist jedoch zu beachten, dass dies
sinnvoll nur im Vergleich zu einer internen Referenz geschehen kann, oder der Eisengehalt bekannt
sein muss, da dieser auch die Absorption bzw. Emission beeinflusst.
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5. Fazit

Das Ziel dieser Arbeit war es, eine deutliche Verbesserung der im Arbeitskreis vorhandenen Mess-
gerate der Firma WissEl zu erzielen. Dies sollte vor allem in der Auswertung detektierter Photonen-

ereignisse geschehen.

Der herkdbmmliche Ansatz besteht bei einem MoRbauerspektrometer darum, das verstarkte und nach
Signalformung gewonnene Photonensignal in einen Einkanalanalysator zu speisen, der dann Uber-
pruft ob sich das Signal in einem vorher eingestellten Energiebereich befindet [101][102]. Ein solcher
Ansatz wurde auch bei dem MoéRbauerinstrument MIMOS Il gewahlt, das im Zuge von Marsmissio-
nen an Board der Marsrover Spirit und Opportunity zum Einsatz kam [103]. Der Nachteil dieses
Ansatzes ist, dass unzureichend gewahlte Grenzen dazu fiihren, dass die aufgenommenen MoR-

bauerspektren ein schlechtes Signal zu Rausch Verhaltnis besitzen.

In dieser Arbeit wurde hierzu der Prototyp einer Sample- and Hold-Stufe entwickelt. Es wurde dabei
der Ansatz von Maltsev et al. weiterentwickelt [15]. Diese elektronische Schaltung arbeitet nicht mit
einem Einkanalanalysator zur Diskriminierung der zu untersuchenden Linien. Bei diesem Ansatz
werden die Maxima und damit die Energie jedes Spannungsimpulses, welcher durch ein Photon
generiert wurde, digitalisiert. Das bedeutet, dass alle Kanale offen fir eine Messung sind. Dieses
Verhalten entspricht dem eines Vielkanalanalysators [104][105]. Es konnte gezeigt werden, dass die
Sample- und Hold-Stufe in der Lage ist, den Maximalwert des eingespeisten Signals lange genug
fur eine Auswertung bereitzustellen. Die Auswertezeit flr ein Photon betragt dabei knapp unter

11 ps.

Far die Aufnahme der Spektren ist die Korrelation der eintreffenden Photonenereignisse mit der Mo-
mentangeschwindigkeit der Quelle nétig. Da die MéRbauerspektroskopie eine hochempfindliche Me-
thode ist, ist die prazise Zuordnung der Momentangeschwindigkeit zu jedem Referenzkanal von gro-
Rer Bedeutung. Es wurde ein einfacher Dreiecksgenerator verwirklicht, welcher, mit einem Hoch-
passfilter ausgestattet, das Referenzsignal fir die Geschwindigkeit liefert. Der Dreiecksgenerator
erhoht die Spannung eines D/A-Umsetzer und senkt sie anschlieRend wieder ab, so dass sich ein
Spannungsverlauf in Form eines Dreiecks ergibt. Es konnte statistisch belegt werden, dass die Gute
des Dreieckssignals ausreichend ist, um MdRbauerspektren aufzunehmen. Spektren, die mit Hilfe
des Dreiecksgenerators aufgenommen wurden, bestatigten die ausreichende Qualitat der Referenz.
Die Entwicklung eines eigenen Funktionsgenerators wurde bendtigt, da intern der Geschwindigkeits-

kanal anderweitig nicht bekannt war und somit eine Auswertung der Koinzidenzen nicht mdglich ist.

Die Koinzidenzen aus Energie und Geschwindigkeit der Quelle kdnnen so intern gepuffert werden
und anschlielend an einen Computer zur Speicherung weitergeleitet werden. Die entsprechenden
Werte werden dabei in einer Zahlertabelle, bei welcher die Spalten die Energiekanale und die Zeilen
die Geschwindigkeitskanale reprasentieren, gespeichert. Dafiir wird der Wert des Zahlers an der
Stelle fir das Paar Energie und Geschwindigkeit um eins erhdht. Es ergibt sich so ein zweidimensi-

onales Spektrum, in welchem die Zahlerwerte dreidimensional aufgetragen werden kdnnen. Der
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Vorteil dieser Methode wurde bereits von Maltsev et al., in der Weise beschrieben, dass eine Aus-
wahl der zur untersuchenden Linie nach Aufnahme des Spektrums maglich ist [15]. In dieser Arbeit
konnte die Aussage bestatigt werden, indem gezeigt wurde, dass die Absorption Uber die Auswahl
der Kanale optimiert werden kann. Auch wird die Auswahl der Kanale dadurch vereinfacht, dass das
Spektrum aus mehr Photonenereignissen generiert werden kann. Es wurde deutlich, dass das Ener-
giespektrum, im Vergleich zu der bisher eingesetzten Technik, ein verbessertes Signal zu Rausch

Verhaltnis aufzeigt.

Zur weiteren Optimierung der Aufnahme von MofRbauerspektren wurde der Silizium-PIN-Detektor
des Spektrometers MIMOS Il mit der entwickelten Sample- and Hold-Schaltung kombiniert. Dies war
mdglich, da die Ausgabespannung die erlaubte Eingangsspannung des auswertenden Mikrocontrol-
lers nicht Gberstiegen hat. Es war bei dieser Kombination nétig eine Vorspannung von 100 V zu
generieren. Diese Spannung musste von der Steuereinheit des MIMOS Il abgezweigt werden [5].
Si-PIN-Detektoren besitzen eine hohere Aufldsung als Proportionalitatszahlrohre und kénnen hdhere
Zahlraten verarbeiten [5]. Es konnte gezeigt werden, dass auf Basis der besseren Auflésung und der
zweidimensionalen Datenaufnahme gleichzeitig Spektren im 14,41 keV Bereich und im Bereich der
Konversionsrontgenstrahlung von 6,41 keV aufgenommen werden konnten [88][89][90]. Zusatzlich
war es moglich, Emissionsspektren in niedrigen Energiebereichen aufzunehmen und auszuwerten.
[92][93][94][97].

Auf Basis des Riickkopplungssignals der Antriebskontrolleinheit wurde eine Geschwindigkeitskalib-
rierung entwickelt. Hierzu wurde die Spannung von einem Maximum zu einem Minimum gemessen
und mit Hilfe aufgenommenen MdéRbauerspektren von Referenzsubstanzen kalibriert. Dieses Signal
erleichtert die Einstellung der benétigten Geschwindigkeit. Dabei sollte jedoch weiterhin mit Hilfe der
a-Eisenreferenzfolie zusatzlich die Geschwindigkeit prazise bestimmt werden, um verlasslich kalib-

rierte Spektren zu erhalten.
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6. Ausblick

Im Zuge dieser Arbeit wurde ein voll funktionsfahiger Prototyp zur M6Rbauer-Datenaufnahme entwi-
ckelt. Es konnte erfolgreich gezeigt werden, dass eine Datenaufnahme mittels Sample- and Hold-
Stufe moglich ist. Auch wurde eine zweidimensionale Datenaufnahme vorgestellt, mit der die Fest-

legung der Analysengrenze erst nach der eigentlichen Messung erfolgen kann.

Als weiteren Schritt sollte die Platine, welche in Zusammenarbeit mit der Hochschule Hannover mit-
tels CNC-Frase gefertigt wurde, in einer professionellen Fertigung produziert werden. Dies wirde
auch den Vorteil bieten, dass etwaige Leiterbahnen vor Oxidation besser geschitzt werden kénnen.
Auch bietet eine professionelle Fertigung die Moglichkeit einer Verkleinerung der Leiterbahnen und
Komponenten. Somit kdnnen auf gleicher oder kleinerer Flache mehr Sample- and Hold-Einheiten
fur mehr Detektoren untergebracht werden, sodass zusatzliche Eingangskanale zur Verflgung ste-
hen. Dieser Schritt ist im Hinblick auf etwaigen Weltraummissionen essentiell um Nutzlast und Volu-

men einzusparen [5].

Fir die Aufnahme eines MéRbauerspektrums ist die Synchronisation der Photonensignale mit der
Bewegung der Quelle nétig. Der in dieser Arbeit beschriebene Ansatz besteht darin, den internen
Digital-Analog-Umsetzer zu nutzen und mit einem Hochpassfilter den Gleichstromanteil in dem so
generierten Signal herauszufiltern. Dieser Ansatz ist, wie durch die aufgenommenen MéRbauerspek-
tren bewiesen ist, funktionsfahig. Es wird jedoch ein Verstarker bendtigt, welcher eine Leistungs-
elektronik einschlief3t, da das generierte Referenzsignal unter Belastung die Dreiecksform verliert
und eine Aufnahme von MoéRbauerspektren so unmdéglich wird. An diesem Verstarker wird auch die
Maximalgeschwindigkeit eingestellt. Hier gibt es zwei Mdglichkeiten zur Optimierung. Die erste Mog-
lichkeit besteht darin, einen aktiven Hochpassfilter zu nutzen [44]. Ein solcher Hochpassfilter besitzt
nach dem eigentlichen RC-Glied zur Filterung des Gleichstromanteils noch einen Operationsverstar-
ker, welcher als Impedanzwandler fungiert. Durch den Impedanzwandler kann, im Rahmen der Mog-
lichkeiten des gewahlten Operationsverstarkers, Leistung zum Betrieb der Antriebseinheit zu bezo-
gen werden. Somit ist der Betrieb in Kombination mit dem MIMOS Il méglich. Ein weiterer Vorteil des
Betriebes eines Impedanzwandlers ist die Moglichkeit, mit Hilfe eines Spannungsteilers die Verstar-
kung und damit die Maximalgeschwindigkeit einzustellen. Ein Potentiometer, welches auch in digi-
taler Form zur Verfigung steht, realisiert einen solchen Spannungsteiler [106]. Digitale Potentiome-
ter kdnnen softwareseitig gesteuert werden, sodass die Maximalgeschwindigkeit mit Hilfe einer Er-

weiterung der in dieser Arbeit vorgestellten Software maoglich ist.

Alternativ zum aktiven Hochpassfilter bietet sich ein I12S Soundchip an. 12S steht dabei fir Inter-IC
Sound. Diese Chips sind Audioverstarker, welche digital Giber einen Mikrocontroller betrieben werden
kénnen und im Fall des MAX98357A bereits eine Ausgangsleistung von 3 W bieten. Damit ist der
Betrieb einer Antriebseinheit direkt moglich. Sie bieten des Weiteren eine interne Einstellung der
Verstarkung, sodass auch hier die Einstellung der Geschwindigkeit direkt softwareseitig mdglich
ware [107]. Um das 12S Protokoll nutzen zu kénnen, muss es durch den Mikrocontroller unterstiitzt

werden. Der SAMD21 Mikrocontroller des Arduino Zeros unterstiitzt dieses Protokoll [108]. Dies stellt
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auch gegentiber dem SAM3X Mikrocontrollers des Arduino Due eine Verbesserung dar, welcher 12S

nicht unterstutzt.

Als weiterer Punkt bietet sich an, eine interne Pile-Up Rejection vorzunehmen, so dass Uberlagernde
Photonensignale, herausgefiltert werden kénnen. Diese Funktion wirde mit Hilfe einer Zeithnahme
fungieren, welche die Uber den Hardwarekomparator gemessene Zeit, in der das Photonensignal
iber dem Rauschsignal liegt, analysiert. Das erhaltene Photonensignal kann dann bei Uberschreiten

einer kritischen Zeit verworfen werden [109][110].

Aufgrund der beschriebenen Funktion, dass mehrere Energien parallel beobachtet werden kénnen,
ergibt sich die Mdglichkeit, auch eine Elementanalyse zu betreiben. Diese Elementanalyse findet
dabei Uber Alphapartikel statt und wird daher auch Alphapartikel Réntgenspektroskopie genannt
(APXS). Um diese Funktion zu gewahrleisten, miisste zusatzlich zur ’Co Strahlungsquelle eine
244Cm Strahlungsquelle verbaut werden. Die 2#4Cm Strahlungsquelle muss dabei nicht beweglich
sein. Sie regt Uber ihre Alphastrahlung die Elemente in der Probe an. Durch das sich aus der Partikel
induzierten Réntgenemission (PIXE) ergebene Spektrum kann dann die Elementzusammensetzung
ermittelt werden [111][112][113].
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Abkiirzung Bedeutung
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7.6. Vorsatze fur MaBeinheiten

Vorsatz Wert Name
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V] 106 Mikro
n 10°° Nano
p 1012 Pico

f 1015 Femto
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