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Einleitung

Das Element Chrom gehért zu der Gruppe der Ubergangsmetalle, welche beispielswei-
se in Halbleitern in der Regel , Verunreinigungen® darstellen. lhre Prasenz fiihrt dann
zu unerwiinschten Nebeneffekten. So ist Chrom dafiir bekannt, Dotierungsatome von
Halbleitern zu passivieren. Diese Passivierung muB nicht unbedingt unerwiinscht sein.
Es ist zum Beispiel iiblich, storende Donatoren/Akzeptoren im Halbleiter Galliumar-
senid durch das bewusste Einbringen von Chrom auszuschalten. Die Untersuchung
des Verhaltens von Chrom und anderen Ubergangsmetallen ist deswegen besonders
fiir hochintegrierte Halbleiterschaltungen von groBer Bedeutung.

Die Methode der gestorten Winkelkorrelation (PAC) ist sehr gut geeignet, um das
Verhalten solcher Verunreinigungen auch in kleinsten Konzentrationen zu studieren.
Mit dieser Methode konnen die elektrischen und magnetischen Hyperfeinfelder einer
Probe am Ort eines Sondenkerns beobachtet und gemessen werden. Die PAC hat au-
Berdem den Vorteil gegeniiber anderen MeBmethoden wie NMR oder Spin-Echo (SE)
nicht an eine MeBtemperatur gebunden zu sein, sodass auch die Temperaturabhangig-
keit des Verhaltens von Verunreinigungen in einem sehr weiten Temperaturbereich von
wenigen Kelvin bis hin zur Schmelztemperatur untersucht werden kann.

Eine PAC Sonde wie Chrom/Vanadium waére fiir solche Untersuchungen ideal.
In ersten PAC-Experimenten haben Raether und Lieb [RAE 87] bereits die Eignung
dieser Sonde gezeigt. Dabei traten jedoch auch einige Schwierigkeiten in Verbin-
dung mit der Produktion der Sonden auf. Das *8Cr wurde dabei mit der sogenannten
»stacked-foil“~-Technik iiber RiickstoB in die Proben implantiert. Bei dieser Implanta-
tionsmethode kdnnen nur Proben in Form von diinnen Folien (wenige um) verwendet
werden. AuBerdem werden die Proben vom hochenergetischen Primarteilchenstrahl
direkt getroffen und stark aktiviert. Die Strahlungsschiaden kénnen dadurch ein er-
hebliches AusmaB annehmen und die Probe im Fall von Halbleitern sogar komplett
zerstoren.

Diese Arbeit hat deswegen zum Ziel, einen besseren Produktionsmechanismus fiir
den Kern “8Cr zu finden und zu testen. AuBerdem soll ein Weg gefunden werden, das
*8Cr moglichst schonend in die Proben einzubringen. Die Probe soll dabei in einer
beliebigen Form vorliegen konnen: als Folie, als Kristallkérner oder als diinne Schicht
auf einem Substrat.

Zur Uberpriifung des Erfolgs dieser Implantation wurden zunichst die magne-
tischen Hyperfeinfelder in den gut bekannten 3d-Ferromagneten Eisen, Kobalt und

1



Nickel mit der Methode der gestorten Winkelkorrelation nachgemessen. Die Werte fiir
die magnetischen Hyperfeinfelder wurden bereits in den sechziger Jahren von Asaya-
ma [ASA 64] und Kéi [KOI 64] mittels NMR- bzw. Spin-Echo-Messungen mit einer
hohen Genauigkeit bestimmt.



Kapitel 1
Die Messmethode PAC

1.1 Der ~-Zerfall von Kernen

Kerne zerfallen aus angeregten Zustanden in energetisch giinstigere Niveaus unter
anderem durch Emission von ~v-Quanten. Wie jedes Kernniveau besitzt auch das
angeregte Niveau charakteristische Eigenschaften wie Energie E;, Drehimpuls I; oder
Paritat ;. Der Drehimpuls I eines Kerns ist iiber den sogenannten g-Faktor und das
Kernmagneton p mit seinem magnetischen Moment /i verbunden:

A=g-px-1.
Ist im betrachteten System eine Vorzugsachse ausgezeichnet (iiblicherweise die z-
Richtung), so kann der Drehimpuls durch seinen Betrag I; und seine Komponente
in z-Richtung m; beschrieben werden. Der Kern zerfallt nun unter Aussendung eines
~v-Quants (E, ‘. ) in einen energetisch giinstigeren Zustand mit den Eigenschaften
E¢, Iy und my, und my.

Fiir diesen Zerfall gelten die Erhaltungssatze fiir Energie, Drehimpuls und Paritat.

Insbesondere gilt fiir den Drehimpuls
L=I;+7
Wegen der unterschiedlichen, mdglichen Orientierungen von I; zu ff resultiert aus
der quantenmechanischen Addition von Drehimpulsen fiir den Betrag von 7 die Aus-
wahlregel
(=1l —1If| , ..., L+ 1.

Neben Energie und Paritat ist auch der Drehimpuls bei Kernzerféllen eine Erhal-
tungsgroBe. Da der Atomkern ein quantenmechanisches, gebundenes System ist, sind
seine Energieeigenzustande diskret. Dadurch ergeben sich ebenfalls diskrete Werte fiir
den Drehimpuls 1.

Die Forderung nach Drehimpuls- und Paritatserhaltung legt fiir die mathematische
Beschreibung des y-Quants die Wahl von elektrischen und magnetischen Multipol-
feldern nahe. Sie zeichnen sich sowohl durch eine definierte Paritat, als auch durch
einen definierten Drehimpuls aus.
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(@) (b)

(€) (d)
Abbildung 1.1: Winkelverteilung von ~-Strahlung fiir orientierte Kerne (oben Dipol-

strahlung (¢ = 1), unten Quadrupolstrahlung (¢ = 2)): (a) m =0, (b) m = £1, (c)
m =0, (d) m = £1, (e) m = +2 [RUS 01].

(e)

Die Multipolfelder E¢ bzw. M/ 16sen die Maxwellgleichungen im quellenfreien
Raum und sind gleichzeitig Eigenfunktion des quantenmechanischen Drehimpulsope-
rators L. Sie werden nach ihrer Ordnung ¢ klassifiziert und entsprechen den Feldern,
die von schwingenden, elektrischen oder magnetischen klassischen 2-Polen erzeugt
werden. Die Paritit der Felder ist durch (—1)" fiir elektrische und durch (—1)"" fiir
magnetische Strahlung gegeben. Bei Kernzerfillen sind meistens Uberginge verschie-
dener Ordnung méglich. Es sind jedoch prinzipiell Uberginge niedriger Ordnung sowie
bei gleicher Ordnung elektrische Uberginge bevorzugt [MAY 94].

Ausgehend vom Poynting-Vektor S = p5'(E x B) lisst sich die Ausstrahlungs-
charakteristik eines Multipolfeldes berechnen. Die normierte Winkelverteilung F,,(6)
ist fiir elektrische und magnetische Multipolfelder gleicher Ordnung identisch. Sie
hangt nur von der Ordnung oder dem Drehimpuls 7, seiner z-Komponente m und
dem Winkel zur z-Achse 6 ab. Eine Unterscheidung kann lediglich durch Messung
der Polarisation o erfolgen, die hier jedoch nicht gemessen werden kann. Einige Bei-
spiele fiir die Winkelverteilung in z-Richtung orientierter Kerne sind in Abbildung 1.1
dargestellt.
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Die Fy,, haben einige besondere Eigenschaften. So gilt beispielsweise

+0
S Fun(6) = 1.

m=—{

Es handelt sich dabei um die sogenannte Isotropiebedingung. Sind in einem En-
semble zerfallender Kerne alle m-Unterzustande gleichmaBig besetzt, ist keine Win-
kelabhangigkeit der Strahlung zu erkennen, sie ist isotrop. Um eine Anisotropie be-
obachten zu konnen, muss also zunachst auf eine geeignete Art und Weise eine un-
gleichmaBige Besetzung dieser Zustdande erreicht werden. Eine Moglichkeit ist die
Winkelkorrelation, die im nachsten Abschnitt vorgestellt wird.
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Abbildung 1.2: Schematische Darstellung einer allgemeinen ~-v-Kaskade wie sie fiir
Winkelkorrelationsmessungen bendtigt wird.

1.2 ~v-y-Winkelkorrelation

Eine ausfiihrliche Beschreibung der theoretischen Grundlagen der allgemeinen ~-7-
Winkelkorrelation ist sehr kompliziert und umfangreich. Daher muB in diesem Rahmen
auf eine komplette Darstellung verzichtet werden. Eine ausfiihrlichere Behandlung
findet sich in der Literatur [FRA 65], [BUT 89] oder [SCH 97].

1.2.1 Ungestérte Winkelkorrelation

Fir v-vy-Winkelkorrelationsmessungen wird ein angeregter Kern bendtigt, der iiber
eine y-v-Kaskade in seinen Grundzustand zerfillt. Unter Winkelkorrelation versteht
man die Winkelabhangigkeit, die zwischen den zwei y-Quanten (im Mittel) beobachtet
wird. Der allgemeine Fall ist in Abbildung 1.2 skizziert.

Der Anfangszustand |I;, m;)! zerfillt hierbei iiber ein Zwischenniveau |I,,m,) in
den End- oder Grundzustand |I;,my). Dabei werden zwei y-Quanten ausgesandt.
Das erste ~; wird isotrop ausgestrahlt. Durch dessen Nachweis in einer bestimmten
Richtung k1 wird eine ungleiche Bevolkerung der m-Unterzustande des Zwischenni-
veaus erzeugt. Somit erfolgt die Emission des 5 bei koinzidenter Messung anisotrop.
Die Wahrscheinlichkeit 75 in der Richtung Ez oder unter einem Winkel # nachzuweisen
wird durch die Winkelkorrelationsfunktion W (k;, ks) bzw. W (6) beschrieben.

Ausgehend von den einzelnen Ubergangsamplituden (m,, | H; |m;) und (m | Hy |m,)
138t sich zunichst die Winkelverteilung fiir einen Ubergang von m; nach my berech-

nen.
2

Wingm, (v, k2) = |3 (mg| Ha [my) (my| Hy [ms) (1.1)

my

Die Polarisation der v-Quanten spielt hier keine Rolle und kann vernachlassigt werden.

'Da die Betriage der Drehimpulse fiir ein gegebenes Zerfallsschema eindeutig festgelegt sind,
werden sie in der Notation haufig weggelassen.
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Damit |48t sich die Winkelkorrelationsfunktion als Summe der Ubergangswahrschein-
lichkeiten iiber alle Anfangs- und Endzustande schreiben.
2

W(k’1, k’Q Z szmf<k17 ]{?2) Z Z <mf| HQ |mv) (mv| H1 |m2> (12)

mi,mg mi,my | My

Diese Funktion beschreibt die Wahrscheinlichkeit 72 in Richtung ks zu beobachten,
wenn v in Richtung k; detektiert wurde.

1.2.2 Gestorte Winkelkorrelation (PAC)

Erfahrt der Kern wahrend der Lebensdauer seines Zwischenzustandes eine Wech-
selwirkung, ist die Winkelkorrelation gestort. Wir beschreiben diese Stérung mittels
eines Zeitentwicklungsoperators A(t). Es handelt sich dabei um elektrische und/oder
magnetische Felder, die eine zeitabhangige Umbesetzung der m-Unterzustinde des
Zwischenniveaus zur Folge haben. Wir miissen deswegen in den Gleichungen (1.1)
und (1.2) folgende Ersetzung durchfiihren:

) — M) [my) = > [ma) (mw] A(E) [m.)

Wir erhalten durch Einsetzen
2

Wi ka,t) = 32 | D0 (gl Ha lm) (ma| A(t) [my) (m| Hy |my)

My, Mg | Moy, My

Nach Frauenfelder [FRA 65] lasst sich dies schreiben als

1
w /ﬁ, k27 = > A1) A, (2) Gribe(t) :
s T 2k + 1) (2ke + 1)
Y () VAR (). (1.3)

Fiir die Indizes gelten die Nebenbedingungen k; < min{2I,¢; + (.}, k; gerade und
INi| < ki VN(Q) sind die Kugelflachenfunktionen. Die Faktoren Ay, (1) - Ay, (2)
werden haufig zu A;; zusammengefasst und sind die Anisotropiekoeffizienten des

betrachteten Ubergangs. G]k\ilka (t) ist der Storfaktor oder die Storfunktion.

Gott)y = Y (—1)21+mv+%\/(21:;1 +1)(2ky +2) - --- (1.4)

My, Maw

(o) (o ) ol A o )

m! —m, N1 ) \ml, —my, No
Er beinhaltet die gesamte Information iiber die duBere Storung des Systems und
kann fiir einige Spezialfalle berechnet werden. Ein Beispiel ist die Wechselwirkung des
magnetischen Moments /i des Sondenkerns im Zwischenzustand mit dem Magnetfeld
des Wirtsgitters By am Sondenplatz.
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1.2.3 Magnetische Hyperfeinwechselwirkung
(a) Ausgerichtetes Wirtsgitter

Die WeiB'schen Bezirke eines Ferromagneten werden hierfiir mithilfe eines duBeren
Magnetfeldes ausgerichtet. Es ist iiblich, dieses Magnetfeld in z-Richtung zu legen
und die Emission von 71,7, in der x-y-Ebene zu betrachten, da es die mathematische
Behandlung des Problems deutlich vereinfacht. Eine solche Wechselwirkung ist sowohl
statisch als auch axialsymmetrisch zur z-Achse. Die Matrixelemente des Storoperators
A(t) konnen dadurch in einfacher Form angegeben werden:
(ol A(E) Ima) = (my] e #7 [m,) = e~ 4Bt 5,

Hier ist H der gewohnte Hamiltonoperator der magnetischen Wechselwirkung. Die
axiale Symmetrie des betrachteten Systems fiihrt dazu, dass dieser diagonal und
symmetrisch ist. Das Einsetzen der obigen Gleichung in Gleichung (1.4) liefert fiir
den Storfaktor

G’i\?’f];b():Z\/(2k1+1)(2k2+1)<1/ 1 k1><1 I k;2>.

/
p m' —m Ny ) \m’ —m N,

o i (Bm—Epnt

ON1 Ny - (1.5)

In O, N, flieBt wieder die axiale Symmetrie des Problems mit ein, da die Wigner'schen
3j-Symbole nur fiir m’ — m + N = 0 von null verschieden sind.

Die magnetische Aufspaltung der m-Unterzustiande des Zwischenniveaus ist dqui-
distant, es gilt mit der Larmorfrequenz wy,

glg B

By — Ep = —(m—m') guxgB. = Nhwy, WL = T P

Bei der anschlieBenden Summation iiber m fallen aufgrund der Orthogonalitat der
3j-Symbole Terme fiir k; # ko weg. Es gilt insgesamt

G]k\;N@L) — e_iN“’Lt.

Dabei ist |[N| < k und k < min{2/, max{2¢;, 20} }, max{2/5,2¢,}} gerade. Durch
Einsetzen in Gleichung (1.3) ergibt sich fiir die Winkelkorrelationsfunktion unter der
Annahme, dass die z-Richtung senkrecht zur Detektorebene ist

W, (0,t,wr) Zbk cos (k (0 —wpt)), 0=/ (El,lzg) . (1.6)

Wir betrachten hier den Fall & € {0,2}. Die by hangen dann lediglich von dem
Anisotropiekoeffizienten Ay ab

1 3
bQ - 1 + ZAQQ, b2 - ZAQQ.
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Die allgemeine Winkelkorrelationsfunktion fiir ein Magnetfeld senkrecht zur Detek-
torebene lautet also

Wi (0,t,wr) =1+ Ay (i + % cos (2(0 — th))) )

Bei der iiblicherweise verwendeten Detektorgeometrie stehen vier Detektoren im Win-
kel von 180° bzw. 90° zueinander. Die Korrelationsfunktion lautet dann

WJ_ 180° (9 t wL) =1+ A22 ( iCOS(2u)Lt)) . (17)

’ 90°

Eine weitere Moglichkeit ist die Messung mit Detektoren unter Winkeln von +135°:
W s1sse (0,8, wp) = 1+ Ay (5 F 3sin(2wpt)) - (1.8)

Da die sin-Funktion ungerade ist, erlaubt es der letztere Versuchsaufbau die Richtung
der Prézession des Drehimpulses, also das Vorzeichen des magnetischen Hyperfein-
feldes, zu bestimmen.

(b) Nicht ausgerichtetes Wirtsgitter

Im Falle des nicht magnetisch ausgerichteten Wirtsgitters sind die WeiB'schen Bezirke
in zufalliger Weise orientiert. Da jeder WeiB'sche Bezirk in sich in einer beliebigen
aber festen Richtung ausgerichtet ist, konnen wir die Giiltigkeit der in Abschnitt (a)
hergeleiteten Zusammenhange fiir jeden einzelnen Bezirk annehmen. Es wird nun die
Ausrichtung eines einzelnen Bezirks als Vorzugsachse gewahlt und iiber alle dazu
relativen moglichen Orientierungen der Detektoren gemittelt. Hierbei wird der Winkel
zwischen den Detektoren festgehalten. Der Stérfaktor muss nach Matthias [MAT 65]
dementsprechend abgeandert werden.

. 1 1 .
GNN _ —iNwpt G t) = GNN 1) = —iNwrpt
kk € — Gi(1) 2k+1§N: we (1) 2k+1§:e

N

Betrachtet man nur den Realteil des obigen Ausdrucks fiir G (t), so ergibt sich

1 k
S(Nwpt).
% + 1 N;kwb( wit)

Gi(t) =

Aus Gleichung (1.3) ergibt sich in diesem Fall
W H,t,wL ZAk Gk( ) Pk(COSQ).

Wie im Fall des ausgerichteten Wirtsgitters nehmen wir k£ € {0, 2} an und es ergibt
sich fiir die Winkelkorrelationsfunktion einer nicht magnetisierten Probe

W (0, t,wr) =1+ Ag - £ [1 4+ 2cos(wpt) + 2cos(2wit)] - Py(cos ). (1.9)
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1.2.4 Korrektur der gemessenen Magnetfelder

Mit der Methode der PAC kann das Magnetfeld am Sondenort bestimmt werden.
Dieses Magnetfeld setzt sich aus verschiedenen Anteilen, die in der Literatur [SCH 97]
ausfiihrlicher beschrieben werden, zusammen. Hier sind davon lediglich die folgenden
drei Anteile von Bedeutung.

Bgemessen = Bext + BuF + BLORENTZ

Die beiden letzteren Anteile, Hyperfeinfeld und Lorentzfeld, werden iiblicherweise zu
einem Feld zusammengefasst und mit Byr bezeichnet. Bei der Auswertung der Mess-
ergebnisse muss also noch auf ein ggf. vorhandenes externes Magnetfeld korrigiert
werden, um das eigentliche magnetische Hyperfeinfeld zu erhalten.
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1.3 Die Messapparatur

1.3.1 Allgemeiner Aufbau

Die Methode der gestorten ~-+-Winkelkorrelation stellt hohe Anforderungen an die
Energie- und an die Zeitauflosung der verwendeten Komponenten. Aus diesem Grund
werden Energie- und Zeitkreis strikt voneinander getrennt. Der Energiekreis wird
dabei als , slow”-Kreis und der Zeitkreis als , fast"-Kreis bezeichnet. Dazu besitzen
die verwendeten Szintillationsdetektoren zwei unterschiedliche Ausgange. Die Anode
des Sekundarelektronenvervielfachers liefert ein Signal, dessen Héhe proportional zur
Energie des nachgewiesenen ~-Quants ist. An einer der Dynoden wird das Zeitsignal
abgegriffen.

Die Zeit, die zwischen der Registrierung von zwei y-Quanten verstreicht, wird mit
einem Zeit-zu-Amplitude-Konverter (TAC) im fast-Kreis gestoppt. Das Ergebnis wird
durch die Uberpriifung der Energien der beiden v-Quanten im slow-Kreis validiert.
Die so gestoppten TAC-Ereignisse werden anschlieBend in einem Analog-zu-Digital-
Konverter (ADC) digitalisiert und in einen Vielkanal-Analysator (MCA) einsortiert.
Die Daten konnen nach erfolgter Messung mit einem PC ausgelesen und weiterverar-
beitet werden.

1.3.2 Die Dreidetektor-Anlage

Die in dieser Arbeit beschriebenen Experimente wurden auf einer Dreidetektor-Anlage
mit einem beweglichen Detektor durchgefiihrt. Sie ist auf eine besonders gute Zeitauf-
|osung optimiert und eignet sich besonders fiir y-y-Kaskaden mit einem kurzlebigen
Zwischenzustand. Ein Blockschaltbild befindet sich in Abbildung 1.3.

Die Detektoren bestehen aus einem kegelstumpfférmigen Szintillatorkristall aus
BaF, mit einer Dicke von 25 mm. Dahinter befindet sich ein Sekundarelektronen-
vervielfacher mit fast- und slow-Ausgang. BaF, zeichnet sich durch eine besonders
schnelle Komponente in seinem Szintillationslicht aus, welches eine Lebensdauer von
ca. 800 ps besitzt. Fiir den fast-Kreis ergibt sich dadurch eine Zeitauflosung, die ty-
pischerweise besser als 1 ns ist. Eine gute Zeitauflsung ist wichtig, um nachher in den
Spektren die prompten Ereignisse deutlich von der Lebensdauerkurve unterscheiden
zu konnen.

Die zwei Detektoren B und C heiBen Stop-Detektoren und sind fest unter einem
Winkel von 90° montiert. Der dritte Detektor A, der Start-Detektor, fahrt in frei
wihlbaren Zeitabstinden zwischen den Positionen A (90° zu B) und A™ (180° zu
B) hin und her. Ublich ist es, eine Reihenfolge wie AA*A™A zu wihlen, um zeitliche
Veranderungen in den Zahlraten der Spektren auszugleichen.

Im fast-Kreis werden die schnellen Detektorsignale zunachst durch einen Constant-
Fraction-Diskriminator (CFD) geleitet. Dies erhoht die Genauigkeit in der Zeitmes-
sung wesentlich und bietet zudem die Moglichkeit, das Rauschen und damit den
Untergrund im Spektrum durch eine einstellbare Schwelle zu unterdriicken. Die Si-
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Abbildung 1.3: Logischer Aufbau der 3-Detektor-Apparatur mit getrenntem fast- und

slow-Kreis; der Detektor A fihrt abwechselnd die Positionen A und A* an. Der ge-

strichelte Rahmen umfasst die kombinierte Koinzidenz- und Routingeinheit [SCH 92].
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Abbildung 1.4: Schematische Darstellung der Lebensdauerspektren der acht logischen
Gruppen, in die die giiltigen TAC-Ereignisse einsortiert werden. Die vier Spektren links
werden in Position A, die rechts in Position A aufgenommen. Die Buchstabenpaare
geben die Detektorkombination an (Detektor von ~; groB, Detektor von ~, klein).
Der Winkel zwischen den Detektoren ist ebenfalls angegeben.

gnale der beiden Stop-Detektoren (B und C) werden iiber ein schnelles ODER-Gatter
zusammengefiihrt und anschlieBend um einen definierten Betrag verzogert. Dieses Si-
gnal und das CFD-Signal des Start-Detektors liefern die Stop- bzw. Start-Signale fiir
den TAC. Der TAC liefert drei Signale. Das wichtigste ist die gemessene Zeitdifferenz
in Form eines Spannungspulses, welcher an den ADC weiter geleitet wird. AuBerdem
liefert er ein True-Start- und ein True-Stop-Signal, welche die Koinzidenzauswertung
der SCA-Signale steuern.

Im slow-Kreis werden die Energiesignale der drei Detektoren zunachst verstarkt
und auf je zwei Einkanal-Analysatoren (SCA) verteilt. Dabei wird einer der SCA’s auf
die Energie des ersten und der andere auf die des zweiten y-Quants der Zerfallskaskade
eingestellt. In der darauf folgenden Koinzidenzelektronik werden die TAC-Ereignisse
in acht Spektren eingeteilt oder verworfen, sofern sie in keine der Spektren passen.
Ein Spektrum entspricht dabei genau einem speziellen Detektorpaar. Die Koinzidenz
wird allerdings nur dann analysiert, wenn der TAC auch tatsichlich eine Zeitmessung
beginnt oder beendet. Eine schematische Darstellung der acht Lebensdauerspektren
befindet sich in Abbildung 1.4.

Die Probe befindet sich in der Mitte in 1.3cm Abstand zu den BaF,-Kristallen
der Detektoren. Es ist beim Einbau auf eine moglichst gute Zentrierung zu achten,
damit die Zahlraten in den verschiedenen Spektren symmetrisch bleiben.

Eine ausfiihrliche Beschreibung dieser Apparatur findet sich z.B. in der Disserta-
tion von T. Schaefer [SCH 92].
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1.4 Behandlung der Messergebnisse

1.4.1 Berechnung der R-Wert Spektren

Die mit einer PAC-Anlage aufgenommenen Lebensdauerspektren kénnen formal dar-
gestellt werden als Produkt aus einem exponentiellen Zerfall und der Winkelkorre-
lationsfunktion W (6, t). Fiir die winkelabhdngige Zahlrate der Lebensdauerspektren
gilt

Z(0,t) = Zy e 7 W(0,t) + U.

Die aufgenommenen Spektren miissen dafiir um den Untergrund U korrigiert werden.
Beriicksichtigt werden muss auch ein sogenannter Dejustierungsfaktor, der von der
geometrischen Dejustierung der Probe kommt. AnschlieBend kann aus den Spektren
der Einfluss der Lebensdauer durch Bildung des , R-Wertes” eliminiert werden. Es
ist dabei zwischen den Fillen fiir magnetisch ausgerichtete bzw. nicht ausgerichtete
Wirtsgitter zu unterscheiden. Diese beiden Fille wurden von Arends et al. [ARE 80]
untersucht.

Aufgrund der Detektorgeometrie wird prinzipiell zwischen zwei Arten von Spek-
tren unterschieden. Dies sind die Spektren, in denen Start- und Stop-Detektoren
unter einem Winkel von zum einen 90° und zum anderen 180° zueinander stehen.
lhre Zzhlraten werden dementsprechend zu zwei GréBen Z(90°,t) bzw. Z(180°,t)
gemittelt.

(a) Der ausgerichtete Fall

Es kann gezeigt werden, dass fiir das magnetisch ausgerichtete Wirtsgitter und A= 0
durch die Wahl der R-Wert-Bildung mit

R(t) = 4 Z(180°,t) — Z(90°,1)

Z
3 Z(180°,t) + Z(90°, )

samtliche Terme hoherer Ordnung in A,y wegfallen. Es ergibt sich durch Einsetzen
von Gleichung 1.7 (k € {0,2})

A22

R(t)= —2
®) 14 1A

- cos(2wrt). (1.10)

Misst man mit den Detektoren nicht unter 90° und 180°, sondern unter +135°, so
kann das Vorzeichen des magnetischen Hyperfeinfeldes aus der Steigung des R-Wertes
im Zeitnullpunkt bestimmt werden. In diesem Fall ergibt sich

_ Aw
14 3 A%

R(t) -sin(2wpt). (1.11)
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Abbildung 1.5: Vergleich der theoretischen R-Wert Funktionen fiir magnetisiertes
(durchgezogene Linie) und nichtmagnetisiertes (gestrichelte Linie) Wirtsgitter

(b) Der nicht ausgerichtete Fall

Im Fall des nicht magnetisch ausgerichteten Wirtsgitters und A,4= 0 wird der R-Wert
mittels

Z(180°,t) — Z(90°,t)
Z(180°,t) +27(90°, 1)
gebildet, sodass auch hier die Terme héherer Ordnung in Ay, verschwinden. Es wird

ebenfalls eine Detektorgeometrie mit Detektoren unter 90° und 180° verwendet. Ein-
setzen von Gleichung 1.9 liefert hier (k € {0,2})

R(t) =

R(t) = $ A (1 + 2 cos(wrt) + 2 cos(2wpt)) . (1.12)

Die beiden Falle mit Detektoren unter 90° und 180° werden in Abbildung 1.5 ge-
geniibergestellt. Die Amplituden der cos-Funktionen sind durch den effektiven Aniso-
tropiekoeffizienten Q95 - Ass bestimmt, welcher im nidchsten Absatz ndher erldutert
wird.

1.4.2 Auswertung der R-Wert Spektren

Bei der Auswertung der Spektren miissen einige zusatzliche Details beriicksichtigt
werden. Wie bei den meisten bekannten PAC-Sonden-Kernen, tritt auch beim *¢Cr
ein prompter Anteil im Lebensdauerspektrum auf. Er wird beispielsweise durch ge-
streute y-Quanten oder durch v-Quanten der Positronenanihilation verursacht und
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verdeckt in der Regel die ersten ns eines Lebensdauerspektrums. Die Spektren konnen
in diesem Bereich nicht ausgewertet werden. AuBerdem gelten die Anisotropiekoeffi-
zienten A;; nur unter der Annahme von punktférmigen Detektoren. Deren endliche
Offnungswinkel fithren zu einer Verminderung der beobachteten Anisotropie, die durch
einen Faktor ();; beschrieben wird

Aij = QiQ; - Aij = Qij - Ayj.

Die beobachtete Anisotropie wird , effektive Anisotropie” genannt und ist anlagen-
spezifisch. Bei einem typischen Abstand von Probe zu Detektor von 1.3cm und der
hier verwendeten Kristallgeometrie ergibt sich etwa Q2o = 0.7 [FRA 65].

Generell zu beachten ist, dass die Sondenkerne im Wirtsgitter nicht an dquiva-
lenten Gitterplatzen eingebaut sein miissen. Dies ist besonders bei der Implantation
von Sondenkernen der Fall. Die Stérfunktion GN(t) setzt sich dann aus mehreren
Anteilen additiv zusammen. f; sei der Anteil an Sonden, die sich in der Umgebung ¢
befinden.

tmax

G =3 fi-aio. Y h=1
1=0 i

Um die Sondenkerne auf einen einheitlichen Gitterplatz einzubauen, werden Proben

vor der Durchfiihrung von Experimenten ausgeheilt. Gelingt das Ausheilen der Proben

nicht, wird dies spatestens bei der Auswertung der Daten mittels eines Fits deutlich.
Die in dieser Arbeit verwendete Fit-Funktion lautet

f(t)=f- [%Azz (1 + 2e%Lt cos(wpt) + 22wt cos(Zth))] + .-

A22

+(1—f)- | ———— - e cos(2wit) | .

-0 (2urt)

Es ist f der Anteil an Sonden in nicht magnetisierter Umgebung, § die Dampfung,
welche durch nur geringfiigig gestorte Umgebungen hervorgerufen wird, und wy, die
Larmor-Frequenz. Dieser Ansatz ermdglicht iiber den Fit des Parameters f die Uber-

priiffung der Magnetisierung einer Probe.
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1.5 Anforderungen an eine PAC-Sonde

AbschlieBend werden nun noch einmal einige der wichtigsten Eigenschaften, die eine
gute Sonde fiir gestorte ~-y-Winkelkorrelation ausmachen, zusammengefasst.

e Die Anisotropiekoeffizienten der Zerfallskaskade sollten groB genug sein, um ein
Signal im R-Wert-Spektrum zu bekommen, welches sich deutlich vom Rauschen
der Daten abhebt.

e Bei Messung des magnetischen Hyperfeinfeldes darf der g-Faktor des Zwischen-
niveaus nicht so klein sein, dass die Larmor-Frequenz im beobachtbaren Zeit-
fenster nicht mehr sichtbar ist. Er darf allerdings auch nicht so groB sein, dass
die Periode der cos-Funktion kleiner als die Zeitauflosung der MeBapparatur ist.

e Die Energien der y7-Quanten der Zerfallskaskade sollten in einem mittleren Ener-
giebereich von etwa 50 keV bis 1 MeV liegen. Fiir niederenergetische v-Quanten
stellt Absorption an Teilen des Messaufbaus ein Problem dar. Bei hochenergeti-
schen v-Quanten nimmt die Nachweiseffizienz in den Detektoren stark ab. Zu-
dem tritt verstarkt Compton-Mehrfachstreuung auf, was zu mehr Untergrund
in den Spektren fiihrt.

e Die Lebensdauer des Zwischenniveaus sollte nicht zu kurz sein, da sie das be-
obachtbare Zeitfenster bestimmt. Ublicherweise sind bis zu 10 Lebensdauern
beobachtbar. Die Lebensdauer sollte wiederum auch nicht zu lang sein, weil
sonst die Korrelation zwischen den beiden y-Quanten im Untergrund verloren
geht.

e Die Strahlungsiiberginge der Zerfallskaskade sollten moglichst keine zu hohe
Multipolaritat aufweisen. Die mathematische Beschreibung ist sonst deutlich
komplexer.

e Die Lebensdauer des Mutterisotops sollte nicht zu lang und nicht zu kurz sein.
Einerseits wiirden die Messungen lang dauern, andererseits ware nur eine soge-
nannte , online“~-Messung maoglich, in der die Probe bereits wahrend der Her-
stellung gemessen wird.

e Das Zerfallsschema des Mutterisotops sollte einfach sein und wenige Uberginge
zum Grundzustand des Tochterisotops besitzen. Der Untergrund in den Mes-
sungen wird dadurch vermindert.

e Zu guter Letzt sollte die Herstellung des Mutterisotops in ausreichenden Men-
gen moglich sein. Soll das Mutterisotop an einem Massenseparator implantiert
werden, muss es chemisch oder physikalisch aus dem Produktionstarget abse-
pariert werden konnen. Bei RiickstoBimplantation muss eine hinreichende Se-
lektivitat des Produktionsmechanismus gewahrleistet sein.

Unter diesen Aspekten wird in den nichsten Kapiteln die Eignung der Sonde “8Cr
genauer untersucht.






Kapitel 2

Das Isotop *8Cr

Das Element Chrom gehért zu der Gruppe der Ubergangsmetalle. In natiirlicher Zu-
sammensetzung besteht es aus einem Isotopengemisch von 4.3 % %°Cr, 83.8 % 52Cr,
9.5% 53Cr und 2.4 % %*Cr. Neben diesen stabilen Isotopen existiert eine ganze Reihe
weiterer radioaktiver Isotope mit Massenzahlen A zwischen 43 und 63. Sie zeichnen
sich generell durch ihre kurzen Halbwertszeiten aus, die zwischen 21 ms und 27.7d
liegen. Der hier interessante Ausschnitt aus der Karlsruher Nuklidkarte [PFE 95] ist
in Abbildung 2.1 dargestellt.

2.1 “Cr als PAC-Sonde

Abbildung 2.2 zeigt das Zerfallsschema des Mutterisotops “8Cr [LED 78]. Es zerfllt
iiber Elektroneneinfang zu 100 % in das 420 keV 1*-Niveau des Tochterisotops 3V
und besitzt eine Halbwertszeit von 77/, = 21.6 h. Das angeregte 1*-Niveau des **V
zerfallt zu beinahe 100 % tiber y-Emission in den 308 keV 2"-Zustand. Es handelt sich
dabei um einen gemischten magnetischen Dipol- und elektrischen Quadrupol-Uber-
gang. Das 308 keV-Niveau besitzt eine Halbwertszeit von 1/, = 7.1ns und zerfallt
unter v-Emission in den 4*-Grundzustand des “8V. Der zweite Ubergang ist ein rei-
ner elektrischer Quadrupoliibergang. Das Vanadium zerféllt anschlieBend sowohl iiber
Elektroneneinfang wie iiber 3*-Zerfall in angeregte Zustidnde des stabilen Isotops
48T,

Der Zerfall des *8Cr besitzt also genau zwei v-Linien, die eine y-7-Kaskade mit
den Energien 112 und 308 keV bilden. Die Bevolkerung dieser Kaskade ist mit 96 %
nahezu optimal. Ebenfalls vorteilhaft sind die giinstig liegenden Energien der einzel-
nen Uberginge. Sie sind deutlich voneinander trennbar und befinden sich in einem
mittleren Energiebereich. So ist kein stérender Uberlapp zur 511 keV-Linie aus der
ete -Annihilation zu erwarten.

Die Halbwertszeit des 308 keV-Zwischenniveaus ist mit 7.1 ns relativ kurz. Sie be-
grenzt bei PAC-Messungen das beobachtbare Zeitfenster auf maximal 60 bis 70 ns.
Die kurze Lebensdauer des Mutterisotops stellt kein gravierendes Problem dar und

19
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Abbildung 2.1: Ausschnitt aus der Karlsruher Nuklidkarte fiir die Elemente von Scan-
dium bis Chrom [PFE 95]. Von Interesse ist hier der Zerfall des *3Cr zu *8V.

ermoglicht es im Gegenzug, Messungen auch bei geringen Sondenmengen in der Pro-
be schnell durchzufiihren. Eine chemische Separation der Sondenkerne aus einem
Produktionstarget mit anschlieBender Implantation in einem Massenseparator unter
Zeitdruck ware hingegen sehr aufwandig. Besser geeignet ist hier also die RiickstoB-
implantation des *Cr in eine Probe, auch wenn dabei zwangsliufig ein Gemisch aus
verschiedenen Isotopen und Elementen implantiert wird.

Der Spin 2% des Zwischenniveaus ist bei PAC-Sonden wenig verbreitet, hat aber
bei der Untersuchung der magnetischen Hyperfeinwechselwirkung im Gegensatz zur
elektrischen keine Auswirkungen. Der g-Faktor des Zwischenniveaus, der die Starke
der Kopplung zwischen magnetischem Moment und Hyperfeinfeld beschreibt ist be-
kannt und wurde erstmals von Auerbach et al. [AUE 67] zu g = 0.188(17) bestimmit.
Es gibt jedoch auch neuere Messungen von Raether et al. [RAE 87], die einen Wert
von 0.222(8) ergeben.

Ein letzter Punkt, fiir PAC-Messungen von entscheidender Bedeutung, sind die so-
genannten Anisotropiekoeffizienten A;; der Kaskade. Die betrachtete Zerfallskaskade
enthalt elektrische Quadrupoliibergdnge, es werden daher die zwei Anisotropiekoef-
fizienten Asy und Ay erwartet. Sie wurden ebenfalls von Auerbach et al. [AUE 67]
tiber Winkelkorrelationsmessungen bestimmt. Es gilt A;; = —0.060(6). Innerhalb der
Fehlergrenzen der Messung konnten sie mit +0.002(4) kein Ay, feststellen. Die Ani-
sotropie der Zerfallskaskade ist somit nicht besonders groB, bleibt bei sorgfiltiger
Messung aber deutlich beobachtbar. Um so wichtiger ist es deswegen geniigend Son-
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Abbildung 2.2: Zerfallsschema von *8Cr. Der erste y-Ubergang der Zerfallskaskade
wird zu 96 % (4 % Konversionselektronen), der zweite zu 100 % vom ersten bevdlkert

[LED 78].
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Abbildung 2.3: Zerfallskaskade des PAC-Sondenkerns *Cr [LED 78],[WEI 80].

denkerne zu produzieren und in die Probe zu implantieren. Nur dann kann in den
anschlieBenden Messungen eine Statistik erreicht werden, die eine aussagekraftige
Auswertung der Daten moglich macht.
Die fiir PAC-Untersuchungen relevanten und hier verwendeten Eigenschaften des
Zerfalls des Sondenkerns *®Cr sind abschlieBend im vereinfachten Zerfallsschema in
Abbildung 2.3 und in der folgenden Tabelle noch einmal zusammengefasst.

Energien und Multipolaritaten

der Zerfallskaskade:

Anisotropiekoeffizienten:

Lebensdauer des Zwischenniveaus:

g-Faktor:

[LED 78],

[WEI 80]

[AUE 67]

[LED 78]

[AUE 67]
[RAE 87]

112 keV, M1(,E2)
308 keV, E2

—0.060(6)
+0.002(4)

7.1ns

0.188(17)
0.222(8)
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Abbildung 2.4: Effektive Wirkungsquerschnitte der Reaktion "*Ti(3He,xn)*Cr. Fiir
*8Cr liegt das Maximum bei 0 = 8 mb und einer Energie von etwa 35 MeV. [WEI 80]

2.2  Produktion der Sonde “Cr

Es gibt eine Vielzahl bekannter Kernreaktionen, die die Produktion von *8Cr erlauben.
Bei den meisten jedoch tritt “®Cr nur als Nebenprodukt mit geringem Produktionswir-
kungsquerschnitt (< 1 mb) auf. AuBerdem sind bei Verwendung des Bonner Isochron-
Zyklotrons die Energiebereiche fiir verschiedene Teilchensorten fest vorgegeben. Aus
dem Bereich der medizinischen Physik, die radioaktives *'Cr (7}, = 27.7d) fiir Dia-
gnose verwendet und deswegen an dem kurzlebigeren “8Cr Interesse hatte, kam An-
fang der achtziger Jahre der Impuls andere Herstellungsreaktionen zu untersuchen, die
zum einen moglichst hohe Wirkungsquerschnitte fiir “®Cr aufwiesen und zum anderen
moglichst wenig Nebenprodukte lieferten. Weinreich et al. haben drei Moglichkeiten
griindlich untersucht [WEI 80], von denen die Reaktion "**Ti(3He,xn)*Cr hier be-
sonders vorteilhaft erscheint. Diese und dhnliche Reaktionen des Typs " Ti(3He,x)X
wurden erst kiirzlich von Ditrdi et al. noch einmal untersucht [DIT 00]. Die Ergebnisse
der beiden Untersuchungen stimmen gut iiberein.

Die Reaktion "'Ti(*He,xn)*Cr

In natiirlicher Zusammensetzung besteht Titan aus einer Vielzahl von stabilen Isoto-
pen (vgl. Abb. 2.1). Dies erklart den in Abbildung 2.4 beobachteten komplexen Verlauf
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Abbildung 2.5: Wirkungsquerschnitte der hadufigsten Nebenprodukte der Reaktion
natTj(3He,xn)*Cr. Besonders groB ist lediglich der Wirkungsquerschnitt fiir das “8V.
[WEI 80]

der effektiven Wirkungsquerschnitte. Im Gegensatz zu anderen bekannten Kernreak-
tionen existiert ein weiter Energiebereich, in dem die Produktion von *8Cr die von
51Cr deutlich iiberwiegt und zwar von ca. 25 MeV bis 120 MeV. Der maximale Wir-
kungsquerschnitt zur Bildung von *8Cr betrigt fiir *He mit einer Energie von 35 MeV
o = 8mb. Er ist deutlich groBer als bei allen anderen bekannten Kernreaktionen.

Die Energie des maximalen Wirkungsquerschnitts von 35MeV liegt gut im fiir
3He zuginglichen Energiebereich des Bonner Zyklotrons ( E3pe = 21 bis 42 MeV). Die
Nutzung dieser Kernreaktion erfordert jedoch den Einsatz von iuBerst teurem 3He,
weshalb sie bisher kaum eingesetzt wurde. Durch die hochst effiziente ECR-lonenquelle
(. electron-cyclotron-resonance") des Bonner Zyklotrons ist es hier méglich den 3He-
Verbrauch und damit die Kosten auf ein Minimum zu reduzieren.

Neben dem bereits erwidhnten Nebenprodukt 5! Cr entstehen auch noch eine gan-
ze Reihe weiterer Isotope, die ebenfalls von Weinreich et al. [WEI 80] untersucht
wurden. Die effektiven Wirkungsquerschnitte fiir diese Isotope sind in Abbildung 2.5
dargestellt. Vorallem die Isotope *®V (T} /2 = 16d) und *°™*&Sc (T} 5 = 84d) heben
sich deutlich durch ihren groBen Wirkungsquerschnitt hervor. Er betrdgt fiir 35 MeV
400 mb bzw. 30 mb. Da es sich bei ¥V um das Tochterisotop des “8Cr und den ei-
gentlichen Sondenkern handelt, ist es in Proben nicht weiter stérend. Aufgrund der
groBen Lebensdauer von 8V und #6m*&Sc und der hohen Energien der auf ihren (3-
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Zerfall folgenden y-Uberginge bleibt der stérende EinfluB auf das y-Gesamtspektrum
gering.

Bei den weiteren Verunreinigungen handelt es sich um die Scandium-Isotope **™Sc
mit T2 = 2.44d (9mb), *’Sc mit Ty, = 3.4d (5mb) und *¥Sc mit Ty, = 44h
(2mb), die in dhnlichen Mengen wie das *®Cr hergestellt werden.
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Abbildung 3.1: Ubersicht iiber die Strahlfiihrung am Bonner Isochron-Zyklotron. Das
Zyklotron und die ECR-lonenquelle befinden sich im sogen. Zylotron-Bunker. Der

Strahlplatz 2, an dem samtliche Proben hergestellt wurden, befindet sich im Hoch-
stromraum. [ZIE 00]
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Messungen

3.1 Versuchsaufbau

Abbildung 3.2 zeigt den Targethalter, der sich in der Vakuumkammer an Strahl-
platz 2 des Bonner Zyklotrons (siehe auch Abbildung 3.1) befindet und im Rahmen
dieser Arbeit fiir die RiickstoBimplantation von Proben verwendet wurde. Zwischen
dem Tantal-Kollimator (Bohrungsdurchmesser: 2 mm) und dem Kollimatorhalter wird
die Produktionsfolie eingespannt. Nur wenige Millimeter hinter der Produktionsfolie
sind symmetrisch zur Strahlachse zwei Probenhalter so aufgestellt, dass die auf ih-
nen befestigten Proben alle unter einem Winkel von etwa 10° bis 60° hinten aus
der Produktionsfolie herausgeschleuderten Teilchen auffangen. Der nicht verbrauchte
Primarstrahl wird in einem massiven Kohlenstoffstopper am Ende des Halters absor-
biert.

Fiir die in dieser Arbeit beschriebenen Experimente wurde als Produktionsfolie eine
Titan-Folie natiirlicher Zusammensetzung mit einer Dicke von ca. 15 um verwendet.
Sie wurde fiir die Experimente auf 5 um heruntergewalzt.

Die 3He-Teilchen verlieren in der Produktionsfolie kinetische Energie. Es ist des-
halb (iblich, fiir Experimente eine Teilchenenergie zu wahlen, die ein wenig oberhalb
derjenigen des maximalen Wirkungsquerschnitts liegt. So wird sichergestellt, dass das
Maximum auch tatsachlich durchlaufen wird. Mit dem Computerprogramm Trim '92
[BIE 80] durchgefiihrte Simulationen (vgl. Abbildung 3.3) sagen im Energiebereich um
35 MeV Energieverluste in der GroBenordnung von 250 keV voraus. Daher wurde fiir
alle Experimente eine Teilchenenergie von 36 MeV festgelegt. Die Auffacherung des
Primarstrahls in den hier verwendeten Titanfolien ist mit etwa 0.2° vernachlassigbar
klein.

Die Dicke der Produktionsfolie spielt bei der RiickstoBimplantation eine entschei-
dende Rolle. Die in ihr produzierten Kerne miissen durch den RiickstoB der Kernreak-
tion auf der Riickseite herausgeschleudert werden konnen. Aus der Reaktionskinematik
kann eine obere Grenze fiir die kinetische Energie der produzierten *4Cr-Teilchen be-
stimmt werden. Fiir ein unter 10° gestreutes *8Cr-Teilchen ergibt sich etwa 7-8 MeV

27
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Abbildung 3.2: Targethalter fiir RiickstoBimplantation (links), Aufsicht (rechts). Die

Produktionsfolie wird zwischen Tantalkollimator und Kollimatorhalter eingespannt. In

ca. 5mm Abstand dahinter befinden sich die Probenhalter mit den zu implantieren-

den Proben. Der 3He-Strahl trifft zunichst auf die diinne Produktionsfolie und wird

anschlieBend im Kohlenstoffstopper absorbiert.
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Produktionsfolie aus "**Ti. Die Auffacherung des Strahls ist vernachlassigbar klein

Energieverlust (rechts) von *He-Teilchen nach dem Durchqueren der ca. 5 um dicken
und der Energieverlust liegt um 250 keV.

Abbildung 3.3: Trim '92 Simulation [BIE 80] fiir die Winkelverteilung (links) und den
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Abbildung 3.4: Winkelverteilung (links) und Energieverteilung (rechts) der auf der
Riickseite der Produktionsfolie herausgeschleuderten 8Cr. Fiir die Energieverteilung
wurden nur die Teilchen beriicksichtigt, die unter einem Winkel a > 10° aus der Pro-
duktionsfolie herausgeschleudert werden und auch tatsachlich genutzt werden kénnen.
(TRIM "92-Simulation)

[VWI 02]. Ausgehend von dieser Energie wurden mit Trim '92 Simulationen fiir die
Energie- und die Winkelverteilung der aus der Produktionsfolie herausgeschleuderten
“8Cr-Atome durchgefiihrt. Deren Reichweite in der Produktionsfolie betrigt knapp
3 pum.

Der 3He-Strahl passiert mit nur minimalem Energieverlust die 5 zm dicke Produk-
tionsfolie aus "**Ti (vgl. Abbildung 3.3). Der Wirkungsquerschnitt fiir die Reaktion
"atTi(3He,xn)*Cr kann deshalb iiber die Foliendicke hinweg als konstant betrachtet
werden. Durch die kleinen Reaktionswirkungsquerschnitte nimmt auBerdem die 3He-
Strahlintensitit in der Folie praktisch nicht ab. Die Anzahl der produzierten *8Cr ist
unabhangig vom Ort in der Produktionsfolie. Die Folie wurde deswegen in 50 jeweils
100 nm dicke Segmente unterteilt. Eine fest vorgegebene Anzahl von “8Cr wurde in
einer Trim '92-Simulation mit 8 MeV fiir jedes einzelne Segment durch alle dahinter-
liegenden Segmente geschossen. AnschlieBend wurden die Daten der transmittierten
*8Cr aller einzelnen Simulationen zusammengefasst und hinsichtlich ihrer Energie- und
Winkelverteilung untersucht.

Die Ergebnisse sind in Abbildung 3.4 graphisch dargestellt. Die kinetische Energie
der fiir RiickstoBimplantation zur Verfiigung stehenden *8Cr betrigt dieser Simula-
tion nach zwischen einigen 100 keV und wenigen MeV. Sie werden bevorzugt unter
kleinen Winkeln zur Achse des Primarstrahls herausgeschleudert. Es ist sinnvoll, die
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Proben moglichst achsennah zu montieren. Dabei besteht jedoch grundsatzlich die
Gefahr der direkten Aktivierung der Proben durch den 3He-Strahl, wie es auch bei der
sogenannten , stacked-foil“-Technik der Fall ist. Die dadurch entstehende zusatzliche
Aktivitat stellt ein gravierendes Problem fiir spatere Messungen dar und sollte unter
allen Umstanden vermieden werden. Es wird deswegen ein groBziigiger Sicherheitsab-
stand von etwa 2 mm zur Strahlachse bevorzugt.

3.2 Test der RiickstoBimplantation

Vor der Durchfiihrung der eigentlichen Experimente wurde der im letzten Abschnitt
beschriebene Versuchsaufbau unter Experimentbedingungen getestet. Als Proben dien-
ten zwei 75 pum dicke Aluminiumfolien natiirlicher Isotopenzusammensetzung. Sie wur-
den auf eine Fliche von je 6x10 mm? zurechtgeschnitten und mit den Halteclips auf
den Probenhaltern befestigt. Die Bestrahlung dauerte 12 Stunden bei einem durch-
schnittlichen Strahlstrom von etwa 1 p/A (entsprechend einem Teilchenstrom von etwa
3 - 10'? Teilchen/s). Die Folien wurden nach der RiickstoBimplantation nicht behan-
delt. Die Auswertung und die Diskussion dieses Tests und der folgenden Experimente
ist Gegenstand des nachsten Kapitels.



3.3. PROBENPRAPARATION 31

3.3 Probenpraparation

Zur Herstellung von PAC-Proben wurde die Strahlzeit auf 80 h ausgedehnt. Dies ist
knapp das vierfache der Lebensdauer des Mutterisotops “3Cr. Am Ende der Strahlzeit
stellt sich so ein Gleichgewicht ein, in dem genausoviele *8Cr-Kerne pro Zeiteinheit
zerfallen wie nachimplantiert werden. Bei einer Ausdehnung der Strahlzeit dariiberhin-
aus wiirden nur mehr langlebige Verunreinigungen in die Proben implantiert werden.
Der Strahlstrom betrug typischerweise etwa 1.5 A und sollte 2 A nicht iiberschrei-
ten. Titan ist ein relativ schlechter Warmeleiter; die Produktionsfolie wiirde sich zu
stark aufheizen und durchbrennen.

Eisen-Folien

Als Target oder Auffanger wurden Eisenfolien natiirlicher Isotopenzusammensetzung
unterschiedlicher Hersteller und Dicken verwendet. Sie wurden auf eine Flache von
ca. 6x10 mm? zugeschnitten. Die Folien wurden vor dem Einbau auf den Probenhalter
mit destilliertem Wasser und Aceton von eventuellen Verunreinigungen und Schutzbe-
schichtungen befreit und mit Aluminiumklebeband auf den Probenhaltern befestigt.
Die implantierte Flache wurde durch den Verzicht auf die sonst vorgesehenen Hal-
teclips vergroBert. Im AnschluB an die RiickstoBimplantation wurden die Folien mit
Aceton von Klebstoffresten befreit und in einem Rohrofen bei 500 °C eine Stunde lang
unter Vakuum (besser als 107> hPa) ausgeheilt. Dabei trat praktisch keine Aktivitit
aus den Proben aus.

Fast alle Messungen wurden an magnetisierten Folien durchgefiihrt. Sie wurden
vor dem Einbau mit einem starken Magneten (Feld ca. 1T) vormagnetisiert und
anschlieBend in einen speziellen Halter eingebaut. In diesem Halter befinden sich zwei
kleine Knopfmagnete, die ein Haltefeld von ca. 0.5 T erzeugen. So kann verhindert
werden, daB sich die Proben im Laufe der Messung entmagnetisieren.

Kobalt-Folien

Auch fiir die Messungen in Kobalt wurden Folien natiirlicher Zusammensetzung von
unterschiedlichen Herstellern mit einer Dicke von 10 um verwendet. Ihre GroBe betrug
ebenfalls ca. 6x10 mm?. Sie wurden wie die Eisenfolien behandelt, jedoch, um ein
ReiBen aufgrund ihrer geringeren Dicke zu verhindern, mit den Halteclips auf den
Haltern befestigt. Die in den Folien durch die RiickstoBimplantation verursachten
Gitterschaden wurden ebenfalls unter Vakuum eine Stunde lang bei 500 °C ausgeheilt.
Es war dabei kein Austreten von Aktivitdt zu beobachten. Die Kobaltfolien wurden
ebenfalls wie die Eisenfolien vormagnetisiert und anschlieBend im Haltefeld gemessen.
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Abbildung 3.5: Verbesserter Targethalter fiir RiickstoBimplantation. Der prinzipielle
Aufbau ist unverdndert, es sind jedoch drei Gruppen, je Produktionsfolie und Wirts-
material, hintereinander angeordnet. Die Halter sind in Abbildung 3.6 vergroBert dar-
gestellt.

3.4 Test eines neuen Produktionstargethalters

Da der Wirkungsquerschnitt fiir die Kernreaktion "*Ti(*He,xn)*¥Cr mit 8 mb im Maxi-
mum und die Lebensdauer des Isotops *3Cr relativ gering sind, war es in den bisherigen
Experimenten schwierig, eine ausreichende Menge an Sondenatomen zu erzeugen, um
in PAC-Messungen eine aussagekraftige Statistik zu bekommen.

Es wurde deshalb ein neues Produktionstarget entworfen, welches die simultane
Produktion von drei Proben ermdglicht (siehe Abbildung 3.5). Auf dem Messing-
sockel befinden sich sechs Schlitze, in die die verschiedenen Halter (Abbildung 3.6)
gesteckt werden. Sie werden dort durch eine Blattfeder fest in ihrer Position gehalten.
Durch diesen Mechanismus ist es besonders einfach, die Halter fiir die Bestiickung zu
entfernen und wieder einzubauen. Die Kollimatoren der Produktionsfolienhalter be-
sitzen in der Mitte eine 2 mm groBe Bohrung. Der erste Kollimator besteht aus dem
Element Tantal, welches sich durch seine hohe Kernladungszahl Z und seine hohe
Schmelztemperatur auszeichnet. Die hinteren Kollimatoren bestehen aus Aluminium,
da der Strahl hier bereits weitgehend kollimiert ist. Direkt hinter jedem Produktions-
folienhalter befindet sich ein Probenhalter. Die Probe kann wahlweise mit Schrauben
oder mit Klebeband darauf befestigt werden. Die Probenhalter besitzen in der Mit-
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Abbildung 3.6: Halter fiir die Produktionsfolie aus "*Ti (links), die Folie wird durch
einen Tantal- oder Aluminiumkollimator auf den Halter gepresst; Die Proben werden
auf einem weiteren Halter entweder mit Schrauben oder Klebefolie befestigt (rechts).
Die Halter werden einfach in den vorgesehenen Sockel gesteckt und durch eine Blatt-
feder in der richtigen Position gehalten.

te eine ca. 3mm groBe Bohrung, damit der Primarstrahl diese ungehindert passieren
kann. Die Probe kann so konzentrisch um diese Bohrung angeordnet werden, wodurch
sich der abgedeckte Raumwinkel gegeniiber dem alten Produktionshalter deutlich ver-
groBert (etwa doppelt so groB). Der verbleibende Primarstrahl wird nach dem letzten
Probenhalter in einem Kohlenstoff-Target gestoppt, welches vom Rest des Sockels
elektrisch isoliert ist. Es dient als Faraday-Cup und ermdglicht die Messung des nicht
verbrauchten 3He-Teilchenstroms.

Das neue Produktionstarget bietet gegeniiber dem alten einige weitere, wesent-
liche Verbesserungen. Der Einbau der Produktionsfolien aus "™Ti kann durch das
Stecksystem auBerhalb des Vakuumbehalters durchgefiihrt werden. Der korrekte Ein-
bau ist dadurch zum einen einfacher und zum anderen besser iiberpriifbar. Der aus-
genutzte Raumwinkel fiir die RiickstoBimplantation ist, wie bereits erwahnt, deutlich
groBer. Bei gleicher Strahlzeitdauer kdnnen somit mehr produzierte Sondenkerne ein-
gefangen und spater fiir Messungen genutzt werden. AuBerdem konnen bis zu drei
Experimente gleichzeitig stattfinden. Bei diinnen Metallfolien oder makroskopischen
Kdrnern/Kristallen besteht die Alternative, die drei Abschnitte zur Herstellung einer
einzigen Probe zu nutzen und die Anzahl implantierter Sondenkerne zu verdreifachen.

Dieser neue Produktionshalter wurde fiir einen Testlauf mit drei 5pum dicken
Produktionsfolien aus "' Ti und drei Folien als Proben bestiickt. Es handelte sich dabei
um zwei jeweils 10 um dicke Kobaltfolien natiirlicher Zusammensetzung mit einer
Reinheit von 99.95 % und eine 25 um dicke Nickelfolie natiirlicher Zusammensetzung
mit einer Reinheit von 99.99 %. Alle Folien wurden auf ca. 1.6x1.6 cm? zugeschnitten
und in der Mitte mit einem 4 mm groBen Loch versehen. Zur Befestigung auf den
Probenhaltern wurde Aluminiumklebeband verwendet. Die Folien wurden vor und
nach der RiickstoBimplantation mit Aceton gereinigt, um eventuelle Beschichtungs-,
Schmutz- und Klebstoffreste zu entfernen. AnschlieBend wurden sie unter Vakuum
(besser als 107®hPa) eine Stunde lang bei 500°C im Rohrofen ausgeheilt. Fiir die
Messungen wurden die Proben magnetisiert.






Kapitel 4

Auswertung

4.1 Messungen zur Effizienz der RiickstoBimplan-
tation

Von der unter Experimentbedingungen mit *Cr implantierten Aluminiumfolie wurden
im Abstand von 24 Stunden zwei -Spektren mit einem Germaniumdetektor unter
identischen duBeren Bedingungen aufgenommen. Es ist dadurch maoglich, das zeitliche
Verhalten der Intensitdt der einzelnen Energielinien zu beobachten und direkt zu
vergleichen. Abbildung 4.1 zeigt eines dieser v-Spektren. In Abbildung 4.2 sind die
Linienintensitaten der beiden Messungen direkt gegeniibergestellt.

Das Energiespektrum wird von der 511 keV-Linie der Paarvernichtung dominiert.
Sie stammt aus dem [3*-Zerfall von Reaktionsprodukten und macht sich spater in
Lebensdauerspektren durch eine Promptkurve bemerkbar. Auch die beiden Linien des
“8Cr mit 112 und 308keV sind klar zu erkennen. Der Vergleich der beiden Spek-
tren bestatigt diese Zuordnung: Die Halbierung der Linienintensitat innerhalb von
24 h passt gut zum Literaturwert von T3/, = 21.6 h [LED 78]. Die 420 keV-Linie be-
sitzt ebenfalls eine dhnliche Halbwertszeit. Es handelt sich hochstwahrscheinlich um
einen sogenannten Summenpeak. Summenpeaks sind ein elektronisches Artefakt und
werden bei Detektoren mit geringer Zeitauflosung, wie z.B. Germanium-Detektoren,
haufig in Zusammenhang mit Zerfallskaskaden beobachtet. Die Lebensdauer des Zwi-
schenniveaus ist dann entweder in der gleichen GréBenordnung oder kleiner als die
zeitliche Auflésung des Detektors.

Die 160 keV-Linie besitzt eine deutlich groBere Halbwertszeit. Sie ist dem Isotop
*'Sc (T2 = 3.4d) zuzuordnen, welches in dhnlichen Mengen wie das *®Cr implantiert
wird. Die 271 keV-Linie gehért zum Zerfall des **™Sc (T35 = 2.4d).

Nicht in diesem Spektrum zu sehen sind die Linien des *®V, dem Zerfallsprodukt
des *8Cr. Samtliche v-Uberginge besitzen eine Energie weit oberhalb von 511 keV. Sie
sind fiir PAC-Messungen nicht relevant, da die Nachweiseffizienz wegen der verwen-
deten Dicke der BaF,-Szintillatoren in diesem Energiebereich stark abnimmt. Die zum
Isotop %*Cr gehorende 320 keV-Linie ist aufgrund dessen niedriger Aktivitit ebenfalls

35
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Abbildung 4.1: y-Spektrum einer liber RiickstoB implantierten Aluminiumfolie aufge-
nommen mit einem Germanium-Detektor. Die 112 und 308 keV-Linien des *8Cr sind
deutlich zu beobachten.
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Abbildung 4.2: Die Abbildung zeigt das Verhalten der Intensititen der einzelnen ~-
Linien des obigen Spektrums. Ein zweites v-Spektrum wurde dazu im Abstand von
ca. 24 h aufgenommen. Die Intensitit der Linien des *Cr halbiert sich wie erwartet.
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nicht zu beobachten.

Aus dem Spektrum in Abbildung 4.1 kann auch auf das in die Proben implan-
tierte Isotopengemisch zuriickgerechnet werden. Abbildung 2.5 zeigt unter anderem
die Wirkungsquerschnitte fiir die Produktion der Isotope **mSc und #’Sc. Die Ver-
teilung der nach Bestrahlungsende in die Folie implantierten Isotope stimmt gut mit
den Verhéltnissen der Wirkungsquerschnitte iiberein. Die folgende Tabelle fasst die
Wirkungsquerschnitte fiir die oben genannten Isotope fiir die Reaktion "™ Ti(3He,x)X
bei 36 MeV zusammen. Bei dieser Energie wurde auch das Experiment durchgefiihrt,
welches die Ergebnisse im unteren Abschnitt der Tabelle lieferte.

Isotop 48Cr 4amge 47Sc

Produktionswirkungsquerschnitt: 8 mb 9 mb 5mb
(fur 36 MeV)

Normiert auf “8Cr: 1.0 1.1 0.6

Anzahl implantierter Kerne: 1.0 1.1 0.7
(normiert auf  “8Cr)

Das Verhaltnis der hier angegebenen Wirkungsquerschnitte wird durch das Experiment
bestatigt.

Mit dieser Probe wurden zusatzliche Messungen an der Dreidetektor-PAC-Anlage
durchgefiihrt. Etwa zwei Tage nach Bestrahlungsende wurde ein Lebensdauerspek-
trum aufgenommen. Die Einstellung der Energiefenster der SCA's hierfiir ist exem-
plarisch am ~-Spektrum in Abbildung 4.3 dargestellt. Das Lebensdauerspektrum be-
findet sich in Abbildung 4.4. Aus diesem Spektrum konnen eine Reihe fiir spatere
Messungen und deren Auswertung wichtige GroBen und Eigenschaften abgeschatzt
werden.

Die volle Halbwertsbreite der prompten Kurve gibt Aufschluss iiber die Zeitauflo-
sung der verwendeten PAC-Anlage. Sie betragt 0.82 ns. Am Ansatzpunkt der Lebens-
dauerkurve betragt die Breite der Prompten etwa 3 ns. Der Fit eines exponentiellen
Zerfalls an die Daten liefert eine Halbwertszeit von 6.92(4) ns fiir das Zwischenniveau,
den 27-Zustand des *8V. Das beobachtbare Zeitfenster betrigt fiir diese Messung et-
wa flinf Lebensdauern.

Das Vorhandensein einer prompten Kurve in einem Lebensdauerspektrum, welches
mit einer PAC-Anlage aufgenommen wurde, ist nicht ungewdhnlich. Verursacht wird
sie liberwiegend durch Compton-gestreute 511 keV-v-Quanten aus der Vernichtungs-
strahlung von Positronen. Die Positronen entstehen durch 3*-Zerfille von Kernen in
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Abbildung 4.3: Einstellung der Energiefenster der SCA's der 3-Detektoranlage fiir die
Aufnahme eines Lebensdauerspektrums der Sonde *4Cr/48V.
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Abbildung 4.4: Lebensdauerspektrum einer mit “Cr implantierten Aluminiumfolie.
Gefittet wurde ein exponentieller Zerfall. Die Zeiteichung betragt 0.1641 ns/Kanal.
Aus der vollen Halbwertsbreite der prompten Kurve ergibt sich die Zeitauflosung der

verwendeten Apparatur.
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der Probe selbst. Ihre Breite an der Stelle, wo die Kurve sichtbar in die Lebensdauer-
kurve abknickt, bestimmt den Zeitpunkt, ab dem die gemessenen Daten ausgewertet
werden konnen. Es ist {iblich bei der Auswertung solcher Spektren einen etwas groBe-
ren Sicherheitsabstand zu wahlen. Fiir alle hier durchgefiihrten Auswertungen betrug
dieser 5 ns und ist somit deutlich kleiner als bei Raether et al., die ihre Proben mittels
der , stacked-foil “-Technik hergestellt haben und fiir ihre Messungen 10 ns angeben
[RAE 87].
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4.2 PAC-Messungen

Um die Daten in konsistenter Weise fitten zu konnen, ist es notwendig, zunachst
den durch den Messaufbau bedingten Korrekturfaktor Q,, fiir den Anisotropiekoeffi-
zienten Ay, zu bestimmen. In einem ersten Durchgang wird deswegen der Anisotro-
piekoeffizient in allen Datensatzen mitgefittet und anschlieBend gemittelt. Fiir den
hier verwendeten Versuchsaufbau ergibt sich ein effektiver Anisotropiekoeffizient von
—0.042 in Ubereinstimmung mit der theoretischen Abschitzung aus Abschnitt 1.4.2.
Dieser wird fiir die endgiiltige Auswertung festgehalten.

Messungen in Eisenfolien

Abbildung 4.5 zeigt das R-Wert-Spektrum einer implantierten Eisenfolie. Die Folie
wurde fiir diese Messung nicht behandelt. Durch die kurze Halbwertszeit des Zwi-
schenniveaus (ca. 7.1 ns) und die verhaltnismé&Big geringe Anisotropie der y-v-Kaskade
ist das Zeitfenster fiir auswertbare Daten durch die Statistik auf etwa 50 ns begrenzt.
AuBerdem ist zu beachten, dass die ersten 3-5 ns eines Spektrums von der Prompten
der Lebensdauerspektren iiberlagert werden. Dies ist fast immer an starken Schwan-
kungen der Daten des R-Wertes in dem Bereich zu erkennen, der durch die gestrichelte
Linie markiert wird. Bei einer Kurvenanpassung ist es daher sinnvoll, diesen Bereich
ebenfalls zu meiden.

In der Abbildung ist deutlich der erwartete Verlauf fiir eine magnetisch nicht
ausgerichtete Folie zu erkennen (vgl. Abbildung 1.5). Es handelt sich dabei um die
Summe von zwei Cosinus-Termen mit einfacher und doppelter Larmor-Frequenz. Ein
Fit ergibt fiir die Larmor-Frequenz w;, = 93.4(2.5) Mrad/s. Es ist nicht moglich, eine
gesamte Periode der Stérung in dem begrenzten Zeitfenster zu beobachten.

Eine weitere Eisenfolie wurde mit einem starken Magneten (etwa 1 T) vormagneti-
siert und in einem schwacheren Haltefeld senkrecht zur Detektorebene gemessen (ca.
0.5T). Das Ergebnis ist in Abbildung 4.6 dargestellt. Die Kurvenanpassung zeigt, dass
es nur partiell gelungen ist, die Folie magnetisch auszurichten. Dies ist der Auswer-
tung aber nicht abtraglich, da lediglich die Larmor-Frequenz selbst von Bedeutung ist.
Der Fit liefert eine Larmor-Frequenz von 98.8(2.1) Mrad/s, vereinbar mit dem obigen
Ergebnis.

Uber alle Messungen gemittelt und unter der Annahme eines g-Faktors von g =
0.222(8) [RAE 87] entspricht dies einem magnetischen Hyperfeinfeld von 9.07(41) T
am Ort des Vanadiums.

Messungen in Kobaltfolien

Abbildung 4.7 zeigt die Ergebnisse der Messung einer Kobaltfolie. Die Frequenz ist
deutlich geringer als in Eisenfolien. Die Folie wurde ebenfalls mit einem starken Ma-
gneten vormagnetisiert und in einem Haltefeld gemessen. Dennoch ist es nicht ge-
lungen die WeiB'schen Bezirke der Probe auszurichten. Der Kurvenfit liefert eine
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Abbildung 4.5: R-Wert-Spektrum einer mit “8Cr implantierten und nicht magnetisier-
ten Eisenfolie. Der Fit ergibt eine Larmor-Frequenz von 93.4(2.5) Mrad/s.
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Abbildung 4.6: R-Wert-Spektrum einer mit *3Cr implantierten Eisenfolie im Magnet-
feld. Laut Fit betragt die Larmor-Frequenz 98.8(2.1) Mrad/s. Es ist nicht gelungen,
die Folie vollstandig magnetisch auszurichten.
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Abbildung 4.7: R-Wert-Spektrum einer mit “8Cr implantierten Kobaltfolie im Magnet-
feld. Es ist nicht gelungen, die WeiB'schen Bezirke auszurichten. Aus dem Fit ergibt

sich eine Larmor-Frequenz von 56.8(2.4) Mrad/s.
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Abbildung 4.8: R-Wert-Spektrum einer mit “8Cr implantierten und vollstindig ma-
gnetisierten Nickelfolie im Magnetfeld. Der Fit liefert eine Larmor-Frequenz von

11.3(0.7) Mrad/s.
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Larmor-Frequenz von 56.8(2.4) Mrad/s. Daraus ergibt sich ein magnetisches Hyper-
feinfeld von 5.34(30) T am Sondenort.

Messungen in Nickelfolien

Zur RiickstoBimplantation von “8Cr in eine Nickelfolie wurde das verbesserte Pro-
duktionstarget verwendet und getestet. Es war so moglich, geniigend *8Cr-Kerne in
die Folie zu implantieren, um in der anschlieBenden Messung bei ausreichender Sta-
tistik eine erwartete, noch viel langsamere Frequenz als in Kobalt beobachten zu
konnen. Das Ergebnis der Messung einer magnetisierten Nickelfolie befindet sich in
Abbildung 4.8. Es ist ein Abfall der Anisotropie zu erkennen. Der Fit liefert fiir die
Larmor-Frequenz 11.3 4+ 0.7 Mrad/s. Die gemessene Larmor-Frequenz entspricht ei-
nem magnetischen Hyperfeinfeld am Sondenort von 1.03(10) T.

*

AbschlieBend seien noch einmal die Ergebnisse aller im Rahmen dieser Arbeit durch-
gefiihrten Messungen in Eisen, Kobalt und Nickel in tabellarischer Form zusammen-
gefasst.

Ergebnisse der durchgefiihrten PAC-Messungen

Wirtsgitter w_[Mrad/s] 1Bl [T]
Eisen - nicht magnetisiert 93.4(2.5) 8.79(39)

96.4(3.0) 9.07(43)
Eisen - im Magnetfeld 97.3(2.7) 9.15(42)

98.8(2.1) 9.29(39)
Gewichteter Mittelwert 9.07(41)
Kobalt - im Magnetfeld 56.8(2.4) 5.34(30)

Nickel - im Magnetfeld 11(2) 1.0(2)
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4.3 Diskussion der Messergebnisse

Die Messung der magnetischen Hyperfeinfelder am Ort des Vanadiums wurden be-
reits 1964 mit verschiedenen Messmethoden durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in der
folgenden Tabelle zusammengefasst.

Literaturwerte fiir die Hyperfeinfelder an Vanadium

Wirtsgitter BHF("t) [T] Quelle

Eisen —8.73(3) [KOI 64], NMRan 5V
bei 77 K

Kobalt —4.8(1) [ASA 64], SE an 5V
bei 1.4 K

Nickel 0.75(2) [ASA 64], SE an 5V
bei 1.4 K

Samtliche Messungen wurden bei tiefen Temperaturen durchgefiihrt. Das Hyperfein-
feld in Eisen wurde mittels NMR-Messung bei einer Probentemperatur von 77 K be-
stimmt. Die Methode der NMR ermoglicht eine sehr genaue Messung solcher Hy-
perfeinfelder. Der angegebene Literaturwert kann daher als Referenzwert fiir die hier
durchgefiihrten Experimente betrachtet werden. Nicht ganz so genau wie die NMR-
Messung sind die Spin-Echo-Messungen (SE) an Kobalt und Nickel, die bei 1.4 K
durchgefiihrt wurden.

Um die durch Messung bei Raumtemperatur entstehenden Abweichungen ab-
zuschatzen, kann angenommen werden, dass die magnetischen Hyperfeinfelder ei-
ne dhnliche Temperaturabhangigkeit aufweisen wie die Sattigungsmagnetisierung der
Wirtsgitter. Die Abhangigkeiten fiir die drei hier betrachteten Ferromagnete Eisen,
Kobalt und Nickel sind in Abbildung 4.9 dargestellt. Fiir Eisen und Kobalt bleiben die
zu erwartenden Abweichungen fiir Messungen bei Raumtemperatur demnach gering.
Dies ist auf deren hohe Curie-Temperaturen von 1043 K bzw. 1388 K zuriickzufiihren.
Nickel hingegen besitzt mit 631 K eine deutlich niedrigere Curie-Temperatur. Es wird
daher eine Verminderung des gemessenen Hyperfeinfeldes um etwa 7 % erwartet. Die
gemessenen Hyperfeinfelder werden deswegen anhand dieser Daten auf die Tempera-
turen extrapoliert, fiir die die Literaturwerte gemessen wurden.
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Abbildung 4.9: Temperaturabhangigkeit der auf 7" = 0 K normierten Sattigungsma-
gnetisierung o fiir die Elemente Eisen (a), Kobalt (b) und Nickel (c). Der Punkt fiir
Raumtemperatur (RT) ist jeweils durch einen Pfeil markiert. [LAN 86]
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In Eisen

Fir Raumtemperatur ergibt sich aus der Mittelung iliber die einzelnen Messungen
ein magnetisches Hyperfeinfeld von 9.07(41) T, das aber noch auf 77 K extrapoliert
werden muss. Es ergibt sich 9.24(42) T in Ubereinstimmung mit dem Literaturwert
von 8.73(3) T.

In Kobalt

Das gemessene magnetische Hyperfeinfeld im Kobaltwirtsgitter am Ort des Vanadi-
ums betrdgt 5.34(30) T. Nach der Korrektur auf 1.4K ergibt sich 5.40(30) T. Der
Wert zeigt zwar eine gewisse Abweichung zum Literaturwert von 4.8(1) T aus Spin-
Echo-Messungen bleibt aber im Rahmen seines Fehlers vereinbar. Bei dem hier ange-
gebenen Fehler handelt es sich lediglich um den Fehler des Fits. Nicht darin beriick-
sichtigt werden systematische Fehler, die durch die Uberlagerung des inneren und des
externen Magnetfelds entstehen und noch diskutiert werden.

In Nickel

In Nickel wird fiir das Hyperfeinfeld ein Wert von 0.75(2) T angegeben. Die hier
durchgefiihrte Messung ergibt fiir das Hyperfeinfeld 1.0(1) T. Durch die Extrapolation
auf 1.4 K ergibt sich in diesem Fall 1.1(1) T. Es ist hier eine deutliche Abweichung zu
beobachten. Die Korrektur dieses Wertes um das externe Magnetfeld ist nicht moglich,
weil das Vorzeichen des magnetischen Hyperfeinfelds in Nickel nicht bekannt ist.

AuBerdem darf die Unsicherheit dieses Wertes nicht unterschatzt werden. Bei der-
art langsamen Frequenzen gewinnen Fehler bei der Zufilligenkorrektur (vgl. Abschnitt
1.4.1) und geringfligige geometrische Dejustierungen der Probe in der Messapparatur
an Gewicht und konnen das Ergebnis stark verfalschen.

Madogliche systematische Fehlerquellen

Die Kobaltproben und einige Eisenproben wurden in einem externen Magnetfeld ge-
messen. Es zeigte sich jedoch, dass es bei den bisherigen Experimenten nicht gelun-
gen ist, die Proben vollstandig auszurichten. Fiir den Fall einer Probe im &duBeren
Magnetfeld, die nicht oder nur teilweise magnetisch ausgerichtet ist, ist eine exak-
te mathematische Beschreibung der R-Wert Spektren schwierig. Praktisch wird in
solchen Fillen fiir den nicht ausgerichteten Sondenanteil eine Verbreiterung der Fre-
quenzverteilung beobachtet. Diese Verbreiterung fiihrt hier zu einem weiteren, nicht
zu vernachldssigenden Fehlerbeitrag, der sich auf etwa 10 % belauft.

Kobalt besitzt bei Raumtemperatur eine hexagonal-dichte Kristallstruktur. Sie ist
zwar einer kubischen Struktur sehr nahe, dennoch konnen dadurch elektrische Feldgra-
dienten am Sondenort induziert werden. Die Sonde erfdhrt dann eine , kombinierte*
Wechselwirkung. Ublicherweise spielt der elektrische Anteil der Wechselwirkung in
Kobalt jedoch nur eine untergeordnete Rolle.
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*

Der von Raether und Lieb angegebene g-Faktor des 2*-Zwischenniveaus von 0.222(8)
[RAE 87] weicht von dem urspriinglich von Auerbach et al. gemessenen g-Faktor
von 0.188(17) [AUE 67] deutlich ab. Im Rahmen ihrer Fehler widersprechen sich
die beiden Werte allerdings nicht. Die Auswertung der magnetischen Hyperfeinfelder
wurde deshalb auch mit dem g-Faktor von Auerbach et al. durchgefiihrt, es sind
dabei jedoch groBe systematische Abweichungen zwischen den hier gemessenen und
den erwarteten Hyperfeinfeldern zu beobachten. Die hier durchgefiihrten Messungen
bestatigen also den Wert von Raether und Lieb.
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Abbildung 4.10: R-Wert-Spektrum einer mit “8Cr implantierten Kobaltfolie. Die Folie
wurde im Magnetfeld (ca. 0.5T) und mit Detektoren unter +135° gemessen. Aus

der Steigung der Fit-Kurve zum Zeitpunkt t = Ons kann auf das Vorzeichen des
magnetischen Hyperfeinfelds geschlossen werden.

4.4 Messung des Vorzeichens von Byr

Fiir die Bestimmung des Vorzeichens des magnetischen Hyperfeinfelds in Kobalt wur-
den die Stop-Detektoren unter £135° zum Start-Detektor aufgestellt. Aus Platz-
griinden muB dabei auf die Aufstellung eines vierten Detektors verzichtet werden.
Die Probe wurde mit einem starken Magneten vormagnetisiert und anschlieBend in
einem Haltefeld von ca. 0.5 T gemessen. Die nicht magnetisierten Sonden tragen bei
dieser Detektorgeometrie nicht zum R-Wert Spektrum bei, welches in Abbildung 4.10
dargestellt ist.

Aufgrund der Verwendung von nur vier der acht in Abbildung 1.4 dargestellten
Lebensdauerspektren konnte eine elektronische Stérung auf den Messdaten nicht eli-
miniert werden. Deswegen und wegen der nicht ausreichenden Statistik wurde darauf
verzichtet, einen Wert fiir die Larmor-Frequenz zu bestimmen. Allerdings kann aus der
negativen Steigung zum Zeitpunkt t = 0 ns das Vorzeichen der Prazession bestimmt
werden: wy, > 0. Daraus ergibt sich fiir Byr gemaB der Definition der Lamor-Frequenz
ein negatives Vorzeichen (der g-Faktor ist hier positiv). Dies stimmt mit dem Litera-
turwert [ASA 64] iiberein.
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4.5 Starke der Proben

Zusiatzlich zu den durchgefiihrten PAC-Messungen wurden von den mit *Cr implan-
tierten Proben ~-Spektren aufgenommen. Aus diesen Spektren kann auf die Anzahl in
der Probe vorhandener Kerne direkt nach Bestrahlungsende zuriickgerechnet werden.
Fiir die Analysen wurde hier die 112 keV-~-Linie gewahlt, da sie mit keiner weiteren
Linie iiberlappt. Sie wird zu 96 % bevélkert. Beriicksichtigt wurden auBerdem der vom
Detektor abgedeckte Raumwinkel, die Detektoreffizienz und die seit dem Ende der
Probenherstellung verstrichene Zeit. Die folgende Tabelle zeigt die Anzahl vorhande-
ner *Cr-Kerne direkt nach dem Ende der Probenherstellung und die entsprechende
vom “8Cr ausgehende Aktivitit verschiedener Proben. Dabei werden insbesondere die
mit altem und neuem Produktionstarget erzielten Mengen verglichen. In der rechten
Spalte der Tabelle befindet sich das Stromintegral der jeweiligen Strahlzeit. Es handelt
sich dabei um die elektrische Ladung, die iiber die Strahlzeit im Kohlenstoffstopper
deponiert wurde.

Literaturwerte fiir die Hyperfeinfelder an Vanadium

Probe Anzahl 48Cr-Aktivitat Stromintegral der
implantierter 48Cr [kBq] Strahlzeit [C]
CrCo #2 2.0-10° 25.3 0.20
CrFe #3 2.3-10° 29.6 0.32
. 9

CrCo #3 3.9-10 50.6 } 0.30
hergestellt in einer Strahlzeit

CrNi #1 46-10° 59.6

Die Fehler der obigen Angaben zum “8Cr belaufen sich auf etwa 20-30 % und stam-
men vornehmlich aus Ungenauigkeiten beim Bestimmen des Abstands von Probe zu
Detektor.

Bei der Auswertung ist zu beachten, dass die Proben CrCo #3 und CrNi #1 gleich-
zeitig hergestellt wurden. AuBerdem wurden fiir die Probe CrCo #3 zwei Kobaltfolien
zusammengefasst, wahrend die Probe CrNi #1 nur aus einer Nickelfolie bestand. Der
Vergleich zeigt, dass es mit dem neuen Probenhalter auf Anhieb gelungen ist, mit
einer Bestrahlung insgesamt etwa viermal soviel *®Cr-Kerne wie in die besten bisher
hergestellten Proben zu implantieren. Der Vergleich der Stromintegrale schlieBt aus,
dass dies auf einen unterschiedlichen Verlauf der Strahlzeiten zuriickzufiihren ist.
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Auffallend ist, dass beide Kobaltfolien zusammen nicht die doppelte Aktivitat
aufweisen wie die einzelne Nickelfolie. Bei der Herstellung der Proben fiir das neue
Produktionstarget miissen diese in der Mitte mit einem etwa 3-4 mm groBen Loch
versehen werden. Aufgrund der sproden Werkstoffeigenschaften der Kobaltfolien ist
es nicht gelungen, das Loch sauber auszuschneiden, sodass die Folien an einigen
Stellen leicht eingerissen sind. Dadurch verringerte sich der ausgenutzte Raumwinkel
in einem Bereich, in dem sonst relativ viele *3Cr-Kerne implantiert worden wiren (vgl.
Abbildung 3.4).



Kapitel 5

Zusammenfassung und Ausblick

Diese Arbeit befasst sich mit der Produktion des Sondenkerns fiir gestorte y-v-Winkel-
korrelation “8Cr/*®V und dessen RiickstoBimplantation in Proben. Die Effizienz der
Implantation und die Eigenschaften des Sondenkerns wurden unter anderem mit der
Methode der gestorten y-v-Winkelkorrelation (PAC) tiberpriift. Dazu wurden die ma-
gnetischen Hyperfeinfelder von Eisen, Kobalt und Nickel am Ort des *3V nachgemes-
sen.

Fiir die Produktion der Sonde wurde die Kernreaktion "*Ti(3He,xn)*Cr verwen-
det. Hauptziel war es, durch die Optimierung der RiickstoBimplantation die Pro-
benstarke um ein Vielfaches zu verbessern. AuBerdem sollte der Umgang mit der fiir
Bonn neuen PAC-Sonde “4Cr/*8V erprobt werden.

Die Handhabung der Sonde bereitete keinerlei Probleme. Durch die eingefiihrten
Verbesserungen in der Probenherstellung ist im Laufe dieser Arbeit die in die Proben
implantierte Aktivitat vervierfacht worden. Dadurch ist — in begrenztem MaBe — so-
gar die Durchfiihrung von Messprogrammen moglich. Eine weitere Verbesserung um
nochmals einen Faktor zwei bis drei scheint derzeit realistisch.

Die gemessenen Larmor-Frequenzen und die sich daraus ergebenden magnetischen
Hyperfeinfelder sind weitgehend mit den Literaturwerten vereinbar. Fiir Kobalt war
es sogar moglich das Vorzeichen des Hyperfeinfelds zu bestatigen. Bei den Unter-
suchungen in Eisen- und Kobaltfolien ist es jedoch bei den ersten Messungen nicht
gelungen, das Wirtsgitter vollstandig magnetisch auszurichten, wodurch die Auswer-
tung der Messergebnisse erschwert wird.

In einem neuen Anlauf sollten diese Messungen in einem starkeren externen Ma-
gnetfeld wiederholt werden. Ebenso ware die Verifikation des Vorzeichens des magne-
tischen Hyperfeinfelds in Nickel denkbar. Bisher sind dazu nur theoretische Berech-
nungen bekannt.

Der Einfluss einer eventuellen elektrischen Wechselwirkung im Falle des Wirtsgit-
ters Kobalt kdnnte ebenfalls ndher untersucht werden. Dazu miisste zunachst einmal
das Quadrupolmoment des 27-Zwischenniveaus bestimmt werden.

Vielversprechend ist die Untersuchung von magnetischen Halbleitern wie CdCr,Sey,
fiir die Chrom eine ideale Sonde ware. Berechnungen lassen hier besonders starke ma-
gnetische Hyperfeinfelder erwarten.
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