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Leirasa: A modern szilardtestkutatas elengedhetetlen eszkozei a nagy érzékenységii
spektrométerek. Jelenleg, a kutatasainkban szamos olyan probléméan dolgozunk, ami
az elektron spin rezonancia spektrométeriink fejlesztését igényeli. Az egyik probléma
vizsgalatara. A maésik problémank az alkalmazott 9 GHz-es mikrohullamu tér frek-
vencigjanak novelése 35 GHz-re, a berendezés mégneses tér felbontasat ezéltal

négyszeresére novelve. A spektrométer fejlesztése mellett a nanoszerkezetli anyagok
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1. fejezet

Bevezeto

A modern szilardtestkutatas elengedhetetlen eszkozei a nagy érzékenységii spekt-
rométerek. A BME Fizika Tanszék ESR laboratériumanak kutatasaiban szamos olyan
probléma meriilt fel, amely a rendelkezésre allé elektron spin rezonancia (ESR) spekt-
rométer fejlesztését igényli. Az ESR berendezés legfontosabb részei a mikrohullamu hid,
a mikrohulldmu rezonator tireg a hozza tartozo csatoléelemmel, ebben a mégneses te-
ret modulaléd tekercs, illetve a nagy, kiilsé sztatikus teret 1étrehozé maéagnes és ennek
hullamu treg készitését, és ujfajta csatoléelem elkészitését és karakterizaldsat mutatom
be a tovabbiakban. A mikrohulldimu rendszer lényege, hogy a vizsgalt mintdt nagy in-

tenzitast mikrohullamu térbe helyezziik, majd a tapasztalt elnyelést mérjiik.

1.1. Igény nagy magneses modulaciora

« sz

mutatd fémek vizsgalatdara. Ez volt az elsé célom a szakdolgozatom készitése soran. A
méréshez nagy modulacids teret igénylé mintara példa a céziummal dopolt grafitpor
(CsCsg), amelyen az ESR eszkoz jelenlegi dllapotdban nem sikeriilt mérést végezni, mert
a minta jele nem volt elég nagy a mérés soran tapasztalt hattérhez képest, valamint
az anyag ESR jelének szélessége kozel 50mT (500 G). A moduldciés mégneses teret
indukal6 tekercsben folyé aramot létrehozé erdsité maximélis kimenetét elértiik, ezért

a valtoztatasokat magan a tekercsen kellett elvégezni.

1.2. Uj mikrohulldmd ireg tervezésének elsajatitasa

Az ESR méréshez felhaszndlt mikrohullamu tiregek idealis koriilmények kozott

ugynevezett kritikus csatolasban miikodnek, azaz rezonancian a visszavert teljesitmény
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nulla. Azonban a kritikus csatolas nem érhet6 el a jelenlegi tiregekkel minden esetben,
illetve nem megoldott a csatolas nagysaganak széles tartomanyban torténé valtoztatasa
sem. Emellett, a jelenlegi berendezés csatoléelemei mechanikailag bonyolult felépitésiiek,
azonban az irodalomban leirtak 1ényegesen egyszeriibb konstrukciot is lehetévé tesznek
([1] és [2]). Ennek sziikségessége kozvetleniil azért mertlt fel, mert a hasznalatban 1év6
iregek mindegyike a sokéves haszndlat utan olyan mértékben szennyezodott, hogy az
mar bizonyos, alacsony intenzitdsu jelet adé mintak esetén zavarova valt. Célom az
volt, hogy a rendelkezésre all6 iiregekhez hasonlé olyan iireget tervezzek meg, amely
hasznalhatd jo mindségii spektrumok felvételére, illetve a korabban emlitett nagy mo-
dulacié elérheté benne. Emellett, az ESR laboratérium szaméra igen fontos annak a
tudasnak az elsajatitasa is, hogyan lehet ESR iireget sajat eronkbol megépiteni és ka-

rakterizalni.

1.3. Ujfajta, mikrohullami iireg csatoléelem ter-

vezése

A mikrohullamok tregbe val6 becsatolasiban a kihivast az jelenti, hogy a
hullamvezetovel odavezetett mikrohullamot minél inkabb zart iiregbe szeretnénk bejut-
tatni, anélkiil hogy reflexiét tapasztalnank rola. Szakdolgozatom készitése soran a mikro-
hullamok becsatoldsanak elméletét tekintettem at, és dolgoztam fel. A kozvetlen célom
az volt, hogy az 10j treghez olyan csatoloelemet tervezzek, mellyel elérheto a csatolés
ugyanabban az intervallumban, mint a mar rendelkezésre all6 csatoléelemekkel, azonban
amelnek a felépitése lényegesen egyszeriibb. Fontos, hogy a jovoben 1ij csatolérendszerek

megépitése az itt megszerzett ismeretek felhasznalasaval mar gordiilékeny legyen.



2. fejezet

Elméleti alapok

2.1. Elektron spin rezonancia spektrométer

2.1.1. Az ESR spektroszkoépia alapjai

Az elektron spin rezonancia (ESR) spektrometria a paramagneses rezonancia je-
lenségén alapulé modszer. Mivel érintésmentes eljaras, alkalmazhatd levegbérzékeny
mintdk vizsgalatara is.

Az ESR alapja a magneses rezonancia jelensége, amely a magneses térben felhasadd
energianivok kozti atmeneten alapszik. Ennek lényege, hogy maéagneses térbe helyezve
egy elektron spinje, és ennek kovetkezményeként magneses momentuma kétféle iranyba
allhat be. A két allapot kozott energiakiilonbség van, amit az allapotok leirasaban figye-
lembe kell venni. A két allapot kozotti atmenet lehetséges a megfelel6 energiaju foton

elnyelésével.
hw=AFE = g.upB (2.1)

ahol g. az elektron g-faktora, up = 9,27 - 1072* J/T a Bohr-magneton.

2.1.2. A Bloch-egyenletek

A mikrohullamok abszorpciéjanak leirdsara szolgdlé fenomenologikus elektrodina-
mikai egyenletek a Bloch-egyenletek ([3]). Ezek felirdsdhoz tekintsikk egy rendszer
magnesességének viselkedését kiilsé6 magneses térben. A magnesezettség mozgasegyenlete
a klasszikus elektrodinamika alapjan a kévetkezo:

d (M)
e [(M) x By (2.2)

Azt latjuk, hogy a kiils6 méagneses térben a magnesezettség precesszal a kilsd tér
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koril wy, = ~v.Bg-vel, az tin. Larmor-korfrekvenciaval. Az ESR moddszer esetében figye-
lembe kell venni, hogy nem egyszertien a kiilsé z-irany, sztatikus Bg magneses tér van
jelen, hanem a gerjesztés szerepét jatszo elektromagneses hullamok altal kialakitott tér is.
A mikrohullamt forrasbdl linearisan polarizalt hullimokat kiildiink az tiregre, azonban
a linedrisan polarizalt hullamot alkoté cirkularisan polarizalt komponensek egyike fog
csak abszorpcidhoz vezetni. Ezt tgy fogjuk kezelni, mint egy —we, szogsebességvektorral,

xy-sikban forgd By perturbald tér. Tehat az idoben véltozé magneses tér:

B(t) = By + By = B; cos(wt)e, — By sin(wt)e, + Bye, (2.3)

Emellett azt is észre kell venni, hogy az 2.2 eredményben nem vettiik még figyelembe
a relaxdaciés folyamatokat, amelyekben a magnesezettség kolecsonhatasok soran relaxél,
és a precesszié elhal. Ennek fényében tehat az egyenleteket még tgy kell kiegésziteni,
hogy a mégnesezettség bizonyos id6 elteltével a mégneses térrel egy irdnyba (z-irdny)

all be, és igy eléri az M, egyensulyi érteket:

dM.(1)
dt

My — M. ()
T

=7.[M x BJ. + (2.4)

Hasonlé megfontolasok alapjan az z- és y-iranyd komponenseknek el kell tiinnitik, tehat

a relaxacio itt My|,, = 0 értékbe torténik:

WD _ < B, - el (25
Y T (2:6)

A kapott 2.4, 2.5 és 2.6 egyenletek az tin. Bloch-egyenletek, ahol T7 a z-iranyu re-
laxacios idO, amelyet a spin-racs kolcsonhatas hatdroz meg, mig T, az xy-sikbeli re-
laxéaciés ido, ami a spin-spin kolesonhatasokkal all kapcsolatban. Hangsilyozando, hogy
ezek az Osszefliggések empirikus megfontolasok eredményei, ezt mutatja, hogy az erede-
tileg felirt egyenletek nem kiilonboztették meg Ti-et és Th-t, és csak késobb finomodott

a paraméterek kezelése.

A megoldashoz ezen csatolt egyenleteket egy 2 = —we,-vel forgd rendszerben irjuk
fel, tehat egy olyan rendszerben, amiben a forgd Bi-et kovetjiikk. Ha az egyenleteket
ebben, a ’-vel jelolt, forgd rendszerben, a tranziensektol eltekintve stacioner megoldast

keresve, abban az esetben ha az tn. mikrohullamu telités nem lép fel, akkor a mért
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magnesezettség x és y iranyd komponense, amennyiben a jel nem telitodik:

1 (wo — W)TQ
M, = —xowoT: B 2.7
x ,UOXO 0 21+(w0 —W2TE 1 (2.7)
1 1
M) = — T B 2.8
Y 1o Xowotay (wo — w)?T2 " (28)

Itt az egyensiilyi magnesezettségbe behelyettesitettiik My = XZ—fO-t, ahol Yo a sztatikus
spin szuszceptibilitas és wy = 7. By.
A kapott megoldast felirjuk a laboratorium &all6 rendszerében, igy az a kovet-

kezoképpen néz ki:
M, (t) = M, cos(wt) + M, sin(wt) (2.9)

Tudjuk, hogy M; és M, is ardnyos B,,-val, ahol az ardnyossdgi tényez6k a szuszcep-

tibilitasok. Tehat a 2.9-cel 0sszevetve a magnesezettség a kdvetkezoképp irhato:
M,(t) = (x' cos(wt) + x" sin(wt)) By, (2.10)

Linearisan polarizalt hullimokat alkalmazunk, azaz B,(t) = B,, cos(wt), tovabba
B,, = 2By, a hulldmok cirkularis polarizdltsaga miatt. Ha ennek tudataban osszevetjiik

2.7-t és 2.8-t a 2.9-cel megkapjuk a y’ és x” szuszceptibilitdsokat:

/ Xo (wo — w)T
= —woT: 2.11
X' (w) o Wot27 T (w — wo)?T2 ( )
1
') = Ty (2.12)

2 1 + ((,d — WO>2T22

Ez a két tag oOsszevonhatd egy komplex szuszceptibilitasba, ahol Y’ az elekt-

romagneses hullamok diszperzidjara, mig a x” a hullamok abszorpcidjara jellemzo:
x=x—ix" (2.13)

Ezeket abrazolva lathatd, hogy a szuszceptibilitasok a statisztikus fizikabol ismert
rugalmas és disszipativ valasznak feleltethetok meg.

A fenti leirds NMR-re (Nuclear Magnetic Resonance) vonatkozik, ESR esetén egy ki-
csit masként kell az egyenleteket kezelni. Az ESR méréstechnikajaban technikai okokbél
nem a mikrohullamu forras altal az tiregre rakényszeritett frekvenciat valtoztatjuk, mivel
ezt nem tudnank megfelel6 pontossaggal kezelni. Emellett a frekvencia valtoztatasaval
a forras teljesitménye, és ezaltal az 6sszes mikrohullamu elem jellemzdje is valtozik. fgy
az €eloz6 elrendezéshez képest a forrasbol érkezé elektromagneses hullamok frekvenciaja

allando, és By-t valtoztatjuk. igy lényegében w és wy helyet cserél, azaz a rezonancia a
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1.0 o

0.5+

0.0 4

Szuszceptibilitasok - 1’ és 4"

— " (B-B)T,)
— ' (B-B)T)

-0.5

1 (B-B)T,

2.1. abra. A szuszceptibilitas valos és képzetes része a magneses tér fiiggvényében

forrasbol érkezo hullamok w frekvencidjanak megfelel6 felhasadasnal fog bekovetkezni. A
giromagneses faktorral at tudunk térni w = v B alapjan a magneses térre, mint valtozora.
Hasonl6an itt is megjelenik a rezonanciafrekvencidnak megfelelé Bj* magneses tér. Itt

mar csak az abszorpciora jellemzd viselkedést tiintetjiik fel, mivel ezt fogjuk mérni.

1
I+ (By — By T3

N'(B) = XyppeT,

. (2.14)

A 2.14 6sszefliggésbdl belathatd, az abszorpciot egy un. Lorentz-fliggvény irja le:

1 w 1 1
f@) =1 L) =T s = IWH<_>2 (2.15)

w

Itt f(z) egy w vonalszélességli Lorentz-fiiggvény, mig L(z) egy normalt Lo-
rentz fuggvény (:f: L(z)dx = 1). Ezt Osszehasonlitva a Bloch-egyenletekbél addodott
Osszefiiggéssel (2.14) megkaphatjuk, hogy a gorbe jellemz6 paraméterei milyen fizi-
kai mennyiségekkel allnak kapcsolatban. A szuszceptibilitds a normalt goérbe I pa-

raméterében jelenik meg, azaz a Lorentz-gorbe alatti teriilettel aranyos.

™

I
2

Br*xo (2.16)

Az 6sszehasonlitasbol latszik, hogy a félértékszélesség forditottan ardanyos az xy-sikra

érvényes Ty relaxacios idével:

W= (2.17)
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2.1.3. Az ESR berendezés

A laborban egy Jeol gyartméanyu, X-sdavi (kb. 10 GHz) spektrométer &ll rendel-

kezésre. A spektrométer alapvetd felépitése a 2.2. dbran lathatd. Két parhuzamos

Ditferencialerdsitd

Detektor

Irany csatald [ f
' : : I Attenuator 2
Magnesas tér

Mikrzhullzmo z Cirkubaton szabalyzo
TiTRs sz =14

i Hall-szonda [— w
Tekercs —p» '—_:_?9 l y
031 —I

Maodulacios tekeros

Lock-in - = Y

Ki

— X

2.2. abra. Az X savi ESR spektrométer felépitése

magneses teret Osszegziink, a nagy magneses tér DC terét és a modulacios tekercs AC
terét. A DC teret Hall-szondéval mérjiik, a spektrumok felvételekor ez az adatsor egyik
komponense. A modulaciés tekercsre kapcsolt jelet egy Lock-in erésité (SR830, Stan-
ford instruments) fiiggvénygenerator kimenetére kapcsoljuk A Lock-in erésité bemenete
a detektorrdl kapott jel. Ezzel a detektor jelébdl a moduléacié frekvenciaji komponenst
emeljiik ki, tehat a magneses tér valtozasabdl eredd jelet kapjuk meg. A Lock-in erdsité
kimenete a spektrum mésik komponense.

A mikrohullamokat egy véltoztathaté frekvenciaji mikrohullamu forrasbél nyerjik. A
mikrohullamokat kettéosztjuk egy iranycsatoloval, és az abran 2-es attenuatorhoz tar-
tozo agon folyé hullamokat engedjik az iiregre. Ezen az agon allithaté a hullamok
teljesitménye. A cirkuldtornak nevezett eszkoz felelés azért, hogy a forrasbél kapott
hullamokat az tireg felé, az tiregrél visszavert hullamokat pedig a detektor irdnyaba
irdnyitsa. A csatoléelem allitasaval kritikus csatolas allithatd be az tiregre, azaz reflexio
nem tapasztalhat6. Ha a magneses tér valtozasa miatt az iiregbe helyezett minta el-
nyelési tulajdonsagai médosulnak, mas mértéki reflexiot kapunk az tiregrol.

Az 1l-es agat referencidnak nevezziik, egy fazistolas utdn osszegezziik az iiregrél kapott
mikrohullamokkal. A fazistolassal elérhetd, hogy a két agon érkezdé mikrohulldmokat azo-
nos fazisban adjuk ossze (a két 4gon a mikrohulldmok koherensek). A két ag 6sszeadaséara

egy “magic Tee”-nek nevezett eszkoz hasznalhaté. A magic tee két kimenetén a mikro-



8 2.1. Elektron spin rezonancia spektrométer

hullamok ellentétes fazisban vannak, ezért a két kimeneten érkezo jel Osszeadasara egy
differencidler6sité hasznalhato. A referenciadggal érjiik el, hogy a detektoron az idedlis

miikodéshez sziikséges munkaponti teljesitményt kapjunk.
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2.2. Mikrohullamtu technika alapjai

Mikrohullamoknak nevezziik azokat az elektromagneses hullamokat, amelyek frek-
vencidja a 0,3 GHz-300 GHz-es tartomanyban van. Az altalam hasznalt spektrométer az
X-savban (8 GHz-12 GHz) mtikodik. A forrdssal 8,8 GHz-9,6 Ghz-es tartomanyban lehet
mikrohullamokat generalni, melyek hulldimhossza 3 cm nagysagrendii. A mikrohullamu
rendszerek tulajdonsdgainak leirdsat a [4] konyvre alapoztam. Mikrohulldmi rendsze-
rekben nem hasznélhatéak hagyomanyos daramkori elemek, ezeken a veszteség tiul nagy,

illetve a hagyomanyos aramkorok leirasanal hasznalatos modszerek sem alkalmazhatéak.

2.2.1. HullAmvezetok

A mikrohullamok tovabbitasahoz két fajta hullamvezetét hasznaltam. Az elsd
egy téglalap keresztmetszetll tlireges vezetd rud. A vezeto szélessége kb. hullamhossz
nagysagrendi. Ez a fajta hullamvezet6 a 2.3. abran lathato, a szaggatott vektorok jelzik
a magneses teret, a lapra meroleges vektorok jelzik az elektromos teret.

A miésik tipus a koaxialis hullaimvezetd, ebben egy belso vezetét dielektrikum vesz
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2.3. dbra. TE10 hullamvezetSben felépiilé elektromdagneses tér ([4] utén)

korbe, majd a kiils6 arnyékolas, ami a fold potencidlon van. Errdl egy szemlélteto kép
a 2.4. abran lathat6. A szaggatott vonalak jelzik a magneses teret, a folytonos vonalak

az elektromos teret. A két fajta hullamvezetd kozott lehetoség van konverzidra.

2.4. dbra. Koaxiélis hullamvezet&ben felépiil$ elektromagneses tér ([4])
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2.2.2. Mikrohullam iiregek

A mikrohullamu iiregek hagyoményos aramkori megfelel6je egy RLC kor. Az ilyen

koroket leird differencialegyenlet a kovetkezo.
U=L(dl/dt)+ RI+q/C (2.18)

ahol Taz aram, ¢ a kondenzator toltése.

Egy ilyen rendszer impedanciaja fiigg a gerjeszto frekvenciatol:

1/2

Z =R+ (WL — 1/wC)’] (2.19)

Nagyobb frekvencidnal az 1/wC-s tag elhanyagolhato.
Maximalis aramerosséget akkor kapunk, ha egy adott frekvencian gerjesztjiikk a rend-
szert. Jésagi tényezének (Q) nevezzitk a kovetkezét, ha wy = 1/ (LC)Y? a rezonancia

korfrekvencia:

a rendszerben tarolt energia

Q =woL/R =1/RwyC =27 (2.20)

egy periédusban disszipalt energia
Ha azt vizsgaljuk, hogy egyes frekvencidkon mekkora a kialakulé aramerosség értéke, egy
rezonancia-fliggvényt kapunk. A josagot kifejezhetjiik ennek a fiiggvénynek az alakjaval,

ha f,. a rezonanciafrekvencia, és Af a fliggvény félértékszélessége:

_

Q=3

(2.21)

Mikrohullamt frekvencidkon nem hasznalhaté a hagyomanyos aramkori elemekbol allo
RLC kor, rezondns rendszerként egy jol vezeté anyagbdl (pl. vorosréz) készilt tireg
hasznalhat6, amelynek térbeli kiterjedése 6sszemérheté a mikrohullam hullamhosszaval.
A rezonancia-frekvencian gerjesztve egy iireg képes allohullam médust fenntartani, ami
a falakrol visszaver6do hullamok Osszeadddasabol ered. Egy tiregben tobb fajta modus
tud felépiilni, ezeket a mdédusokat az iireg alakja és méretei hatarozzak meg. Az iiregeket
az alapmédusuk alapjan nevezziik el (pl. TEO11 vagy TE102). Az iiregekben a mikro-
hullamu tér felépitését egy hullamvezetéhoz vald csatolassal oldjuk meg. A csatolaskor
figyelni kell az iiregben, illetve a hullamvezetoben felépiil6 modusok kozti kapcsolatra,

amit ugy neveziink, hogy a hulldimvezet6 a neki megfelel6 médust gerjeszti. (2.5. abra).
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2.5. abra. Csatolas a TEQ11 hengeres mikrohulldmu iireghez (szaggatott: mégneses tér,
folytonos: elektromos tér) ([4] utan)
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2.3. AFC: automatic frequency control

Az ESR spektrométer hasznalata kozben fontos, hogy az iireg rezonanciafrek-
venciajaval azonos frekvenciaju mikrohullamot allitsunk el6 a forrassal. Ez kiilénosen
komoly probléma lehet, hiszen egyaltalan nem biztos, hogy a moddszer, amivel a rezo-
nanciat megtalaltuk megfeleléen pontos, illetve, hogy az lireg rezonanciafrekvenciaja
allandé marad a mérés soran. A rezonanciafrekvencia eltolédasanak lehet oka a
hétagulas, hiszen még ha szobahdémérsékletii mérést is végziink, az tireg faldban és a
modulaciés rudakban is aram folyik. Ezt a probléméat oldja meg az AFC-nek nevezett
Osszeallitas, amivel a forras folyamatosan koéveti a rezonanciafrekvencia valtozasait.
AFC-t, az itt leirt médhoz nagyon hasonléan szamos tertileten alkalmaznak, példaul a

radidévevok addéfrekvencidhoz vald kotéséhez.

2.3.1. Az AFC miukodése

Vizsgaljuk meg az tireg altal reflektalt, vagy tiregben felépiilé mikrohullam inten-
zitdsat a frekvencia fiiggvényében. Egy Lorentz-fuggvényt kapunk (3.1. dbra), amit

R(f)-fel jelolok. f, legyen a rezonanciafrekvencia.

w 1
R(f) = — 2.29
D= e (222)
Rezonanciafrekvencian kapjuk meg a fiiggvény szélséértékét.
0.354
0.30 4
0.25
0.20
g ot
0.054
0.00 4
0 5 0 5 10
f
2.6. abra. Lorentz-fiiggvény alakja
dR
—(f=1£)=0 (2.23)

df
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Tegyiik fel, hogy a mikrohullamu forras frekvenciajat kis amplitidével modulaljuk.

f(t) = .fO + Amod COS<Wmt) (224)

ahol fy a forras kimeneti frekvenciaja, tipikusan w,, =1 — 20kHz
R(f)-et sorfejtve:

dR

df (f = fO)Amod COS(Wmt) + ... (225)

R(f) = R(f(t)) = R(fo) +

A detektor jelében a cos(wy,t)-vel ardnyos tag ardnyos a Lorentz fliggvény derivaltjaval

024
0.1+

0.0

dR/df

0.1 4

-0.24

2.7. dbra. Derivalt Lorentz-fliggvény alakja(1-re normdlva 0,5 félértékszélességgel)

(2.7. 4bra), ezért ha egy lock-in erésitével a moduldcidfrekvenciaju tagot kiemeljiik,
ezt a derivaltat fesziiltségjelként kapjuk meg. A rezonancia f6lott a derivalt negativ,
alatta pozitiv, az el6jelet a lock-in er6sito fazisanak 180 °-os megvaltoztatdsaval meg
lehet cserélni. A rezonancia kozelében a derivalt 0. Ezért ezzel a jellel, mint hibajellel,
a fesziiltséggel aranyosan eltoljuk a forras frekvenciajat, igy egészen addig kozelitiink a
rezonanciafrekvencidhoz, amig egyenstlyra nem jutunk.

Jelolje E a hibajelet:

_dR
-5

Ahhoz, hogy a frekvenciaeltolast fenntartsa, az AFC a forrdst nem pontosan a rezo-

E (f = fO)Amod (226)

nancidra (0 derivalt) allitja, hanem olyan frekvenciaértékre, amelynél a derivaltbdl ered6
eltolas megegyezik a frekvenciaérték és a forras alapfrekvencidjanak kiilonbségével.

A forrés kimenete az eltolds utan fy, a forrdson beéllitott frekvencia (amit eltolas nélkiil
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beallitana) jele fiepegs. B a frekvenciamoduldci6 vélasza adott nagysaga hibajelre.

fo = fiebegqs + E - B (2.27)
Ezzel
dR
fO = flebegé'_’_ B- Amodﬁ(.f - f[)) (228)

A rezonanciafrekvencia kozelében, ha m jeloli a derivalt figgvény (E) meredekségét:

‘Zf ~m-(fr—fo) (2.29)

ahol f(R) a rezonanciafrekvencia. A 2.29 képletben m > 0. Ezzel

fO :flebegﬁ+B'Amod'm(f0_fR) (230)

ami atrendezve:

. flebegé’_B'Amod'm'fR

2.31
fO 1—B-Amod-m ( 3)

Az fy kimeneti frekvencia eltérése a rezonancia-frekvenciatol:
fo=fr+0; (2.32)

Ebbdl d¢-et kifejezve:
f lebegé — f R
= 2.

5f 1—B-Amod-m ( 33)

A 2.33. képletbdl lathato, hogy az AFC mindig tart egy alland6 frekvenciakiilonbséget
a rezonancidhoz. Ez a kiillonbség annal kisebb, minél koézelebb van a forras kimeneti

frekvencidja (fiepeqs) @ rezonancidhoz képest.



3. fejezet

Kisérleti technika

3.1. A magneses modulacié mérésének technikaja

Az ESR berendezéssel valé mérésnél azt vizsgaljuk, hogy a minta adott méagneses
tér - mikrohullamu frekvencia mellett milyen mértékben nyeli el a mikrohullamokat.
Egy tipikus mintaban az elnyelést az okozza, hogy a maégneses tér hatasara felsza-
kadnak a spinallapotok. A két spindllapot kozotti energiakiilonbséget fedezi az elnyelt
mikrohullamu foton energiaja. Tehat adott magneses tér mellett van a mintanak egy
rezonanciafrekvenciaja, illetve allandé mikrohullaimt frekvencia mellett egy rezonans
magneses tere. Az ESR berendezésben a mikrohullam frekvencidja allandd, a mégneses
teret valtoztatjuk, a magneses tér szerinti rezonanciagorbét tudjuk mérni. A rezonanciat

egy Lorentz-fiiggvény irja le:

_w 1
7w (f — fr)® + w2

L(f) (3.1)

ahol w a gorbe szélessége, és az integralja 1.

Az ESR berendezésben a magneses térrel végigpasztazzuk a vizsgalt tartoményt,
mikozben a magneses teret moduldljuk, és a valaszjelbdl egy lock-in erdsitével a mo-
dulaciofrekvenciaji komponenst emeljitk ki. igy a Lorentz-fiiggvény derivaltjat kapjuk
meg (hasonléan, ahogy az AFC-vel) (3.2. dbra) abban az esetben, ha a modulacié amp-

litudoja sokkal kisebb, mint a Lorentz-fiiggvény szélessége.

dR

R(f) = R((1) = R(f) + 7

(f = fo) Amod cos(wWpt) + ... (3.2)

Nagy modulacidk esetén torzul a fiiggvény, nem kozelitheté a kapott fiiggvény a 3.2.

Osszefiiggéssel. Ehelyett a kovetkezd Osszefliggést kapjuk:
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0.35 5

0.30 -

0.25 -

0.20

R(f)

0.15 -
0104
0.05

0.00 — —

3.1. abra. A Lorentz-fliggvény alakja

024
0.1 <

0.0

dR/df

0.1 4

-0.24

3.2. dbra. s derivalt Lorentz-fliggvény alakja

1

T +mcos )’ + w

2m
2w
Ligimoduiary = —— / cos pdp (3.3)
™ J ( 2
0
Ezt az integralt numerikusan ki tudjuk szamolni. A integralast a kovetkez6 6sszegként

kapjuk meg:

2w =1 1

- 3 coS <27ri> - (3.4)
m o (3: + m cos (QWi)) + w? n/n

L vitmodutdit =

Itt n jeloli azt, hogy a numerikus 6sszegben hany részre osztjuk fel a 0 — 27 in-
tegralasi tartomanyt. Azt talaltuk, hogy n=100 mar j6 kozelitést ad. Vegytik észre, hogy

a numerikus integralds fiiggetlen a modulacio w,, koérfrekvenciajatol.
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0.003 1 Ao
0.002 -
0.001 -
0.000 N -

-0.001

tulmodulalt Lorenz-fuggvény

-0.002

-0.003

-100 ' -;0 ' 0 I 50 ' 100
3.3. dbra. A tulmodulalt Lorentz-fiiggvény alakja, w=2, m=20

Figgvényillesztést végezve a mért adatokra a kiszamolt értékekkel megkapjuk a
figgvény paramétereit. Az illesztés utdn az m paraméterrel lehet Osszehasonlitani az
egyes tiregekben megvalosithatdo modulacié mértékét, ha a modulalo tekercs aramat ma-
ximumra allitjuk.

A konkrét mérésekben mindig DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) mintat hasznaltam a
tilmodulélt Lorentz-fliggvény felvételére. Ez azért j6 dontés, mert a DPPH jele egy nagy
intenzitasu, tiszta Lorentz-fiiggvény, emellett (mint ahogy késébb a csatolasok mérésénél
tapasztaltam) csak nagyon kis mértékben médositja az iireg tulajdonsdgait. A DPPH

ezen tulajdonsagai miatt altalanosan hasznalatos standardként ESR berendezésekben.

3.2. Jo6sagi tényezo mérése

A csatolasrol szolé fejezetben leirtak alapjan a csatoldas mérésének az alapja, hogy
egy Osszeallitas Q-jat pontosan meg rudjuk mérni. A Q a rezonanciafliggvény alakjanak

felvételével, majd erre Lorentz-fliggvény illesztésével mérheto.

_Ir

Q= Af (3.5)

ahol fr a rezonanciafrekvencia, Af a rezonanciagorbe félértékszélessége.

A rezonancia mérhet§ egyszeriien tigy, hogy a HP Sweeper (Agilent 837551B) mikro-
hullamu forrassal tetszoleges frekvencidval paztazzuk a frekvenciat a rezonancia koriili
frekvenciatartomanyon, és az tiregrol visszavert jelet egy oszcilloszképpal figyeljik. A
triggerjel egy frekvenciaval aranyos jelrél veheto. A forras az idében linearisan valtoztatja

a frekvenciat. A tartomany végigmérése kb. 0,01 s-et vesz igénybe. Ez a mddszer sajnos
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elég pontatlan, ezért két mésik lehetséges modszer egyikét alkalmaztam a méréseknél.

3.2.1. A Cavity pulsed eljaras

A Cavity pulsed mérésnél az oszcilloszkép altal detektalt jelet rogzitjiik
szamitégéppel. A triggerjelet a forrds biztositja egy kiilon erre a célra hasznalt csatornara
elkildott impulzusjellel (marker jel). Ennek a mddszernek az elénye, hogy egy nagyon
éles kezdodjelre triggereliink, ami sokkal pontosabb felvételt jelent, mint a korabban leirt
modszer.

A felhasznalt méréprogram szamitogépre rogziti a mért adatokat, amelyeket utolag lehet
elemezni. A mérés gyors, a tartomanyt végigmérni itt is 0,01s, ezért az lireg visszavert

jele valés idoben megfigyelheto.

Oszrilloszkop

CH2 CH1

HF sweeper ire
5F ot g detektor

7 Z¢is blank !
MRS

3.4. abra. Cavity pulsed eljaras blokkdiagramja. A HP sweeper kimenetér6l a mik-
rohullamok az tireg utan a detektorra keriilnek. A detektor fesziiltségjelét az oszcil-
loszképpal megjelenitjiik. Az oszcilloszkép triggerét a HP sweeper "z axis blank/MKRS”
kimenete adja.
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3.2.2. A Cavity sweep eljaras

Ennél a médszernél egy Lock-in erdsitot haszndlunk a mért pontok rogzitéséhez. A
forras a mikrohullamu frekvenciajat ennél a modszernél is idében linearisan valtoztatja,
azonban sokkal lassabban, mint a korabban leirt médszereknél. Egy mérés kb. 10s idejt.
A mikrohullamok sugarzasat a forras a Lock-in erosito referenciajel-generatorabél kapott
jel alapjan ki-bekapcsolja. Ezen referciajel fekvencidja tipikusan 10 kHz. A choppolasnak
koszonhetden a visszavert jelben a referenciafrekvenciaju komponenst felvéve akar kis
teljesitményeken is nagy pontossagi méréseket végezhetiink. A Lock-in erosito altal ki-
menetként adott DC jelet szamitogéppel rogzithetjiik.

A Cavity pulsed mddszerrel a méréseket 10 dBm-en (10 mW) kellett végezni, hogy nagy
legyen a jel-zaj viszony. A Cavity sweep mbdszerrel ezzel szemben -10 dBm-es (0,1 mW)
mérések is végezhetdek voltak. Ez azért fontos tényezo, mert a rendelkezésre allo de-
tektor a nagyobb teljesitményértékeknél mar nem linearisan viselkedett a telitése miatt,

ami torzitja a mért rezonanciagérbéket.

Lock-in erdsitd

TTL out in
pulse nnn .
HF sweeper
—— M oF out LIreg deteltor

3.5. abra. Cavity sweep eljaras blokkdiagramja. A lock-in er6sité "TTL out” kimenetét
a HP sweeper "pulse in/out” bemenetére kotve, a kimeneti teljesitményt choppoljuk. A
HP sweeper kimenetérol a mikrohullamok az tireg utan a detektorra kertilnek. A detektor
jelét a lock-in erdsité bemenetére kotjik.






4. fejezet

Eredmények és diszkusszidjuk

4.1. Megnovelt modulaciéju iireg jellemzése

4.1.1. Megval6sitas

A nagyobb modulacié eléréséhez els6 megoldasként egy rendelkezésre allo Jeol
tireget modositottam. Az iireg rezonancia-frekvenciaja iiresen (modulaciés rudak nélkiil)
9,53 GHz. Az iireg anyaga sargaréz, a belseje aranybevonati. Az aranybevonat miatt az
iiregben a veszteség kisebb, mintha rosszabb vezetoképességli anyaghdl késziilt volna.
Problémat jelent, hogy mivel az iireg mar régéta hasznalatban van, sok szennyezddés
gyiillemlett fel a bels6 feltuletén, amelyek egy érzékenyebb mérést megzavarhatnak. Az
iireg tiszitasat csak nagyon elovigyazatosan szabad elvégezni, nehogy az aranybevonat
sériljon. Nem hasznalhato példaul a megszokott sésavas flirdo.

A modulaciés magneses teret 4 darab, egy téglalap csiicsaiban elhelyezett, fliggbleges
sargaréz rud hozza létre, mint egy Helmholtz tekercset formalva. A téglalap oldalainak
hossza 7 és 14mm. A nagyobb modulacié elérése érdekében a rudakat koézelebb kell
egymashoz helyezni, a téglalap oldalai az elkésziilt Osszedllitdsban 3,5mm és 7mm
hosszusaguak. Ezzel a modositassal azonos aramerosség mellett, azonos nagysagu
fluxust kapunk a tekercsen beliil, de mivel a tekercs feliilete fele a kordbbiénak, a
magneses tér nagysaga a kétszeresére novekszik.

A rudak megfelel6 helyre valé elhelyezéséhez az iireg mintabehelyezésre hasznalt lyukat
le kellett sziikiteni, ezzel a nagyobb mintatartdju mintak esetén nem lesz hasznalhaté
ez az Osszedllitas. Ez kozvetleniil nem jelent problémat a mi esetiinkben, de a jovébeli

hasznalhatésagot ronthatja.
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4.1. dbra. A magneses modulaciét 1étrehozo tekercs (i: &ram, B: mégneses tér)

4.1.2. Rezonanciafrekvencia

A rudak tregbe valé behelyezése valtozast okoz az iireg rezonanciafrekvenciajaban.
A rudak vezeté anyaghdl késziiltek, ezért lényegében csokkentik a mikrohullamok
szamara rendelkezésre allo térfogatot az iiregben. A hullamhossz lecsokken, ezért a
frekvencia megnovekszik. Az treg rezonanciafrekvencigja iiresen 9,53 Ghz, 2 ruddal
9,58 GHz, 4 raddal 9,64 GHz. Az iireg rezonanciafrekvencidja jobban megvaltozott,
mintha a modulaciéos rudak az eredeti helyiikre kertiltek volna. Ennek az az oka,
hogy az iireg kozepén nagyobb az elektromos tér sliriisége, mint az iireg szélei felé.
Az ESR-ben hasznélt mikrohullamu forrds a 8,8-9,6 GH-es tartomanyban képes
sugarozni, tehat nem tudjuk az tireget ilyen Osszedllitasban hasznalni. Csokkenteni kell
az ireg rezonanciafrekvencidjat, valamilyen médon meg kell novelni az tlireg méretét
a mikrohullamok szamara. Mivel az tlireg mérétét nehézkes lett volna megndvelni,
ezért egy masik megoldast alkalmaztam; az iiregbe dielektrikum gytiriiket helyeztem.
A dielektrikumban a fény sebessége kisebb, tehat adott frekvencia mellett kisebb a
hullamhossz, igy a mikrohullamok szaméra az tireg nagyobbnak hat. Két teflongytri
késziilt, az egyik 3 mm, a masik 6 mm vastag.
Lemértem az egyes Osszeallitasokban a rezonanciafrekvenciat és a Q-t a cavity pulsed
eljarassal.
A 4.1. tablazatban lathatéak az egyes Osszeallitasokban mért értékek. A teflongytirik

behelyezése egyértelmiien rontja az iireg Q-jat. Ennek egyrészt az lehet az oka, hogy
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Osszeallitas Rezonanciafrekvencia (GHz)  Q
Rud nélkiil 9,53 4600
2 ruddal 9,58 5000
4 ruddal 9,64 3800
4 raddal, mindkét gytiriivel 9,51 2100
4 raddal, a 3mm-es gytirtivel 9,64 3200
4 ruddal, a 6 mm-es gytrtivel 9,56 4140

4.1. tablazat. Megnovelt modulacidju iireg osszeallitasainak tulajdonsigai kiilonbozé
szamu moduléac, rud mellett, és a teflongytiriik hasznalataval

a teflon elnyeli a mikrohullamok egy részét. Masrészt tudjuk, hogy az iireg Q-ja akkor
a legnagyobb, ha az iireg pontosan olyan henger alaki, aminek atmérdje megegyezik
a magassagaval. A teflongyliriik behelyezése ezeket az aranyokat, és az iireg alakjat
kedvezétlenebbé teszi a mikrohullimok szamara. Ezen eredmények alapjan csak a
6 mm-es vastagsagu teflongytiriit hasznaltam, mert ezzel még nem romlott jelentésen

az lreg (-ja, viszont a rezonanciafrekvencia a forras altal generdlhaté tartomanyba esett.

4.1.3. Modulaci6é nagysaga

A moédositasok elvégzése elott és utan méréseket végeztem a modulaciés tér néve-
kedésének meghatarozasahoz. A mérés modja az volt, hogy az tiregbe helyezett DPPH
minta ESR spektrumat mértem meg a maximalisan elérhet6 moduldciés dram fel-
hasznalasaval. A moduldcids érték felvételét tilmodulalt Lorentz-fiiggvény illesztésével
végeztem.

A kapott spektrumok:

A 4.2. abran lathato, hogy a modulacié tényleg megnovekedett. Az illesztés elvégzése
utan kideriil, hogy a modulacié nagysaga a régi iiregre 5,92 G, a megnovelt magneses
modulaciéju iiregre 1.132 G. Tehat a megnovelt magneses modulaciéju tireggel tényleg

kb. kétszeresére novekedett a modulécid.

4.1.4. Meérések a megnovelt modulacigju iireggel

A mérések el6tt 3 nappal alkohollal végigtoroltem az tireg minden elemét, vigyazva ra,
hogy ne okozzak kért az iireg bevonataban. Eloszor DPPH-t mértem, a spektrum a 4.3.
abran lathaté. Latszik, hogy az iireggel a modositasok utan is lehet jo mérést végezni.
Megprébéalkoztam a terhelé minta mérésével (céziummal dépolt grafit). Ehhez el6szor
tires iireggel felvettem a hattérjelet (4.4. dbra), majd a Cs-os mintat az treg kozepére

helyezve mértem (4.5. dbra). Ezutdn a mintét 5 mm-rel feljebb emeltem, és tigy végeztem
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meg novelt]
modulaciéju

ESR jel (tetsz. egys.)

1
3325 3350 3375 3400 3425
Magneses tér (G)

4.2. abra. DPPH spektruma a régi tireggel, és a megnovelt magneses modulacioju tireggel
mérve, maximalis modulaciés arammal

ESR jel (tetsz. egys.)

T T T T T 1
3250 3300 3350 3400 3450 3500
Magneses ter (G)

4.3. dbra. DPPH spektruma a megnovelt modulécids tireggel

egy mérést (4.6. dbra). Ezt azért érdemes megtenni, mert a terheld minta magéba szivja
a mikrohullamokat, ezzel tonkretéve az tiregben felépiilo teret. Az tireg kdzepén nagyobb
a tér strtisége, ezért, ha innen kimozditjuk a mintat, bar elvileg kisebb jelet is kapunk,
jelent6sen nagyobb tér épiilhet fel. A spektrumokat 20 mérés atlagolasaval kaptam meg.
A mérések soran a maximalisan elérheté6 modulaciét hasznaltam. A lathatd jelekre
derivalt Lorentz-fiiggvényt illesztettem.

Jol lathato volt a spektrumokon és a 4.2. tabldzatban, hogy a harom mérés soran
ugyanaz a jel jelent meg, csak a jel nagysaga valtozik attdl fiiggden, hogy mennyire volt
terhelt az iireg, és ebbdl kovetkezoen mekkora tér épiilt fel.

A mérés sikertelen volt, nem lattuk a minta jelét. Ennek tobb oka is lehet. Egyrészt a

hattér jele tulsdgosan nagy volt a minta feltételezhetd jeléhez képest, és ezen nem lehet
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4.4. abra. Megnovelt modulaciés iireg hattérjele
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4.5. dbra. Cs-sel dépolt grafit az megnovelt modulacioji tireg kozepén

Spektrum Jel helye (G) Félértékszélesség (G)
Hattér 3356 927
Minta kozépen 3427 1175
Minta 5 mm-rel feljebb 3400 824

4.2. tablazat. Spektrumokra illesztett derivalt Lorentz-fiiggvény adatai

segiteni, mert az tireg tisztitdsara csak erdsen korlatozottak a lehetGségek (a feliilet
védelmének érdekében). A maésik probléma, hogy a csatoléelem nem volt képes akkora
csatolast létrehozni, amekkora egy ennyire terhelé mintahoz sziikséges lett volna. Ez azt

jelenti, hogy a mikrohullamok csak egy kis hanyada jutott be az iiregbe.
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4.6. abra. Céziummal dépolt grafit 5mm-rel az tireg kézepe folott a megnovelt mo-
dulacids tiregben. A 3400G koriil lathato lathaté gyenge jel a CsCg-bol ered.
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4.2. Uj iireg tervezése

A modositott Jeol tireggel nem lehetett sikeres mérést végezni; a sikertelennségnek
tobb oka is volt:

A Jeol tireg belso feliitét az aranybevonata miatt nem lehet szabadon tisztitani. A

szennyezodés noveli a hattérjelet.

A terhel6 mintak esetében a megszokottnal nagyobb csatolasra van sziikség.

A modulacié megnoveléséhez végzett valtoztatasok kozben be kellett helyezni az

iiregbe egy teflongytirtit, ami rontott az iireg geometriajan.

A Jeol tiregen semmilyen visszafordithatatlan valtoztatast nem volt érdemes tenni,
hiszen az mar egy régdta hasznalt, jol bevalt eszkoz, amelynek pétlasa lehetetlen

volna, ha hasznalhatatlanna valik.

Ezen okok miatt meriilt fel az 14j iireg épitésének a sziikségessége. Uj iireg tervezése
a jovoben felmerilé esetleges akaddlyok lekiizdésében is hasznos eszkoz lehet, ezért

érdemes megtanulni a tervezés modjat.

4.2.1. Meéretezés

Az iireg megtervezésében az elsé 1épés az tlireg geometridjanak, méreteinek meg-
hatérozasa, ehhez alapvetéen a [4] konyvben taldlhato Osszefliggéseket hasznaltam. A
Jeol iireghez hasonlé hengeres, TEO11 mdédusi tlireget terveztem. A modulaciés rudakat
a korabban ismertetteknek megfeleléen a megnovelt modulacios iireg Osszeallitasdhoz
hasonléan épitettem az iiregbe, ami mint lathattuk, jelentésen megvaltoztatja az iireg
rezonanciafrekvenciajat. A méretek meghatarozasanal ezt figyelembe kellett venni.

Egy mikrohullamu tiregben egymassal parhuzamosan tébb médus is kialakulhat. Az a cél
egy lreg tervezésénél, hogy ezek koziil egyet kivalasszunk, és azt hasznaljuk. A médust
az egyes iranyokban kialakuld allohullim-maximumok szaméval azonositjuk. Az iireg
T Eo;1 moédusban fog miikodni, ennek szemléltetése a 4.7. abran lathaté. Az abran ol-
dalroél néziink az tiregre, a szaggatott vonalak jelzik a magneses teret, a lapra meréleges
vektorok jelolik az elektromos teret.

A hengeres iiregek rezonanciafrekvencidja iiresen a kovetkezo Osszefiiggésbol szamolhato
ki:

(20 ) = ( (k;a)m”>2 () () (4.1

p=1¢6s (kea)mn = 3,832, ez a mbdushdl kovetkezik, ahol a a henger sugara, d a henger

magassaga, ¢ a fénysebesség.
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4.7. abra. A TEO11 iiregben felépiil6 allohullam modus

Ismert, hogy a hengeres tireg () értéke akkor maximalis, ha 2a = d.

A méretek meghatarozasahoz figyelembe kell venni, hogy a moduldciés rudak minden
mérésnél az tiregben lesznek. A megnovelt modulaciés iiregnél lathaté volt, hogy ez
jelentOsen eltolja az iireg rezonanciafrekvenciajat. Mivel a megnovelt modulacids tireg és
az 1j ireg varhaté méretei hasonléak, gy végeztem a szamoldsokat, mintha az 1j iireg
rezonanciajan ugyanannyit valtoztatna a rudak behelyezése, mint amennyit a megnovelt
modulaciés tiregen valtoztatott. A megnovelt modulaciés tiregnél leirt mérések alapjan
a rudak behelyezése 0,11 GHz-cel noveli a rezonanciafrekvenciat.

A tervezés soran a cél az volt, hogy az iireg rezonanciafrekvenciaja 9,5GHz legyen. Ezzel
elvégezve a szamoléast 2a = d = 42,12 mm.

A végiil megépitett valtozatban a méretek: 2a = d = 42 mm. Ezzel a szamolt rezonan-
ciafekvencia f = 9,416 GHz + 0,11 GHz = 9, 526 GHz.

Miel6tt 4.1. Osszefliggés alapjan megépittettem volna az tireget, méréssel ellendriztem,
hogy mennyire megbizhatéo az elméletbol alapjan kapott képlet. Ehhez egy masik,
hasonlé tireg méretei alapjan kiszamoltam, majd méréssel is meghataroztam az iireg
rezonanciafrekvenciajat. Az iireg méretei: a = 19,95 mm, d = 40,4 mm. Ebbdl a szamolt
frekvencia 9,894 GHz, a mért rezonanciafrekvencia 9,863 GHz-nek addédott. Lathato,

hogy ilyen nagysagrendii hiba még nem csokkenti a megépiilé iireg hasznalhatosagat.

4.2.2. Megvalbsitas

Az tireg falanak anyaga vorosréz, annak jo vezetési tulajdonsagai miatt. A veszteségek
jelentOs része az iireg faldban jelentkez6 koraramok Joule-héje, ezt lehet minimalizalni
jol vezet6 anyag haszndlataval. Az tireg feddi sargaréz anyaguak. Az iireg két oldaldnak

elvékonyitott felilletén téglalap alakt lyukakat vagattam, ezek mérete 6 mm x 1 mm és
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7.5mm x 1mm. A lyukak a mikrohullamok be-, illetve kicsatolasahoz hasznélhatoak,
ennek modjat kés6bb részletezem. Az éppen nem hasznalt lyuk egy vordsrézlappal
lezarhato.

Az tireg elkésziilte utan megmértem a rezonanciafrekvenciat és (Q-t. Mivel a méréseket
elézetes tisztitas nélkiil végeztem, és nem volt minden elem biztosan a helyére rogzitve,
a késobbi mérésekhez képest kisebb eltérések varhatoak. A mérési eredmények a 4.3.
tablazatban lathatok.

Osszeallitas Rezonanciafrekvencia (GHz)  Q
Rudak nélkiil 9,396 9437
Rudak behelyezve 9,512 6438

4.3. tablazat. Az 4j iireget jellemz6 paraméterek

4.8. dbra. A sajat készitésii iireg
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4.3. Ujfajta csatoléelem

A mikrohulldimok becsatoldsa az tiregbe egy kritikus tényez6 minden minta
mérésénél. A probléma lényege, hogy egy zart iiregbe kell becsatolni a sugarzast egy a
mikrohulldm hulldmhosszanal jelentésen kisebb lyukon keresztiil.

A csatoldas megértéséhez az alapvetd Osszefliggés az altalanosan felirhatd 4.2. képlet.
Ez az Osszefliggés azt adja meg, hogy ha egy Z hullamimpedanciaju rendszerbe egy
Zy impedanciaju vezetékkel egy jelet vezetiink be, akkor mekkora lesz a reflektalt és a

transzmittalt jelek nagysaganak aranya.

Re _|Z=2)| (4.2)
Tr |Z+ Zy|
Ha Z = Z;, nincs reflexid, kritikus csatolasrdl beszéliink. Az ESR hasznalata kozben
mindig célunk a kritikus csatolas elérése.
A csatoldst alapvetéen egy tiregbe vagott lyukkal (irisszel) valésitjuk meg. Nagyobb
lyuk nagyobb csatolast eredményez. A kizardlag lyukkal valé csatolas kényelmetlen,
mert a csatolas mértékét minden minta esetén pontosan be kell allitani, ami lyukak
esetén nehezen megvaldsithaté. Csak bonyolult mechanikaval lehetne folytonosan
valtoztathatdo méretli lyukat képezni, illetve koltséges és munkaigényes lenne minden
méréshez 1j lyukat vagni. A csatolds bedllitisanak masik moddja az, hogy a lyuk
elé megfelelo oOsszeallitasban betolt vezeté darabbal néveljik a csatolas mértékét. A
tapasztalat az, hogy az ilyen mdédon megvaldsitott csatolas amellett, hogy folytonosan
allithato csatolast biztosit, kevésbé rontja el az tiregbeni médust, igy kisebb lyukat kell

vagni az iireg falaba azonos mértéki csatolas mellett.

4.3.1. Csatolasra jellemzo6 Osszefiiggések

Egy osszeéllitasra jellemz6 eredé (mérhetd) Q faktor tobb tényezobdl adddik Ossze.

Az eredé veszteség:
L= Ldreg + Lcsatolds + Lminta (43)
ahol L-ek az egyes eleken esO veszteségek.

(4.4)

1
Q~7
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I SR S
Q ereg chatola’s Qminta

(4.5)

ahol Qg az tires ireg Q-ja, Q csatolds €5 Qminta @ csatolashoz, illetve a mintdhoz tartozo
Q érték.
Mivel most a csatolas hatasat vizsgalom, 6sszevonom a mintara és az iiregre jellemzo

Q-t:

1 1 1
I 4 4.6
QO er@g Qminta ( )
Alulcsatolt esetben:
chatolés > QO (47)
Kritikusan csatolt esetben:
chatolds = QO (48)
Trlesatolt esetben:
chatolés < QO (49)
Legyen
Qo
— 4.10
B chatolds ( )

[ =1 esetben kritikus a csatolas, azaz nincs reflexié.
VSWR az allohullam fesziiltségarany, ami azt fejezi ki, hogy egy részleges alléhullamban
mekkora a maximumokndl, illetve minimumoknal mérhetd fesziiltség amplituddjanak
aranya. VSW R = 3 tulcsatolt esetben, VSWR = % alulcsatolt esetben.

A reflexiés tényez6 adja meg a csatolason reflektalédé sugarzas fesziiltségének mértékét:

 VSWR-1

r=_—~-—"">" -
VSWR+1

(4.11)
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A reflektalt teljesitmény: P, = I'?, a transzmittalt teljesitmény: P, = 1 — I'?
Ha a frekvenciat sweepeljiik, és mérjiikk a Lorentz-gorbe csticspontjanak tavolsagat az
alapvonaltol, illetve a csicspont tavolsagat a 0 szinttdl, a két tavolsag aranya adja meg

a P%TT aranyt (4.9).

0.008 -
0.007 o
0.006 o P

tr
0.005

0.004

Ureg rezonancia

0.003

0.002 : Pr

0.001 4

0,000

T N T T T T . T o T - T T T T o 1
947 948 949 950 951 952 953 954 955 956
f(GHz)

4.9. abra. P, és P, meghatarozasa a rezonanciagorbébdl

Ebbdl a VSWR szamolhato:

_1\2
P T swiap  VSWR+1-2VSWR (412)
" P, 1-TI? q1_ (VSWR-1)? — 4VSWR '
(VSWR+1)2
VSWR=2a+1+2Va*+a (4.13)

4.3.2. A csatolas josagi tényezojének szamitasa

Mivel most az fiireg csatoléelemének az iireg egyéb tulajdonsigaitol fiiggetlen
vizsgalata a cél, a mérési eredményekbdl valamilyen moédon meg kell hatarozni egy adott
csatolas esetén a @ csatolgs—t-

Egy adott mérési osszeallitasban a 4.10-4.15 képletek alapjan meghatarozhaté 5 értéke.
A }% arany a mért fiiggvényalakokbol leolvashatd, mert a mikrohullamu detektor jele a
mikrohullamu teljesitménnyel aranyos. Egy Lorentz-gorbe csiicsdnak helyzetébdl, és az
alapvonal cstcsnal szamitott értékébdl P, és P, meghatarozhato.

[smerjiik még az osszeallitdas @) értékét. Erre igaz az 4.5. Osszefiiggés. (Q-bol és [-bol a

kovetkezd képletek alapjan hatarozhaté meg a Q csatoiss €5 Qo:
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chatolds = 62(55—{—1) (414)
Qo=0Q(B+1) (4.15)

A tapasztalat azt mutatja, hogy a gyakorlatban nem lehet egymastol teljesen fligget-
lentil kezelni a csatolas és az treg (Q-jat. Ennek az lehet az oka, hogy a csatoléelem
megvaltoztatja a hullaimvezetoben terjedé hulldmok térbeli iranyultsagat, igy az tireg-

ben is hat a kialakul6 elektromagneses tér térbeli eloszlaséasra.

4.3.3. Az 0j csatoléelem

A korabban leirtaknak megfelel6en a csatolashoz a lyuk elé helyezett csatoléelemet
hasznalunk. A korabbi itiregekhez meglévd csatoléelemek tugy miikédnek, hogy a
hullamvezet6 falaval azonos potencidlon levé vékony vezeto rudat tudunk tetszoleges
mértékben betolni az tireg elé. A régi csatoléelemeknél a vezeté rid a hullamvezetd
hosszabbik oldalabdl tolhaté ki. Ennek a megoldasnak az esetében az okozza a
problémat, hogy az ESR berendezésben mechanikailag nehéz kivitelezni a csatolas
allithatosagat, mert a csavar, amellyel a rudat ki-be toljuk, az ESR magnesei felé néz.
Az altalam megvaldsitott csatoléelemben egy mésik Osszedllitast épitettem meg az [1]
és a [2] cikkekben leirtak alapjan. Itt a vezetd rid a hullimvezeté révidebb oldalarél
nyulik be, és jelentosen vastagabb a masik megolddsban alkalmazottnal. A vezetd itt
elektromosan elszigetelt a hullamvezetd falatol, “lebeg” hozza képest. Azt tapasztaltuk,
hogy amennyiben az elektromos Osszekottetési viszonyokat barmelyik csatoléelemnél
megvaltoztatjuk, nem miikodnek tovabb.

Barmelyik csatoléelemet hasznaljuk, a rid befelé toldsa noveli a csatoldst (csokkenti a
Q-t).

Az 1j ireg végsé megoldasaban a csatolds valtoztatasara két moédszer lehetséges. A
csatoléelemmel folytonosan valtoztathaté a csatolds mértéke. Az treg két oldalan
talalhatd két lyuk valtasaval, illetve a nagyobbik lyuk elé helyezhetd vorosréz irisszel
durvan valtoztathatd a csatolas. Ezzel valt megvaldosithatéva, hogy egy hagyoméanyos,
nem sulyosan terheld6 mintéat, és a célként kitlizott terhel6 mintat is képesek legytink

kritikusan csatolni ugyanazzal az tireggel.
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req

Uj csatoldelemn .
csatoloelem

dielektrikum

/ irsz
hullamvezetd
profil

fem

4.10. abra. Vazlatos kép az 10j és a régi csatoloelemrol, és foté az elkésziilt 1j csa-
toloelemraol

4.3.4. A csatolas mértéke

Méréseket készitettem egy jol bevalt régi iireggel és az 1j iireggel. A mérések sordn
a Cavity sweep modszert alkalmaztam. A szamitasokat a korabban leirt moddszerrel
végeztem.
A csatolas egy adott Osszeallitdsa mellett végigmértem, hogy a csatoléelem alkal-
mazasaval milyen nagysagui tartomanyban tudom valtoztatni a csatolast. Ezt a mérést
elvégeztem az iireg két oldalan taldlhaté kis lyukkal (6 mm x 1mm) és nagy lyukkal
(7.5mm x 1mm), illetve a nagy lyuk elé behelyezett korlapalaku iriszekkel (7,5mm
és 9,2mm &tmér6ji lyukak). Ezek utdn osszehasonlitdsképpen megmértem egy régi
Jeol tireg és csatoldelem csatolasat. Az egyes Osszeallitasokban bemutatom az elérhetd
Q csatolds €s a hozza tartozd Qg értékeket. A csatolas folytononosan volt valtoztathato,

minden Osszeallitasban 5-10 ponton végeztem mérést.

= Qcl
11000 - o Qo

4000 . . . . . - . . T
1 2 3 4 5

Méres sorszama

4.11. abra. Kis lyukkal megvalésithato csatolasok
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= Qc
o Qo

4.12. abra. Nagy lyukkal megvalésithaté csatolasok

60000 o

40000

20000

Mérés sorszama

= Qc
o Qo

Méres sorszama

4.13. dbra. 7,5-0s atméroji lyukkal megvaldsithatéd csatolasok

Osszeallitas max. Qesatolgs MiN. Qesatolgs Max. Qg  min. Qg
0 Kis lyukkal 7872 4330 10810 9344
[J Nagy lyukkal 2620 1650 21307 9660
Z7,5mm-es lyuk 58907 14339 8364 7826
29,2mm-es lyuk 6040 2199 11516 8694
DPPH mintéval 10214 4078 8123 6122
Jeol csatolas 5152 1284 4017 3442

4.4. tablazat. Megvalosithaté Q-k értéke a csatolassal egytitt

Az iires tregekre Qo = Qureg- Az 4.5. és a 4.8. Osszefliggések alapjan szamithaté egy

tires tiregben, hogy milyen @’

minta

esetén lesz kritikus a csatolas. Tehat tires iiregre:
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= Qc
o Qo
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Méres sorszama

4.14. abra. 9,2-es atmér6jl lyukkal megvalésithatd csatolasok

= Qc
11000 - o Qo
o
5000
8000 e o
o
- o o
o 7000 4
o
6000 a
- -
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-
-
4000 4 L]
T T T T T T T
1 2 3 4 5 5 7

Mérés sorszama

4.15. abra. Kis lyukkal megvalésithaté csatolas

L1 1
QO gm’nta chatolds

(4.16)

A 4.17. abran lathat6 eredmények alapjan az 4j tiregen elérhet6 csatolassal lefedhetd
a teljes mintatartomany, ami a Jeol iireggel mérhet6. A minimalis Qim0 érték az 1j
tiregre 1788, a Jeol tiregre 1949. Az eredmények alapjan az lathatd, hogy az 1j iiregen
megvalésithatd csatolas hasonlé mértékii, mint amilyet a Jeol iireg esetében tapasztal-

tunk, viszont a régi csatoléelem kisebb mértékben véltoztatja meg a QQo-t.
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4.16. dbra. A Jeol csatoléelemmel megvaldsithatd csatolasok
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Méres sorszama

4.17. bra. Kritikus csatoldshoz sziikséges minta Q-ja (teli négyzet - kis lyuk; tires négyzet
- nagy lyuk; teli hdromszog - 9,2-es lyuk; tires haromszog - Jeol tireg)
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4.4. Meérések az 1j iireggel

Hasonlbéan a megnovelt modulaciés iireggel bemutatott mérésekhez, az 4j iireggel is
végeztem méréseket. Az elsé mérés a modulacié nagysaganak felmérésére iranyult. A
nagy modulécios tireg vizsgalata 6éta a modulacidhoz sziikséges aramot biztositd erdsitod
meghibasodott. Az 0j erdsito fesziiltség-aram karakterisztikdja més, mint a korabbié, az
erOsitére maximalisan rakapcsolhato fesziiltség 2'V.

Jogosan feltételezhetd, hogy az 10j tireg adott aramerdsség mellett ugyanakkora mo-
dulaciét valdositana meg, mint a nagy modulacids iireg, mert ugyanazokat a modulacios
rudakat alkalmazza, valtozatlan osszeallitasban.

A nagy modulécios tireghez hasonléan megmértem a kiilonboz6 fesziiltségekhez tartozd

modulécidkat.

Medulacié amplitidoja (G)
-

00 05 10 15 20
Modulacio fesziltsége (V)

4.18. dbra. Modulaci6 az 1j tireggel

A modulacios fesziiltség-modulaciés amplitido karakterisztika a 4.18. abran lathato.
A maximalisan elérheté6 modulacié 13,5G, ami kis mértékben nagyobb a korabban
hasznalt erésitével elért értéknél.
Az 14j ireg alkalmazasaval is megprobalkoztam a céziummal dopolt grafit minta jelének
megmérésével. Ehhez az tireggel elérhetd legnagyobb csatolast alkalmaztam, ami a nagy
lyuk hasznalatat jelenti, hozzdadott irisz nélkil. A csatoléelemmel is a legnagyobb
elérhetd csatoldst dllitottam be. Elészor tiresen lemértem az tireg hatterét (4.19. dbra),
majd a mintdt az treg kozepére helyezve, a minta jelét (4.21. dbra), illetve a mintat
10 mm-rel az treg kozepe f6lé helyezve (4.20. abra).
Ezeket a méréseket megismételtem a régi tireggel. A felvett spektrumokon latszik, hogy a
hattér jelének intenzitdsa csokken, ha a terheld mintat az tiregbe helyezziik. A 10 mm-rel
feljebb helyezett minta kisebb mértékben befolyasolja a hattér jelét, de a minta jele is

kisebb.

Lathaté a spektrumokon, hogy a legjobb mérést az 14j iireg kozepére helyezett mintaval
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tudtam elvégezni. A spektrumokra derivalt Lorentz-fiiggvény illesztettem, melynek pa-

raméterei:

e a hattérbdl szarmazo jel helye: 3404,1 + 13,3 G

e a hattérbdl szarmazo jel félértékszélerssége: 927,3 + 30,5 G

e a céziumos mintabol szarmazoé jel helye: 3300, 7+ 7,0G

e a céziumos mintabol szarmazoé jel félértékszélessége: 920,0 £ 14,5 G

Lathato, hogy az 1j eszkozokkel sikeres mérést tudtam végezni a céziummal dépolt

grafit mintarél. Ennek a mintanak az ESR spektruma a mai napig nem publikalt.
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4.19. dbra. Az tireg hattérjelének mérése a régi ureggel (8-as atlag) és az 1j tireggel (10-es
atlag)

ESR jel (tetsz. egys.)
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4.20. dbra. A céziummal dopolt grafit minta mérése, a mintat az tireg kozepepe folott
10 mm-rel helyezve a régi tireggel (7-as atlag) és az 4j tireggel (10-es atlag)
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4.21. abra. A céziummal dépolt grafit minta mérése, a mintat az iireg kozepére helyezve
a régi treggel (10-as atlag) és az 10j iireggel (10-es tlag)
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Osszefoglalas

Szakdolgozatomban bemutattam az elektron spin rezonancia spektrométer alap-
vetd felépitését, kilonos tekintettel a mikrohullami elemekre. Bemutattam a beve-
zetében leirt célok megoldasara iranyuld torekvéseimet. A kévetkezdben megvizsgdlom,
hogy a szakdolgozatom elején megfogalmazott célokat milyen mértékben sikeriilt meg-

valésitanom.

e Sikeriilt megnovelt magneses modulaciét elérnem, 1j modulécids tekercs
megépitésével, de ezzel 6nmagaban nem sikeriilt a céziummal dépolt grafit mintarol

c s

Osszeallitast.

e Bemutattam egy 1j iireg tervezésének modjat, és megmutattam, hogy az 1j tireg

tulajdonsagai hasonldak a gyari tiregekéhez.

e Ismertettem a mikrohullamok tiregbe vald csatolasanak alapveté Osszefiiggéseit.
Bemutattam az 1j treghez tartozd csatolasi megoldas felépitését. A tapasztalat
az volt, hogy az altalam hasznalt modszerrel megvaldsithaté olyan mértékii csa-
tolas, amilyen az eredeti Jeol tliregen alkalmazott csatolas. A nagyobb csatolast
nem valdsitottam meg. LehetOség lett volna az iiregre nagyobb lyukat vagni, de
ez jobban karositotta volna az treget, igy kisebb -t kaptunk volna. A mért
mintdhoz elegendd volt ekkora mértékii csatolas, annak ellenére, hogy nagyon ter-
helé mintat vizsgaltunk. Az én megoldasomban az iriszt cserélem le két nagyon
kiillonbozo6 (Q-ji mintara, azonban mechanikailag jelentésen konnyebben valosithato
meg ¢és stabilabb, mint a korabbi csatoloelem. Az ismertetett osszefiiggések alapjan
megértettem a csatolasok miikodését, a jovoben 1j csatoléelemek tervezése ezek

alapjan céltudatosan folyhat.

e Az 1j iireg végso Osszeallitdsaban sikeres mérést végeztem a céziummal dépolt

grafit mintardl, amely a korabbi eszk6zokkel nem lett volna lehetséges.
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