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1 Einleitung

Der Mdsshauereffekt befasst sich mit der Emission und Resonanzabsorption
von y-Strahlung mit sehr hoher Resonanzscharfe. Durch das feste Einbin-
den v-strahlender Atome in einen Kristall konnen linienverbreiternde Effek-
te unterdriickt werden. Zum einen wird durch die starre Bindung die ther-
mische Bewegung stark vermindert. Zum anderen wird der Riickstoss des
emittierten y-Quants sehr stark reduziert. Die Riickstosskraft wird an einen
grossen Teil des Kristalls {ibergeben. Die einzelnen Atome dieses Bereichs
teilen sich diesen Riickstossimpuls weshalb der Riickstoss des emittierenden
Atoms quasi vernachlédssigbar wird (fiir eine ausfiihrliche Abhandlung siehe
[5]). Man erhélt dadurch unverschobene Emissionslinien von natiirlicher Li-
nienbreite, die Mdéssbauerlinien, welche an Schérfe nicht zu iiberbieten sind.
Diese Erscheinung (als Mossbauereffekt bezeichnet) ermoglicht es, sehr ge-
ringe Energieverschiebungen von Kernzustinden zu messen, indem man die
Resonanzabsorption solcher Linien untersucht. Deshalb ist der Mossbaueretf-
fekt ein heute viel genutztes Werkzeug in der Chemie, Biochemie und auch in
der Eisenforschung, was durch die einfache Handhabung des Effekts bei der
Verwendung des Zerfalls von Co®” zu Fe®” bedingt ist. Dieser Ubergang wird
auch in diesem Praktikumsversuch angewendet. Als typische Mossbauerlinie
zeigt sich die 14.4 keV-v-Linie, die vom Ubergang des ersten angeregten auf
den Grundzustand des Fe®’-Nuklids herriihrt (Abb. 1). Die Grundfrequenz

errechnet sich durch die Energieerhaltung:

E,—E
wy = 1 (1)

Co T, =270 Tage
— 137 keV, T, = 8.6 ns

—eee. 144 keV, T, =100 ns

A

——Y——— Grundzustand
FeJ7

Abbildung 1: Das Zerfallsschema von Co®’
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Passiert ein solches 14.4 keV-y-Quant einen Absorber, der Fe?” in gleicher
oder verschiedener chemischer Verbindung enthélt wie die Quelle, so wird das
Quant absorbiert oder durchgelassen, je nachdem, ob es im Absorber eine
Energieresonanz vorfindet oder nicht.

2 Versuchsaufbau

Um das Mossbauerspektrum aufzunehmen benétigt man nicht nur eine in
einen Kristall eingebettete Co®'-Quelle als Emitter, sondern auch einen Fe®’
enthaltenden Kristall als Absorber. Es wird ein Aufbau gewéhlt, in dem
die Quelle auf den Absorber abstrahlt, dessen durchgelassenes Spektrum
durch ein Zéhlrohr gemessen wird (Abb. 2). Da die Quelle nicht nur die 14.4

v-Quelle Absorber Zahlrohr

Abbildung 2: Skizze des Messprinzips

keV-Linie sondern auch Réntgenstrahlung bei z.B. 6.6 keV abstrahlt (sie-
he Nuklidkarte), muss es sich dabei um ein Proportionalzihlrohr handeln,
das einen der Energie des v-Quants proportionalen Spannungswert liefert.
So ist es dann moglich, mit Hilfe eines Diskriminators (Single Channel Ana-
lyzers SCA) die 14.4 keV-Linie aus dem {ibrigen y-Spektrum zu extrahieren.
Um die Linienform zu bestimmen, benttigt man die Transmissionswerte des
Absorbers bei variierenden Energien des vy-Quants im Bereich um Aw,. Um
solche von hwy verschiedene Energien zu erzeugen, wird nun der Doppleref-
fekt gezielt ausgenutzt. Man gibt der Quelle eine Relativgeschwindigkeit zum
Absorber und erhélt dabei iiber Beziehung (2) eine leicht von wy abweichende
Kreisfrequenz.

w = w1+ %) 2)

Durchfahrt man mit der Quellengeschwindigkeit einen Bereich (z. B. von
—Upmaz DIS FVUpmaz ), S0 erhdlt man das gewiinschte Spektrum. Ein solches kann
mit Hilfe eines Multi-Channel-Analyzers (MCA) aufgenommen werden, der



FORTGESCHRITTENENPRAKTIKUM MOSSBAUEREFFEKT 3

; Sw
1 O "
Antriebspule
/ /N E s s N /)
AV e 04 T4
ﬁ 41 P /
% L~ / Magneterregung
2 U] Bg—
] 1 ' M % 0
/1 11 %
% 11 M
L] L~ —0
S E ‘: c S, Generatorspule
+ -0
|
[m o i j wvw;ﬂ

Abbildung 3: Antrieb der Quelle durch das Lautsprecherprinzip

die im Zahlrohr auftreffenden 7-Quanten in Abhéngigkeit der Quellenge-
schwindigkeit {iber die Zeit zéhlt und die Werte in einem Graphen ausgibt.

Der Antrieb der Quelle geschieht elektromechanisch iiber ein Lautspre-
cherdhnliches Prinzip (sieche Abbildung 3). Die Quelle befindet sich dabei
im Zentrum eines magnetischen Rohres, welches durch das sich dndernde
Magnetfeld einer umgebenden Spule gezielt bewegt werden kann. Diese Be-
wegung induziert wiederum in einer zweiten Spule eine der Geschwindig-
keit proportionale Spannung, die dem MCA den Geschwindigkeitswert lie-
fert. Wie oben erwéhnt wird der Quelle iiber diesen Lautsprecherantrieb ein
Geschwindigkeitsverlauf vorgegeben. In diesem Versuch wird ein linearer Ver-
lauf (Dreiecksverlauf) gewéhlt (s. Abbildung 4), damit die Gewichtung der
Zahlraten geschwindigkeitsunabhingig ist.

/N

Vrax

N

Abbildung 4: Geschwindigkeitsverlauf der Quelle
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Um dies zu gewahrleisten, wird das Signal aus der Messspule, das den
aktuellen Geschwindigkeitswert ausgibt, mit dem vorgegebenen eines Funk-
tionsgenerators verglichen. Elektronisch wird daraus eine Spannung fiir die
Antriebsspule generiert, die eventuelle Abweichungen korrigiert. In Abbil-
dung 6 auf der néchsten Seite ist der Aufbau schematisch dargestellt. Die
Méssbauer Drive Unit (MDU) berechnet {iber das Signal der Messspule die
richtige Antriebsspannung fiir den Antrieb und sorgt so dafiir, dass der Ge-
schwindigkeitsverlauf der Quelle sehr genau dem des Funktionsgenerators
entspricht. Die v-Quanten der Quelle erreichen, nachdem sie durch den Ab-
sorber gefiltert wurden, das Proportionalzadhlrohr, in welchem sie ein ihrer
Energie proportionales Signal auslosen. Nachdem dieses vorverstéirkt wurde,
wird es amplitudennormiert und weitergeleitet falls es sich um das 14,4keV
Signal handelt. Anschliessend wird der Impuls durch die MDU auf eine der
Geschwindigkeit der Quelle proportionale Amplitude moduliert. Dieses Si-
gnal gelangt schlieflich in den MCA, wo es unter dem jeweiligen Energiewert
gespeichert und schliesslich als Mdssbauerspektrum abgerufen werden kann.
Zur Aufnahme eines v-Spektrums der unbewegten Quelle besteht die Mog-
lichkeit, die durch den SCA ungefilterten Energiesignale des Zahlrohres durch
einen AD-Wandler in digitale Werte zu transformieren und durch den Rech-
ner ausgeben zu lassen. Die einzelnen Elemente sind in Gehdusen zusammen-
gefasst: MDU und Funktionsgenerator im Gerdt MR-351 sowie Preamplifier
und SCA im Modul PAS2. Der AD-Wandler tréigt die Aufschrift ADC 7070.
Die radioaktive Quelle mit Antrieb, Absorber und Zahlrohr sind auf einer
Art optischen Schiene angebracht und von einem Kupfergehéuse umgeben,
so dass ein strahlungsfreier Arbeitsplatz gewéhrleistet ist (siche Abb. 5).

Abbildung 5: Abgeschirmte Messanordnung mit Quelle, Absorber und De-
tektor
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Abbildung 6: Schematischer Versuchsaufbau

3 Die Gerate

3.1 Mossbauer Driving Unit MR-351

Die Frontplatte der Mossbauer Driving Unit MR-351 enthilt folgende Ele-
mente (Abb. 7 auf der néchsten Seite links):

Velocity /Error-Schalter und Anzeige Hiermit kann gewahlt werden, ob
die eingebaute Digitalanzeige die aktuelle Maximalgeschwindigkeit oder
die Abweichung der aktuellen Geschwindigkeit vom vorgegebenen Ge-
schwindigkeitsverlauf anzeigt.

Frequency Mit diesem Regler wird die Frequenz des y-Quellen-Antriebs
geregelt.
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Abbildung 7: Bedienfronten von MR-351 (links), AD-Wandler (mitte) und
Spannungsversorgung (rechts).

Velocity Dieses Potentiometer dient zur Einstellung der Maximalgeschwin-
digkeit im Geschwindigkeitsverlauf.

Error Minimization Die unter dieser Aufschrift befindlichen 3 Trimmpo-
tis und der Schalter bedienen die eingebaute Elektronik, die zur An-
gleichung des aktuellen Geschwindigkeitsverlaufs an den vorgegebenen
Dreiecksverlauf dient. Diese Angleichung kann durch den Schalter akti-
viert werden und wird durch die Trimmpotis auf beste Funktion justiert
(nur vom Assistenten vorzunehmen).

Gain Hiermit wird die innere Verstarkung des Geschwindigkeitssignals fiir
die Fehlerminimierung justiert (auch nur Assistent).
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Velocity x1/x10 Einstellung des Geschwindigkeitsbereiches um einen Fak-
tor 10.

Transducer on/off Durch diesen Schalter kann der Antrieb der Quelle ein-
und ausgeschaltet werden.

Velocity (Buchse) Hieran kann das Geschwindigkeitssignal gemessen wer-
den.

Error x10 Das Signal der Abweichung vom Dreiecksverlauf.
Start, Ch. Adv. Verbindungen zum Rechner

Transducer Verbindung zum ~-Quellen Antrieb

3.2 AD-Wandler ADC 7070

Der AD-Wandler hat folgende wichtigen Anschliisse und Einstellmoglichkei-
ten (Abb. 7 rechts):

signal Eingang des analogen Signals.

gate Eingang fiir ein digitales Signal, das die AD-Wandlung startet (z.B.
wenn Gate auf HI, dann Wandlung)

coinc/coinc Negation des Startsignals fiir Gate

conversion gain Einstellung der Auflésung der ausgegebenen Digitalwerte
(Ubereinstimmung mit der Softwareeinstellung beachten!)

3.3 Spannungsversorgung und Zahlrohr

Ganz rechts unten befindet sich eine Bedienleiste mit dem Hauptschalter fiir
die Spannungsversorgung aller Module. Links in der Gerédteanordnung befin-
det sich die Hochspannungsversorgung fiir das Zahlrohr, bei der man mit dem
Potentiometer die angelegte Spannung variieren kann. Sie wird auf der dar-
iiberliegenden Anzeige bei Schalterstellung V angezeigt. Das Energiefenster,
das das Proportionalzéhlrohr anzeigen kann ist von der Spannung abhingig.
Sie darf hochstens 2200 Volt betragen.
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Abbildung 8: Spannungsversorgung des Zahlrohres

3.4 Preamplifier und SCA

Das kleine freie Gehduse PAS2 enthélt wie oben erwahnt den Vorverstarker
sowie den SCA. Der obere und untere Grenzlevel (UL/LL) konnen durch die
zwei Regler gewihlt werden. Das Zéahlrohr, das hinten am Gehéuse ange-
schlossen wird, bekommt seine Hochspannung durch den Anschluss HV an
der Gerétvorderseite. Unter OUT erhélt der AD-Wandler das Startsignal zur
Umwandlung, das zu wandelnde Signal erhélt er dazu aus der Buchse SCA.
Fiir den MCS-Modus ist diese ausserdem tiber den griinen Signal-Anschluss
mit dem Rechner verbunden.

Abbildung 9: Front des SCA
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4 Software

Die mitgelieferte Software zu den Gerédten umfasst drei Programme. Zum
einen das Messprogramm MCWin, zum anderen die Darstellungs- und Ana-
lyse-Programme Mosview und Origin. Wichtig: Damit die Messkarte richtig
initialisiert wird sollte die Spannungsversorgung der Geréte (MDU, Zéhlrohr,
AD-Wandler, SCA) vor dem Computer eingeschaltet werden.

4.1 MCWin

= MCDWIN

Y (e P (7 7 o Y o e [ [ R
> [miv]x] [F1]F2|Fs[F4] [FsFs[F7|Fa] [Fa|FmlFii]Fr)

11000

Abbildung 10: Oberfliche von MCWin

Das Messprogramm MCWin unterscheidet zwei verschiedene Messmodi.
Zum einen derjenige zur Aufnahme des Quellenspektrums iiber AD-Wand-
lung des Zahlrohrsignals (MCA-Modus), zum anderen derjenige bei bewegter
Quelle zur Aufnahme des Mossbauerspektrums (MCS-Modus). Sie werden
unter der Option System... gewéhlt. Zur Einstellung der Auflésung der AD-
Wandlung und Vorgaben zur Lange der Messung dient die Option Range,
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Abbildung 11: Einstellungen Range/Preset

Preset.... Im MCA-Modus (Abb. 11 (a)) muss dabei die Abtastung (Range)
auf den am AD-Wandler unter ConversionGain eingestellten Wert gebracht
werden. Unter den Preset-Einstellungen lassen sich Vorgaben definieren fiir
den Stop der Messung nach einer gewissen LiveTime, RealTime oder Anzahl
Ereignisse in einem interessanten Bereich, der durch ROI min, maz bestimmt
wird. Im MCS-Modus gibt es zusétzlich noch die Moglichkeit einer Stopbe-
dingung nach einer bestimmten Anzahl registrierter Quanten (Sweeppreset).
Die tibrigen Einstellungen sollten wie in Abbildung 11 (a) und (b) gestellt
werden.

Uber die Play/Stop Buttonleiste auf der Oberfliche von MCWin ldsst sich
die Messung starten, beenden, weiterfahren und l6schen. Die Achsparameter
und Kalibrierung lassen sich auf der rechten Leiste einstellen, in der Mitte ist
es moglich, Bereiche zu vergrofiern und zu bearbeiten sowie einen Gaussfit
vorzunehmen (Bereichswahl mit rechter Maustaste!).

Bei langen Messdauern zeigt sich u. U. ein Defekt der Datenerfassung:
Die ungeraden Kanile registrieren mehr Zahlimpulse als die Geraden. Zur
Korrektur kann mit der Option Data Operations... ein fliessender Mittelwert
berechnet werden (2 Pt., Smooth).
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4.2 Mosview

Mosview tibernimmt die Daten, die durch MCWin aufgenommen wurden,
und ,faltet” das Spektrum, d.h. es fasst die spiegelverkehrt gleichen Teile,
die aufgrund des doppelten Auftretens aller Geschwindigkeitswerte wihrend
einer Dreiecksperiode des Geschwindigkeitsverlaufs entstehen, in einem Gra-
phen zusammen. In den Spectrum Settings (Abb. 12), die iiber den Button
M aufgerufen werden, lassen sich die Maximalgeschwindigkeit, der Betriebs-
modus (Triangular, Transmission) und Optionen fiir die Anzeige einstellen.
Nach korrekter Einstellung gibt das Programm unter der Karteikarte Report
das gemessene Mdssbauerspektrum ansehnlich aus. Mosview beinhaltet leider
keine Analysesoftware, dazu ist die Software Origin zusténdig. Unter File —
Export kann das gefaltete Spektrum im ASCII Format gespeichert werden,
welches von Origin gelesen werden kann.

Spectrum Settings

Abbildung 12: Einstellungen Mosview

4.3 Origin

Origin ist ein Analyse-Programm fiir gemessene Kurven (u.a. also auch Moss-
bauerspektren). Die gefalteten und exportierten Daten von MosView werden
mit File — Open... — ASCII Data gedffnet. Theoretische Kurven lassen
sich mittels der Methode der kleinsten Quadrate an die Daten fitten. Das
geschieht in Origin im sog. Peak-Fit Modul (PFM), welches oben rechts mit
dem Knopf & gestartet wird. Vorher muss noch die Spalte B(Y) mit den
Messresultaten markiert werden.
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Abbildung 13: Das Peak-Fit Modul von Origin

Im PFM (Abb. 13) wird man Schritt fir Schritt durch den Fit-Vorgang
gefithrt. Die aktuellen Einstellungen sind meist brauchbar und man kann
mit Next » zum néchsten Schritt gelangen. Hier die Schritte, wo individuelle
FEinstellungen vorgenommen werden miissen:

Baseline Points: Constant auf 100 setzen

Peak Finding: Type auf Lorentz stellen, Number of Peaks selektieren
und anpassen, Pick Peaks driicken

Fit: (evtl. mehrmals) Fiit driicken

Results: Plot driicken

Dannach kann das PFM mit Finish geschlossen werden. Der soeben gene-
rierte Plot kann im Origin bereinigt (Titel und Achsen) und ausgedruckt
werden.
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5

Theoretische Aufgaben

. Berechne die Energie und Geschwindigkeit eines freien Fe’”-Kerns in-

folge

(a) des Riickstosses bei der Emission der 14.4 bzw. 123 keV-Linie.
(b) des Elektroneneinfangs des Co"”.
(c) der thermischen Bewegung bei 300 K.

. Berechne die Dosisleistung von 5 mCi Co®” in 10 ¢cm bzw. 1 m Abstand.

Um wieviel wird sie durch 1 cm Blei bzw. 1 cm Kupfer reduziert? Ist die
Strahlenbelastung, welcher du im Labor ausgesetzt bist, gefahrlich oder
unbedenklich? Angaben zu Strahlenbelastung findest du im Anhang
und in [8] und [9].

. Betrachte die Emission von Gamma-Quanten eines bewegten Kerns. Es

seien Fy die Energie des angeregten Zustandes und F; die kinetische
Energie des betrachteten Kerns.

Berechne die spezifische Energieverschiebung AE/E des emittierten
Quants als Funktion des Emissionswinkels # bezogen auf die Flug-
richtung des Kerns (Die Referenzenergie E ist diejenige bei ruhendem
Kern).

. Die 14.4 keV-Linie von Fe’” wird in einem Resonanzversuch verwendet,

wobei die Eisenatome in einem stationédren Absorber frei sein sollen.
Mit welcher Geschwindigkeit muss die Quelle bewegt werden um ma-
ximale Absorption zu erreichen, wenn die emittierenden Atome in der
Quelle als

(a) ungebunden

(b) riickstossfrei betrachtet werden?
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6 Experimentelle Aufgaben

COUNTS g

——— B.4keV X-RAY
e 14 4keV Méssbauer

— X-RAY
"'y =122 keV PHOTOPEAK

100'0001

h

10000 e \___ CHANNEL
0 50 100 150 200 250

Abbildung 14: Das Spektrum von Fe”

1. Aufnahme des Fe’’-Spektrums im MCA Modus (ohne Absorber). Iden-
tifizierung des 14.4 keV - Peaks. Es ist sicherzustellen, dass bei unbeweg-
ter Quelle gemessen und zunéchst eine Hochspannung von etwa 2050
V angelegt wird. Auf diese Weise sollte man die beiden linken Peaks
aus Abbildung 14 (6.4 keV rsp. 14.4 keV) erhalten. Wie beeinflusst die
Hochspannung das gemessene Spektrum. Hinweis: das gesamte Spek-
trum ist mit einem Proportionalzédhlrohr nicht messbar; im Bereich des
Mossbauerpeaks liefert dieses aber eine relativ hohe Auflésung. Verglei-
che die gemessene mit der natiirlichen Linienbreite des 14.4 keV-Peaks
und diskutiere die Unterschiede. Reduziere fiir die iibrigen Messungen
die Hochspannung auf etwa 1950 V. Der Mdossbauerpeak sollte nun
etwa mittig im Spektrum liegen (vgl. Abb.15). Schneide schliesslich
den Mossbauerpeak, mit Hilfe des Diskriminators PAS2, fiir den MCS-
Modus aus dem Spektrum aus.

2. stainless steel absorber Hier wird nun im MCS-Modus ein Mossbau-
erspektrum des Absorbers aufgenommen. Wéhle dazu die Einstellung
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Abbildung 15: Eine Messung des 14.4 keV Peaks bei 1950 V

2.10 am Frequenzpotentiometer (die Fehlerminimierung der Geschwin-
digeitsregelung wurde bei dieser Frequenz geeicht). Verwende die Feh-
lerminimierung (Error auf Anzeige < 0.6). Berechne aus der Linienbrei-
te die Lebensdauer des angeregten Zustandes. Benutze dazu die Mog-
lichkeit der Kalibrierung und des Gauss-Fits in der Software MCWin.

3. natural iron absorber Nehme das Mossbauerspektrum auf und berechne
daraus die magnetische Induktion am Kernort.

4. ferrous sulphate absorber Bestimme aus dem Mossbauerspektrum die
Energie der Quadrupolaufspaltung.

5. potassium ferrocyanide absorber Bestimme aus dem Spektrum die Iso-
merieverschiebung der Mossbauerlinie.

Hinweis: Uberlege dir jeweils vor den Messungen, welches der optimale
Geschwindigkeitsbereich ist. Hilfe zum theoretischen Hintergrund findest du
z.B. in [5].
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Anhang: Strahlenbelastung

Massenabschwichungskoeffizienten einiger Materialien

\
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|
7 .
\\ |
- \
: \
B |
9 \
.

Grenzwerte fiir beruflich strahlenexponierte Personen
iiber 18 Jahren [8]:

e Hochstzulissige Aquivalentdosen Dy:

Gesamtkorper: 5 rem/Jahr = 50 mSv/Jahr
Gonaden, Knochenmark: 5 rem/Jahr = 50 mSv/Jahr
Haut, Knochen, Schildriise: 30 rem/Jahr = 300 mSv/Jahr
Hénde, Fiisse: 75 rem/Jahr = 750 mSv/Jahr
Ubrige Organe: 15 rem/Jahr = 150 mSv/Jahr

e Toleranzdosis (pro Arbeitswoche max. zulédssige Strahlendosis):

0.3 rem = 3 mSv
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e Die akkumulierte Gesamtkorperdosis (Lebensalterdosis) darf den Wert
D, = (Alter — 18) - 5 rem  nicht iiberschreiten.

Die zuléssige Strahlenbelastung fiir eine nicht beruflich strahlenexponierte
Person iiber 18 Jahren betrdgt 5 rem = 50 mSv in 30 Jahren (Gonaden,
Knochenmark). Das entspricht 170 mrem/Jahr = 1.7 mSv/Jahr.
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