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1 Altalanos megjegyzések

A felhaszndl6i segédlettel szemben a nyaldbfeliigyel6i szerep korben dolgozok szdmdra szdnt lefrdst magyar
nyelven folytatom. Az aldbbiakban a jelenleg altaldnosan haszndlt felszerelés kezelésére térek ki. Ennek nem
képezi részét az elmuilt idészakban néha csak 1-1 mérésre épiilt specidlis eszkoz ismertetése.

A nyalédbfeliigyeld ténykedése az alabbiakra terjed ki:

e Ciklusonkénti rutin: a mérési rendszer be- €s kikapcsolasa, felkészitése usermérésre, felaktivalédott mintak
szakszerd kezelése

e Euler-kor centrdlds és a detektor védelmének bedllitasa

e A bejovo nyalab optimalizaldsa a monokromatortél a mintdig

o Mérési mintakornyezetek telepitése, miikodtetése és leszerelése
e A berendezés kalibracidja

o Meérések kiértékelése

Mivel ezek koziil az utobbi tevékenység a felhasznaldk részére teljesen transzparens médon kell végrehajtani,
ennek részleteit mar a felhaszndl6i dokumentacidban ismertettem. A nyaldbfeliigyel6tdl elvart, hogy tisztdban van
a diffraktométerek szerkezetével, a Linux szamitégépes rendszer kezelésével, iizemeltetésével és alapfoki szerelési
ismeretekkel rendelkezik.

2 Ciklusonkénti rutin: a mérési rendszer be- és kikapcsolasa,
felkészitése usermérésre

A felaktivalodott mintdk szakszeri kezelését a gyakorlati bemutaté sordn ismertetem.
A bekapcsolds 1épései a kovetkezdk:

1. Az elektromos rendszert bekapcsoljuk a torony el6lapjan alul a jobb oldali forgékapcsolé derékszogli
elforgatasaval. Ellendrizziik, hogy a monitor szamlalé fesziiltsége 500V kozelében van.

2. Bekapcsoljuk a szamitégépet, hosszabb kikapcsoldsi periddus esetén a BIOS-t jra bedllitjuk
3. A megadott felhaszndldi néven és a hozza tartoz6 felhaszndl6i azonosité segitségével 1épiink be (1. dbra)
4. Ellendrizziik, hogy a megfelel6 USB eszkozok keriiltek kiosztdsra a parancs sorban kiadott parancsokkal.

Kapcsolat a CAMAC rendszerrel: . /mtest 2Theta parancs utdn a 20 tengely szogalldsaval kell
visszatérnie.

Kapcsolat a nagyfesziiltségii tapegységgel: . /hvsetup actual 0 parancs utin OK jelzéssel kell
visszatérnie.

Kapcsolat a homérséklet szabalyozoval: ha az el6bbi két kapcsolat felvétel sikeriilt, akkor feltételezziik,
hogy miikodSképes. Tovabbi instrukcidkat 5.3-ben taldlunk.

5. Amennyiben valamilyen gond meriilt fel, a szamitégépet Ujrainditjuk, s addig folytatjuk, mig sikerrel nem
jarunk, vagy a hibat el nem héritottuk

'Ez mdr a berendezésgazda illetékességébe tartozik.
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Figure 1: Bejelentkezési képernyd

A feltétet eldkészitjiik, stb.

Rédadjuk a nagyfesziiltséget a detektorokra: for i in {0..3}; do ./hvsetup hv $i on;
done paranccsal.

P

. 1d6rdl idore ellendrizziik, hogy a kolesonzott 1 hiivelykes detektorokra az 1950V, a félhiivelykes detektororra

a 2050V, illetve az ORDELA detektorrra az el6irt 4500 V-ot elérte-e a tapfesziiltséga for i in {0..3};
do ./hvsetup actual $i; done paranccsal.

. A procedira végeztével nyaldbbal végziink egy probamérést a . /mtest 2Theta trial 1 1 57.5

57.5 57.5 33 60 comment paranccsal
Ellendrizziik le, hogy a monitorszamlalé beiités szama nem nulla, valamint a detektorokrdl is érkezik jel.

Sikeres esetben a berendezés mérésre kész allapotban van.

Abban az esetben, ha szdmitégépes hiba miatt kell Gjraindulni a tdpfesziiltségek bedllitdsa elhagyhaté. Nem
maradhat el viszont a prébamérés!
A kikapcsolds 1épései a kovetkezok:

1.
2.
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A detektort 57.5 fokos szogdllasba mozgatjuk: . /mtest 2Theta 57.5

Kikapcsoljuk a nagyfesziiltséget a detektorokon: for i in {0..3}; do ./hvsetup hv $i
off; done paranccsal.

. 1d6r6l idore ellendrizziik, hogy a tapfesziiltség mindenhol 20V alatti a for i in {0..3}; do

./hvsetup actual $i; done paranccsal.

Ha elérte, akkor a szamit6gépet kikapcsoljuk.

. A toronyot a jobb oldal legaljan 1évé6 forgatokapcsold derékszogi elforgatasaval kikapcsoljuk.

Euler-kor centralasa és a detektor védelmének beallitasai

3.1 Euler-kér és centralo mikroszkopok beallitasa

Figyelem! A bedllitds kelld koriiltekintést igényel, hogy elkeriiljiik a @-tengely alapjdnak és detektor védelmének
az osszeakaddsdt! A mikroszkép bedllitdsahoz USB porttal és vided lejatszoval felszerelt szamitogép sziikséges. A
20=57.5 fok esetében a két kamera hozzavetSlegesen a nyaldbbal parhuzamosan, illetve mer6legesen helyezkedik

el.



1. A detektor kis szérasi szogi részErdl tavolitsuk el az esetleges kiegészité Cd védelmet.

2. A ¢ tengelyre feltessziik a probacsicsot, majd a ¢ tengely fiiggdleges allitdcsavarjaval és fekete szinti
hatszogli csavarhiizéjaval szemre a ) tengelyen 0-180 fokos vonal magassagara allitjuk a cstcsot.

3. A detektort 23 fokos inicializalds mellett 57.5 fokra mozgatjuk a 2@ tengelyen.

4. A mikroszképot dgy allitjuk, hogy a cstcs latszodjon a latémezd kozepe tdjékan. A csics pozicidjat
leolvassuk.

5. A detektort 68.5 fokos szogéllasra mozgatjuk.
A cstcsot a x tengelyen 180 fokra forgatjuk.
A detektort 23 fokos inicializalds mellett 57.5 fokra mozgatjuk a 20 tengelyen.

Leolvassuk a cstcs helyzetét a mikroszképon.

o 2

A cstcsot a két pozicié atlagdnak megfeleld helyre mozgatjuk a kulccsal, a poziciéjat lejegyezziik.
10. A detektort 68.5 fokos szogallasra mozgatjuk.

11. A csicsot a x tengelyen O fokra forgatjuk.

12. A detektort 23 fokos inicializalds mellett 57.5 fokra mozgatjuk a 20 tengelyen.

13. Csics pozicidjat ellendrizziik, sziikség esetén korrigaljuk.

14. Centraljuk a kamerdkat is.
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A késobbiekben fontos, hogy centrdlds esetén azt mindig 57.5 fokos 2Theta tengelyen végezziik!

3.2 Detektorok védelmének beallitasa

Ez a bedllitas 4ltaldban tj feltét, vagy kalibrdlds kiegészitéseként valik sziikségessé. Az Euler-koron 1évd csicsot
hasznéljuk, a cél az, hogy a csics henger alaku teste jol 1atszédjon minden mérési pozici6 esetében. Ehhez szemmel
ellendrizve addig mozgatjuk a detektorok védelmét, ameddig ez nem teljesiil. Kiegészité védelem felszerelésére is
ekkor nyilik méd. A védelem ilyetén dllitdsa utdn a kalibrdcio ismételt elvégzése sziikségszerii!

4 A bejovo nyalab optimalizalasa a monokromatortél a
mintaig
A cimben emlitett feladat négy teriiletet foglal magdban, gy mint a monokromaétor €s diffraktométerkar bedllitdsa,

a monitorszamlalé elétti rések bedllitdsa, monitorszamlalé mikodSképességének ellendrzése, a monitorszamlalé
és minta kozotti teleszkop réseinek bedllitasa.

4.1 Monokromator-kristaly és diffraktométerkar beallitasa

Uj bedllitds esetén els§ 1épésként célszerti megnézni, sziikség van-e a diffraktométerkar dllitasdra. Ha erre
nem lenne sziikség, az 4ltalanos bedllitdsok utdn rogton a megfeleld részre ugorhatunk. Nincs sziikség
optimalizaldsra, ha ezt mar kordbban megtettiik, és csak rddllunk az el6z6leg meghatarozott pozicidkra. Az aldbbi
tdblazatban néhany gyakrabban haszndlt bedllitds hozzdvetbleges pulzusértékei szerepelnek, melyekrdl indulva az

optimalizaci6 kivitelezhetd.

Név Monokr. A Q Inten. MTilt MShift MRotate DArmRotate
[A] A" [%]
Disordered crystal ~ Cu(111) 1.45 0.35...8.2 100 2637 4000 32769 3101
Medium res. crystal Cu(220) 1.35 0.4...8.8 40 1225 4500 30605 987
Liquid/amorphous  Cu(111) 1.11 0.45...10.7 85 2640 4200 33641 3959
Medium-Q lig./am.  Cu(220) 0.89 0.55...13.3 10 1220 4000 32730 3101

Low-Q lig./am. Ge(111) 227 025...52 3 6.5 4070 4000 32750 3101



Itt jegyzem meg, hogy az installdldskori tapasztalatok alapjan a monokromator pozicidja j6l reprodukalhaté, de
ez a diffraktométerkarrél nem mondhat6 el. Emiatt a DArmRotate=3101-es poziciéban a monokromatorok cseréje
mérés kozben is elvégezhetd, ha valamilyen okbdl nagyobb Q-tartomdnyra, vagy jobb felbontasra lenne sziikség.

4.1.1 A monokromator beallito program elinditasa

1.
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Ha tervezziik, hogy a diffraktométer kart allitjuk, akkor mindenképpen nyissuk ki a sfiritett levegd csapjat,
mely a monokromatorhdz tetejére felmaszva kényelmesen elérheté a reaktor betonvédelmén felszerelve.
Mivel nem tiil gyakran keriil sor az dtdllitdsra, célszerii a felgyiilt folyadékot leereszteni a tényleges dllitdst
megeldzden!

. Kapcsoljuk be a monokromator bedllit6 elektronikat: a "MOTOR DRIVER OMNI RAY" el6lapon POWER

ON.
A "STEP MOTOR CONTROLLER"-en a biztonsag kedvéért a "RESET" gombot nyomjuk le.
Inditsuk el az . /mtest_wl datum.txt paranccsal a bedllité programot

A program ezutan helyes miikodés esetén a poziciokat nyers egységekben jelzi ki

A program kezelése az . /mtest program motorvezérlésénél alkalmazott logika szerint torténik:

1.

Ki kell vélasztani, hogy melyik tengely koriil szeretnénk forgatni, illetve szeretnénk e lebegtetni: 1 - MTilt
(kristaly dontése vizszintes tengely koriil — itt van lehet6ség a kristalyok véltdsara is), 2 - MShift (kristaly
eltoldsa elére-hatra), 3 - MRotate (fiigg6leges tengely koriili forgatas), 4 - DArmRotate (diffraktométer kar),
5 - lebegtetés, 6 - kilépés. A vdlasztott opciét be kell irni, majd ENTER-t megnyomni

Motor mozgatds esetén a szkennelés inicializdld, kezdd, végsd pozicidjat, 1€péskozét és idejét kell
megadni, mig lebegtetés esetén a lebegtetés azonnal indul — a sfiritett levegSt barmely billentyli és
ENTER megnyomadsaval zarhatjuk el. Mozgatds esetében dltaldnos szabdly, hogy a mechanika kotyogdsdt

elkeriilendd a kisebb pulzusszamtol megyiink a nagyobb felé!

. A mozgatas/lebegés végeztével a program a kezdd képernydre tér vissza.

Motorok vészleallitasa a /home/mtestuser konyvtarban kiadott touch stop paranccsal lehetséges.

4.1.2 A diffraktométerkar beallitasa

A diffraktométerkar bedllitisdhoz tegyiik szabaddd az elérendd teriiletet, majd kezdjik meg a mozgatast.
Amennyiben a kisebb szogek irdnydban szeretnénk éllitani, igy nagyobb pulzusértéket irjunk be. Nagy szogek
irdnydban valo mozgatdsndl iigyeljiink, hogy a diffraktométer tdbldjdnak vezetékei ne fesziiljenek! A mozgatas
befejezésekor ellendrizziik, hogy a mintapozicié a kicsatoldsi irdny kdzepén van irdnypélca, valamint a kordbban
az Euler-kor kozéppontjara centrdlt csics és fliggd segitségével. Ha nem lenne, lebegtetés és finom kézi tolds
alkalmazasaval megfelel$ helyzetbe juttatjuk. Ezutan ratériink a monokromator kristaly beallitasara.

4.1.3 Monokromator kristalyok beadllitasa eés optimalizalasa

1.
2.
3.

A viérhat6 optimum kozelébe allitjuk a kristalyt a kordbbi eredmények alapjan.

Kinyitjuk a nyaldbot.
Tetsz6leges sorrendben elvégezziik az MTilt és MRotate tengelyek bedllitasat. Ez 4ltaldban a

monitorszdmlalé 10 masodperces szkennelésével végezziik el, rendre 5 és 10 pulzus értékkel 1éptetve, a
varhaté optimumtdl kb. 50, illetve 150 kisebb értékrdl inicializdlva. Az eljards végeztével a maximalis
intenzitasu helyre éllitjuk be a kérdéses poziciét a motor inicializdlasat nem elfelejtve.

Ezt koveti az MShift optimalizalasa 1000...7000 pulzus tartomanyon 500-as 1épéskozzel, inicializaldssal
nem torédve. Ezt szintén a maximadlis intenzitasu helyre allitjuk.



5. Ismét elvégziink egy iterdcids 1épést finomabb 1épéskozzel. Amennyiben az elsé iteracié eredményét kapjuk,
megallunk, ellenkez6 esetben djabbat kezdiink.

Az eljaras végeztével kilépiink a programbol.
Zarjuk a nyaldbot

o 2

Lezarjuk a stiritett levegd csapjat és a monokromator elektronikat kikapcsoljuk
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A keletkezett fajlt a megfelels konyvtari helyre tessziik?.

4.2 Monitorszamlalo elotti rések és kollimatorok beallitasa

Ha csak a réseket kell megvaltoztatni, akkor egyszeriien cseréljiik ki 6ket. A kollimatorok cseréjéhez viszont elsd
1épésként fesziiltségmentesitsiik a monitorszdmldlot, majd szereljiik le. Ezutdn elvégezziik a kollimatorok cseréjét,
végezetiil a monitorszamlalét visszaszereljiik. Az elvégzett véltoztatast, bedllitast rogzitjiik a default fajlban.

4.3 Monitorszamlalo és holtidejének mérése

A monitorszdmlalé tdpfesziiltségét 500V-on kell tartani, ami a berendezés bekapcsoldsakor automatikusan
megtorténik. A monitorszamlalé mikodSképességérdl rovid ideji futtatassal kell meggy&z&dni. A holtidé mérése
két darab bérkarbidos lap segitségével torténik stabil nyaldbfluxus mellett egyenként, kdzosen, illetve abszorbens
nélkiil. A holtidé a legutébbi mérés szerint 22(s.

4.4 A monitorszamlalo és minta k6zétti teleszkop réseinek beallitasa

4.4.1 Rések kézéppontjanak meghatarozasa

Ezt minden detektorkar mozgataskor ismételten el kell végezni. Ehhez az Euler-kdrben a ¢ tengelyre a
probacsucsot felszereljilk, majd centrdljuk. A centrdlds utdn a csticson atnézve Ugy mozgatjuk fejiinket,
hogy a csics és a monitorszamlalé kozepe latszélag egybeessen. Ezutdn a fiiggbleges réseket erre a szintre
mozgatjuk, pozicidikat a default fajlba {rjuk. Ennek analdgidjara jarhatunk el a vizszintes résekkel is, azonban
ezek bizonytalansidga nagy — célszerlibb a nyaldbbal elvégezni a kozéppont meghatirozasat. Ekkor a 2mm-es
kapillarisban 1év6 nikkelt helyezziik egyes feltétre, majd centrljuk. Ezutdn a fiigg6leges réseket teljesen kinyitjuk,
a vizszintesek kozé pedig alul-feliil 1-1 2 mm-es tavtartdt tesziink (pl. fej nélkiili gyufa). A detektort a nikkel (111)
és (200) csucsainak irdnydba mozgatjuk, majd 5 perces mérési idékkel 1, illetve fél mm-ként végigszkenneljitk
a tartomdnyt (az egyik oldalon 1év6 egész egység a masik oldalon 1évd felével egyezik meg 2mme-es tavtartd
esetében). A gyakori nyaldb nyitdsok és zdrdsok miatt fokozottan iigyeljiink a belépéskor! A félértékek alapjan
a nyaldbkozepet meghatdrozzuk. Kovetkezd 1épésként a réstartd teleszkép kihuzatdnak nagysdgat (a bejovd
nyaldbhoz kozelebbi bakelit feliilet €s a kihuzati gy(ird tdvolsdga), valamint az imént meghatarozott k6zEép poziciét
a default fajlban id6ponttal egyiitt rogzitjiik.

4.4.2 Reések beadllitasa

A koribban meghatérozott kozépponttdl a vizszintes réseket mintatarté sugar+1 mm szélességre nyitjuk ki’. A
fliggbleges réseket a sziikséges mértékben allitjuk, majd csavarokkal rogzitjiik. A bedllitdsokat bevezetjiik beallitasi
datummal egyiitt a kovetkez6 formatumban mm egységekben a default fajlban: r5.5/h4.0/u23/d18, melyeknél az
r(eaktor) oldali, A(all) oldali vizszintes, illetve u(p) és d(own) fiiggdleges réseket jelentenek.

5 Mérési feltétek, mintakérnyezetek telepitése és lebontasa
Jelenleg az MTEST diffraktométer harom miikodoképes mérési feltéttel rendelkezik. Ezek:
e szobahdmérsékletli egyes mintafeltét

e szobahdmérséklett forgathaté mintafeltét

2 A program a megvdltoztatott pozicidkat automatikusan feliilirja a de fault f4jlban.
31t jegyzem meg, hogy a detektorok legfeljebb 10 mm atmérdjii centralt kozéppontot litnak minden poziciobol.



e magas hdmérsékletli mintakornyezet

Nem miikod6képes a kriosztat (vakuumtomitettségi gond), a szobahdmérséklett egyes forgatd pedig hazilagos
elkészitésti, haszndlatara csak ritkdn van sziikség.
Mindhérom esetben csupasz ¢-tengely esetétdl indulunk ki.

5.1
Eza

1.

7.
8.

Szobahomérsékletii egyes mintafeltét

mérési elrendezés altalaban kalibracié esetében, vagy nagyon kényes mintdk esetében sziikséges.

Feltessziik a kiils6 menetes csészét, majd erre a kiilsé kis csappal rendelkezd lapos hengert 2 db hatszogfeji
csavarral rogzitjik.

A feltét masik részét rahelyezziik, majd a menetes csészével rogzitjiik.

A felsd csészébe a kivalasztott mintatartot tartot betessziik.

. Betessziik a mintatart6t és rogzitjiik.

. A detektort 23 fokos inicializdl4s mellett 57.5 fokra mozgatjuk a 2Theta tengelyen.

A minta kézéppontjat a diffraktométer kozéppontjaba 4llitjuk a centrdlé mikroszképok segitségével a ¢
tengely magassdgdnak valtoztatdsdval.

A kiegészité Cd lemezes védelmet testreszabjuk, paramétereit a default fajlba irjuk.

/////

A mérést ezutdn az 4ltalanos felhaszndl6i leirds szerint folytathatjuk.
Lebontésa forditott sorrendben torténik.

5.2 Szobahomeérsékletii forgathato feltét

Ez az dltaldnosan haszndlt mérési elrendezés szobahdmérsékleten, dltaldban fiiggd helyzetben haszndlatos, azonban
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kialakitdsa lehetvé teszi mérések elvégzését all6 helyzetben is.

1.
2.

8.
9.
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A kozéppontban hatszoglapu csapos feltétet hatszoges csavarok segitségével rogzitjiik.

Erre egy 1:5 4ttételt tesziink, amit a ¢ tengely melletti bakon rogzitiink + csavarokkal®.

Az attét szabad tengelyébe helyezziik a forgatéhasdb hatszogletes tengelyét és alul-feliil rogzitjiik.

. A kivant magassagban centrdland6 prébamintat rogzitjiik, illetve 4116 helyzetben tavtartéra helyezziik
. A detektort 23 fokos inicializdlds mellett 57.5 fokra mozgatjuk a 2Theta tengelyen

A mintat ¢ tengelyen a fiiggblegesre poziciondljuk, a magassdgot addig 4llitjuk, mig a centrdlé kamera
szalkeresztjében nem lesz a minta kdzéppontja. Ha a minta 4ll6 helyzetben van, akkor a szintjelzé gyri
latszolagos ellipszisének tengelyébe dllitjuk be a kozéppontot, s ezutan a beallitds utolso eldtti 1épésére
ugrunk.

. A fiiggbleges helyzet esetében viszont tovabb megyiink: a detektort 68.5 fokos szogalldsra mozgatjuk.
A feltétet y tengelyen 180 fokra forgatjuk, ezzel a minta fiiggd helyzetbe keriil.
A detektort 23 fokos inicializalds mellett 57.5 fokra mozgatjuk a 2Theta tengelyen.

. A korabbi és a jelenlegi leolvasott pozicié atlaganak megfelel6 magassdgra mozgatjuk a mintat

/////

4 A bejové nyaldb iranyd menet kordbban karosodott



12.

13.

A nem szandékolt mozgatast elkeriilend6 a CAMAC keret alatti masodik atvezet6 panelbdl a ¥ mozgatd
motor hatpdlusi LEMO csatlakoz6jat kihtizzuk

A kiegészit6 Cd lemezes védelmet testreszabjuk, paramétereit a default fjlba irjuk.

P

A mérést ezutdn az altalanos felhaszndléi leirds szerint folytathatjuk.
Lebontasa forditott sorrendben torténik.

5.3 Magas homérsékletii mintakérnyezet

A magas hémérsékletli mintakdrnyezet lehet6vé teszi pordiffrakcids mérések rutinszerti elvégzését 600C-ig,
illetve korlatozott ideig 1000C-ig mind 6 és 8 mm-es mintatartok esetében. Folyadék mintdk vizsgalata 200C-ig
lehetséges 8mm-es vanadium mintatartéban, illetve a kdlyha atszerelésével 400C-ig 6mm-es iiveg mintatartéban.
A kalyhan beliili szerelés a berendezésgazda felel6ssége, igy ennek részleteire itt nem tériink ki. A kélyha
mintapozicidja centrdlt, igy annak bedllitdsdval a magassag bedllitdsat kivéve nem kell foglalkozni. Figyelem! A
kdlyha miikodtetése foldeletlen elektromos fiitéssel torténik, emiatt a leirtak betartdsa kotelezd! Tovdbbd a kdlyha
mérés kozbeni miikodtetése nem bizhato felhaszndloi mindsitésii személyre!

5.3.1 Magas homérsékletii mintakérnyezet telepitése és lebontasa

1.

wm A~ W

10.

11.
12.

13.

14.
15.

A kalyha aljatél a tervezett mintapozicié, valamint a felsd és alsé hatarol6 szerkezeti elemek tavolsdganak
lemérése

. A detektort 23 fokos inicializdlds mellett 57.5 fokra mozgatjuk a 2Theta tengelyen.

"n_n

. Feltessziik a cstcsot, magassagat beallitjuk, s a "z" magassagot a skalan leolvassuk, csicsot leszereljiik.

. A detektort 68.5 fokos szogalldsra mozgatjuk, kis szogeknél 1év6 védelmét teljesen lebontjuk.

nn

. A kalyha aljara szerelhetS tavtartok koziil kivalasztjuk azt, amely lehet6vé teszi, hogy a "z" irdnyban

centraljunk, ennek magassagat beallitjuk, majd a kédlyha talpazatiban végz6do feltétet feltessziik és két
hosszu csavar segitségével rogzitjiik

. A ¢ tengelyt tgy 4llitjuk be, hogy a talpazat nyelve az Euler-kor fiigg6leges részébe, a bejové nyaldbra

rézsut alljon

. A kalyhét oszlopdndl és a felsé rész nyakandl megfogva a talapzatra helyezziik és hosszi csavarhiizé

segitségével 3 csavarral rogzitjiik.

. Ellendrizziik, hogy detektor-tarto, illetve a védelem semelyik mérési poziciéban sem érintkezik az Euler-kor

egységeivel

. Leellendrizziik, hogy a két elektréd kozott kicsi az ellendllds (kb. 6-8 ) és nincsen semmilyen érintkezése

sem a kdlyha testjével, sem pedig a termopdarokkal.

A x és ¢ motorok hatpélusi LEMO csatlakozo6jat kihizzuk a CAMAC keret alatti masodik atvezetd
panelbdl, megel6zendd a nem szandékolt allitast

A véakuumszivattyd egység reaktor fel6li oldalan mindkét szakaszolé csapot kinyitjuk.

A zartkort hiitébe sziikség szerint vizet toltiink, majd bekapcsoljuk. Bekapcsolds esetén a keringtetd
szivattyinak azonnal el kell indulnia és a buborékok megfigyelésével a helyes keringtetésrdl meggy6zddiink.

Kb. 5 perces jaratas alatt szivargast ellendrziink a csatlakozdsi pontokon. Itt célszerd a hiitési hdmérsékletet
a csarnok hdmérsékleténél legalabb 3C-al alacsonyabbra vdlasztani a hiitéviz tilzott parolgdsat elkeriilendd.

Az arnyékol6 Cd gallérok feltétele és rogzitése rugds szoritéval a kalyha oszlopan

Szivargds mentesség esetén a vdkuumrendszerhez lehet csatolni a kélyhdt mind membrdnnal, mind
vakuummérdvel, és a hdmérsékletmérdket is csatlakoztatni lehet (sziirkével megjelolt a szabdlyoz6é, amit a
kélyha alsé darabjan 1év6 csatlakozoba kell betenni).



16.
17.
18.

19.

20.
21.

22.

23.

24,

25.

26.

27.

28.

Ekkor kell a fiité aramkort 6sszeszerelni, s az ampermér6t a vakuumrendszer tetejére tessziik
Ellendrizziik, hogy tovabbra sincsen rovidzar a test és a fiitd kor kozott

A detektor védelmét testre szabjuk, ellendrizziik, hogy nem akad be sehol, s nem akadélyozza a kalyha
megbontasat

Bedugjuk a levalaszt6 transzformatort a hal6zatba (a toroid trafé nincsen bedugva), majd a vakuumszivattytt
is, és bekapcsoljuk

Normaélis miikodés esetén a szabdlyozok értelmes hdmérsékleteket, a vakuummérd normal nyomdst mutat

Ellendrizziik, hogy lehetséges-e a hdmérséklet szamitdgépes regisztralasa: ehhez a torony hatuljan 1év6 kék
szinli RS-232/RS-485 atalakitd tdpkabelét a NIM keret egyik nem til professziondlisan kinézé moduljanak
héituljan bedugjuk. Tovabbd az RS-232 oldalon az RS-232 - USB 4talakitét bedugjuk, majd elinditjuk a
regisztralast . /temp_reg 60 paranccsal. Megfelel6 miikodés esetén mindkét egység hdmérsékletét ki
kell frnia.’

Ha a hémérséklet regisztralasa miikodik, inditsuk el a vakuumszivattyit a start gomb megnyomasaval.
Normadl esetben a kapcsolén a zold gomb kezd el ilyenkor villogni. Ha folyamatos, akkor nyomjuk meg

sz

megint, mire ledll a rendszer, és a hatul 1évé 3 alldsd kapcsoldt dllitsuk 4t. Ezutdn ismét prébalkozhatunk

Ha a nyomds 5x10~' mbar ald csokkent, bekapcsolhatjuk a turbomolekuldris szivattyit a hatul 1évé
kapcsoldval

Kitessziik az dramiitésre figyelmeztets jelzést, bedugjuk a toroid trafét a levélaszto traféba

Ha a nyomds elérte a 107> mbart, dllitsuk kb. 10% teljesitményre a toroid transzformdtort, és inditsunk
el egy felftitést (szabdlyzén: START gomb hosszan megnyomva). Ha minden megfeleléen megy, akkor az
arammérd kitér — allitsuk le a fiitést (szabalyzon: START gomb hosszan megnyomva).

Ledllitjuk a vakuumszivattytt (START/STOP megnyomdsa), majd a toroid trafét kihtuzzuk a levalasztobol
és villamos figyelmeztetdnket is eltessziik

Miutén a turbépumpa sebessége a maximalis 50%-t eléri a rendszer automatikusan leveg6t enged be, majd
hamarosan megéll: kapcsoljuk ki, illetve hatul a haromallasu kapcsolét allitsuk at

Kikapcsoljuk a vakuumszivattyt, leallitjuk az adatgytjtést

A leszerelés a tesztelési 1€pések kihagydsdval forditott sorrendben torténik.

5.3.2 Magas homérseékletii mintakérnyezet lizemeltetése

5.3.2.1 Minta el6készitése

1.
2.

3.

4,

5.

A detektort mozgassuk 57.5 fokos alldsba.

A kdlyhar6l a vakuum-membrant a csatlakozdsndl bontsuk meg: a membran fel6li részre zar6dugds
gyorsszoritd, a kdlyhara mtianyag dugé6fedél keriil.

A felsd termopart és a vakuummérd vezetékét leszereljiik, és a hdrom aldtétes szdrnyas csavar eltavolitdsa
utan 6vatosan kiszedjiik a kdlyha fels6 részét

A minta kiszedése és betétele utdn a felsd részt 3 csavarral rogzitjilk, csatlakoztatjuk a vakuummérét,
vakuummembrant és a fels termopért

Ellendrizziik, hogy nincsen rovidzar a test és a fit6kor kozott.

SHa nem teszi, akkor vagy az atalakitéval van a baj (prébéljuk a szdmitégépet tdjrainditani), vagy a kdbel kijott a foglalatbdl a
vakuumszivattyuban (allitsuk le a vakuum egységet, majd a szabdlyozdkat kiszerelve ellendrizhetjiik a helyes kontaktust). Ha kordbban szerelés
volt a kdbelen, probalkozhatunk azzal is, hogy forditva kotjiik be



5.3.2.2 Minta felfiitése

1.

Elhelyezziik a fesziiltség alatti eszkoz jelet, és csatlakoztatjuk a toroid transzformdtort a levilasztd
transzformdatorhoz, bedllitjuk a megfeleld fiit6teljesitményt (kb. 10%-os teljesitmény elegends 200C-ig)

. Elinditjuk a vdkuumszivattyit. Ha a nyomds néhanyszor 10~! mbar ald csokkent, bekapcsolhatjuk a

sz

turbomolekuldris szivattyit a hatul 1év kapcsoldval.

. Elinditjuk a h6mérséklet regisztraldsita . /temp_reg 60 > fajl.névs paranccsall.

. Ha a nyomds 1073 mbar ald csokkent, elindithatjuk a ftitést a /home/mtestuser

konyvtarban kiadott ./program_furnace elérendé_hémérséklet_C_fokban
felfltési_sebesség_C/bra_egységben. Ajdnlds: felfiitési sebesség tekintetében legfeljebb
120 C/ora sebességet vdlasszunk. Az elérendd hémérséklet nagy valdsziniiséggel el fog térni a
stabilizdloddsi hémérséklettdl. Tovdbbd, fbleg alacsonyabb hdmérsékleten a bedllitott homérséklet és
a minta stabilizdloddsi kozott akdr 50K kiilonbség is lehet! Ezért mérés eldtt, cikluson kiviili idében
gyakoroljuk be a haszndlatdt!

5.3.2.3 Uzemeltetés

o A felfiitési hdmérsékletet és sebességet a /home/mtestuser konyvtarban kiadott . /program_furnace

elérendd_hémérséklet_C_fokban felflGtési_sebesség_C/dra_egységben paranccsal
tudjuk szabdlyozni, akdr a mérési bash szkriptfajl részeként

Nem kielégit6 teljesitmény esetében allitjuk a toroid transzformator teljesitmény-szabalyozéjat.

A hoémérséklet stabilizdléddsa utdn indulhat a mérés. Bash szkriptek esetében a stabilizdloddsi id6re
méréseket inditunk, mely alatt az esetleges fazisatmenetek korlatozottan, de kovethetéek lesznek.

Ha a lengések tdl nagyok lennének, a PID paramétereket allithatjuk a szabdlyozoén, illetve dnhangoldst
indithatunk a hatul 1évé csomézott fekete és fehér vezetékek osszeérintése utan’. Ennek végeztével elinditjuk
a hémérsékleti programot.

zo 2

Legalabb 2 naponta ellendrizziik a zartkord hiitében 1évd vizszintet, illetve hogy szivargdsnak nyoma
sincsen.

Ugyancsak ellendrizziik a vakuumszivattyu allapotat szemrevételezéssel®.

5.3.2.4 Kikapcsolas

1.

Adjuk ki a . /program_furnace stop parancsot a /home/mtestuser konyvtarban. Ez akar torténhet
bash szkript részeként is

. Ha a mintatér hémérséklete SOC ald csokkent”, ledllithatjuk a vakuumszivattyit a STOP gombbal.

. Hizzuk ki a levdlasztd transzformatorbdl a toroid trafd tdpellatdsat, tavolitsuk el a fesziiltség alatti

figyelmeztetd jelzést

sz

. A vakuumszivattyu ledlldsa utdn a hatul 1év6 haromallasd kapcsol6t allitsuk at

. Ha ez az utols6 mérés, akkor allitsuk le a regisztraci6t kill processz_szam, ahol a

processz_szam-otaps ax | grep "temp_reg" parancsra kapott vdlaszbdl tudhatjuk meg.

SEzt csak az elsG ciklusnal kell megcsindlni!

7Ezek részleteit a KD48P szabalyozé kezelési utasitdsa tartalmazza
8Kismértékii olajszivargds magasabb hémérsékleten eléfordulhat

9 Az ember f4jdalomkiiszobe ennél magasabban van.



6 A berendezés kalibracidja

A berendezés kalibracidjanak célja, hogy minimalis szdmu paraméterrel rekonstrudlni tudjuk azt a szérasi képet,
amit akkor kapnink, ha a detektorrendszer a mintat6l egyenletes tavolsdgban helyezkedne el. A kalibracié
folyamatdr6l A. Mellergard kézirata[1] mintdjara késziilt.

A Kkalibrici6 elvégzéséhez sziikség van mérésekre, valamint ezek kiértékelésére is. A kalibrdcié folyamata
harom részre oszthat6:

1. A poziciéérzékeny detektorok csatornaszdm - detektor pozicid kozotti Osszefiiggés paramétereinek
meghatdrozdsa

2. A kalibraciés paraméterek meghatarozasa
3. Detektorok hatdsfokanak kalibracidja

A kalibrdcio elsd lépését (pozicioérzékeny detektorok csatornaszdm - detektor pozicid) ritkdbban is elég
elvégezni.

6.1 A pozicioérzékeny detektorok csatornaszam - detektor pozicio
kalibracioja

A kalibraci6 elso fazisahoz egy adott szogpozicidban egy jol €s egyenletesen sz6ré mintara van sziikségiink, amit

gyengitetleniil és Cd-fésiivel is lemériink. Ebben a 1épésben hatarozzuk meg a

NP
pozici6 = chatornaszém’ (1
i=0
N ,
c = chatornaszém’ 2)
i=0

egylitthatoit.

6.1.1 Meérések

A kovetkezd méréseket minden esetben 57.5 fokos szognél végezziik. Elsoként plexit helyeziink be, majd a
Cd-féstikkel (kozépsé detektorra 20 bemaras 10mm-es 1épéskozzel, a detektor rekeszekre 30 bemards 20mm-es
1épéskozzel van bedllitva) az aldbbiak alapjan elvégezziik a mérést. Ezutdn a detektorakndk védelmét helyredllitjuk,
és gyengitetleniil lemérjiik a plexit, illetve nyitott nyaldb mellett a hatteret. Ez utobbi két mérés a normadldsra, illetve
a héttérkorrekcid miatt sziikséges.

6.1.1.1 Mérés lépései Cd-fésiikkel
E miivelet kozben kell6 ovatossdggal jarjunk el (nagyfesziiltség!), a Cd miatt viseljiink kesztytit!
1. A detektorakndk fels6 védelmét helyezziik at
2. Tegyiik be a Cd-féstiket a rajtuk 1év jelzések alapjan a detektorok elé. A kozépsd detektor esetében mindkét
oldalon a vezet6gombak kozott kell &tmennie, mig az alsé és a fels6 rekeszekben a kozEépso oldal irdnyaban

sz

a detektortartd bakon 1év6 vezetdgomba, a sz€ls6 irdnyban pedig a sziikitd sz€lsé védelem hatsé része tartja
helyén 6ket. Ugyeljiink, hogy leérjenek az aljaig teljesen!

3. Helyezziik vissza atmenetileg a detektorakna felsé védelmét!
4. Végezziik el a mérést!
5. Detektorakna védelmét mozgassuk el, és szedjiik ki a Cd-lemezeket!

6. Tegyiik vissza a védelmet!

10



6.1.2 Paraméterek meghatarozasa

A paraméterek meghatdrozasahoz végezziik el a mérési adatok eléfeldolgozasat és Osszegzését tetszbleges korabbi
kalibraci6 szerint a hatdsfokkal nem korrigdlva. A kapott .ndt fijlokat masoljuk abba a konyvtarba, ahol a
paraméterek becslését szeretnénk elvégezni.

Ezutan hozzunk 1étre egy uj fajlt (pl. mask_calibration.txt néven), melynek elsd sordba a szegmensek
szamat irjuk (10). A kovetkezd sorban a Cd-al gyengitett plexi, gyengitetlen plexi és hattér fajlok téfdjlneveit irjuk.
A kovetkezd sorokat minden egyes detektorra el kell késziteni.

A sorok rendre a kovetkezd bejegyzéseket tartalmazzak:

o Feladat a detektorral kapcsolatban: kihagyds(0), fittelés(1), két tartomdnyau fittelés (2), két tartomdnyt fittelés
koz6s o polinom-egyiitthatékkal (3)

e minimalis és maximadlis csatornaszamok (ORDELA: 70...990, t6bbi:70-80. .. 870-890)
o 1épéskoz a féslin rdécson mm-ben (ORDELA: 10., tobbi 20.)

e csatornaszdm -> mm polinom fokszama (3)

e 0 (csatornaszam) polinom fokszdma (2)

e polinomidlis hattér fokszdma (0)

e csucsok szdma

o kozépponti csics sorszama

e a csucsok pozicidi csatornaszam egységekben

Ezutan futtassuk a programot mtest_calibrationl_mask.py mask_calibration.txt
datum_after_mask_calibration.txt paranccsal.

A program futtatdsa sordn masked_corr*.dat korrigilt fajlok keletkeznek. Helyes program futtatds esetén
jo illeszkedést kapunk, amit ellendrizhetiink a keletkezett masked_corr_fittedx.dat fdjlokon. Létrejon
ezen felil egy datum_after_mask_calibration.txt vazfijl, ami a kovetkezd kalibraciés 1épésben
tartalmazza a poziciondlis paramétereket.

6.2 A kalibracios paraméterek meghatarozasa
Ebben a 1épésben a kalibracio6 f6 paramétereit fogjuk meghatarozni. Ezek:
e minta-detektor tdvolsagok fiiggbleges és vizszintes komponensei
o detektor bankok kozos szogeinek eltérése a kijelzettdl
e hulldmhossz
e csovenként a minta-detektor merSleges pontjanak és a csé referencia pontjanak tdvolsaga

Ehhez sziikséges nikkel, vanadium, hattér — illetve iires mintatart6 intenzitadsanak lemérése 24.5 fokt6l 68.5
fokig 5.5 fokos 1épésekben, megfeleld statisztikdval. A mérési adatok el6feldolgozasat és 0sszegzését tetszbleges
korabbi kalibracié szerint a hatdsfokkal nem korrigdlva végezziik el. A kapott .ndt fajlokat masoljuk abba a
konyvtarba, ahol a paraméterek becslését szeretnénk elvégezni.

Ezutan frjuk 4t a ddtum_after_mask_calibration.txt vazfijlt! Az els6 sorban a detektorok szdma
(10) szerepel. Ezt koveti a fajlok nevei: nikkel, nikkel héttere, vanaddium és vanddium hdttere. A 3. sorban a
finomitand6 vizszintes, fiiggbleges tdvolsdgok — utdna pedig a detektor-bankok szdma 4ll. A 4., 5. sorban a
vizszintes és fliggbleges tdvolsdgok, mig a 6.-ban a detektorbankok szogeltoldsdnak kezdeti értékei szerepelnek.

Ezutan minden detektorra meg kell adni 4j sorban a kovetkezdket (a sablon ezek egy részét mar tartalmazza):

o felhaszndljuk-e a jelét, vagy sem (1)
e tavolsagi index (1), eltolasi tavolsag ehhez képest (0.0)

e magassdg index (1), majd ennek szorzéja (1: felsé detektor)
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e sz0g index (3)

e csatornaszam-detektor transzformdacids tartomanyok szdma (1: innent6l a sablon mar tartalmazza ezeket az
adatokat)

e minimalis és maximadlis csatornaszamok (70 895)
e csatornaszam -> mm polinom fokszama (3)
e kozépponti csatornaszdm (483.191)

e csatornaszdm -> mm polinom egyiitthat6i tartomdnyonként egymads utan (0.739853 7.10995e-06 -3.13349e-
08)

P

Ezutdn a kovetkez6 sor a hullimhossz kezd&értékét, a reflexidk szamat, a hattér polinom fokat tartalmazza (1.44
26 0). A kovetkezd sor a mért kristdly racsparamétereit (3.52394 3.52394 3.52394 90.0 90. 90.0) tartalmazza. A
fajlban ezutdn soronként a reflexiok Miller-indexei kovetik egymast.

A paraméterek  hosszadalmas  meghatdrozdsit a /mtest_calibration2_crystal.py
datum_after_mask_calibration.txt datum_crystal calibration.txt paranccsal
indithatjuk el. Kimenetként keletkezik az a kalibraciés fajl, amit a mérés kiértékelésénél fel tudunk haszndlni — a
detektorok holtidejének beirdsa utan.

6.3 Detektorok hatasfokanak kalibracioja

A detektor kalibracidjahoz vanadium rudat, illetve hatteret mériink az altalanos 24.5 és 57.5 fokos éllasban j6
statisztikdval. Az adatokat a frissen meghatarozott kalibracids f4jl alapjan el6készitjiik. A vanddium inkoherens
szO0rd, azonban tartalmaz Bragg-csucsokat is: ezeket kell kivdgni egy fitteléssel, elcsisztatdsos technikdval (a
detektor egyik poziciéban mért jelét osztjuk a masikkal — ekkor egy lassan véltozé gorbét kapunk, amibdl a Bragg-
csucsok alul-feliil kilégnak)

Ezutdin az aldbbi szkriptet lefuttatjuk, ami : for i in {1..10}; do scnd=$((i+10));
echo S$scnd; ../create_efficienty_from_vanadium.py vanadium_${i}_ndt
bckg_S${i}_ndt Cagliotti{U Vv W} A 3.03 0 0.0184 5.08 2 vanadium_${scnd}_ndt
bckg_${scnd}_ndt 2; done

Ez a Cagliotti paraméterek, hulldimhossz, ricsédllandé (3.03 A), atlagos négyzetes eltérés, koherens
majd inkoherens szérdsi keresztmetszet, eltoldsi technika(2) és a két kép hanyadosat 2. fokd polinommal
kozelitve meghatdrozza a Bragg-cstcsok intenzitdsit és kivonja ket ez eredeti adatbdl, amit a megfeleld
vanadium_x_ndt_efficiency.dat fijlba tesz. Az illeszkedéseket a kovetkezd szkripttel nézhetjiik meg:
for i in {1..10}; do xmgrace -block van_twopos_${i}_ndt_efficiency.dat -bxy
1:4 -block vanadium_S${i}_ndt_efficiency.dat -bxy 1:5 ; done

1. Melléklet: A berendezés néhany fontos — latszélag bonyolult
— egységének attekintése
6.4 Torony
A toronyban alulrél felfelé haladva a kovetkezd egységeket talaljuk (2. és 3. abrak):
1. Fo6kapcsol6 (jobb oldalt)
2. Elétét-ellendllasok
3. A monokromdtorhdzban 1év6 mozgathaté szegmens vezérlGje
4. A diffraktométer kor szervomotorjainak tipegysége kettesével csoportositva
5. A kovetkez6 3 talcan taldljuk a diffraktométer motorok encoder és vezérl6-jel dtvezetéseit, tapellatasat

6. Az e feletti CAMAC keret jobbrol balra a kovetkezd egységeket tartalmazza:

12



Figure 2: Torony alsé része

13



Figure 3: Torony fels6 része
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e CAMAC soros keretvezérld
o szamit6gép interfész
e a4 diffraktométer motor vezérldje

e 1-1 digitdlis ki és bemenet, ami tartalmazza a motorok biztonsagi reléjét, a 1éptetd motor kivélasztot és
visszajelentd jeleket fogadja

e monitorszamlalé tdpegysége

e amplitudéilleszts egység

e monitorszamlalé fogadéegysége

e monokromator(1éptetd) motor vezérldje

e monokromator motorok encodereinek fogaddegysége
7. monokromator motorok elektromos egysége
8. NIM keret az aldbbi egységekkel jobbrdl balra:

e monitorszamlalé tartalékegysége

e nagyfesziiltségli tépegység

time-delay egység
e modul
e ORDELA detektor pozicié kédoldja

9. vezérld szamitogép

6.5 Detektor alatti NIM modul
A kovetkezd egységeket tartalmazza jobbrdl balra (4 dbra):
e 4 csatornds nagyfesziiltségl tdpegység

e PSD modul — szamit6gép interfész (tartalék és egy haszndlatban 1€vG)

e PSD modul (el6bb a félhiivelykes, majd az egyhiivelykes detektorok részére)

2. Melléklet: A default fajl

A default f4jl szolgdl arra, hogy a reprodukélhat6sdg szempontjabdl fontos eseményeket, bedllitdsokat rogzitsiik.
Lényegében elektronikus jegyz&konyvként szolgédl. Fontos tulajdonsdga, hogy minden eleme rogzitésre keriil a
mérési adatfijlban.

Egy példaval:
no collimator - before monitor.. —— bedllitdsok a monokromdtor és a monitorszamldld kozd
r6.5/h4.0/u23/d18... —-— bedllitdsok a monitorszamlald és a minta kdzdtti neu
vananadium can 8mm -— mintatartd &ltalédnos leirdsa
furnace (z=+3mm set at 2020.03.16).. —-- az alkalmazott mintakdrnyezet leirdsa
regular MTEST ver 3.1... —-— minta-detektor kd&zdtti neutron UtGtban 1évé elemek led
regular_position+Ordela LLD.. —— detektorok leirdsa (pl. ORDELA diszkrimindtor bedllit
1800 —— alapértelmezett pillanetképek mentési ideje masodper
10 —-— motorok szama
MTilt 2637 1000 4150 —-— mindegyiknél: motor_név Jjelenlegi_pulzus minimum_pul

Y NA esetében szOgértékben is)
MShift 4000 200 7000

MRotate 32769 23568 39051 20.422222
DArmRotate 3101 0 4289 39.730000
Phi 35272 1268 64268 25.040000

Chi 32770 32268 51268 0.020000
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Figure 4: A detektor alatti NIM modul

Omega -1 35268 40868 42949345.270000
2Theta 38518 34368 39618 57.500000

X_NA 32768 2768 62768 0.0
Y_NA 32768 5768 59768 0.0
2 9 55 55

0 High_near_down_81
High_near_cent_79
High_near_up_82
High_far_downcent_83
High_far_centup_88
Low_down_85
Low_cent_86
Low_up_87

Small_tube
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