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Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurde die Anwendung der Festkörper

Spaltspur-Methode für Routinemessungen an der Schnellen Null

Energie-Anlage Karlsruhe untersucht. Als Detektormaterial, das

den dabei auftretenden Anforderungen genügt, wurde eine Poly

karbonatfolie (Lexan) gewählt. Spaltprodukte hinterlassen in

solchen Materialien Spuren, die durch chemische Ätzung ver

größert werden können, bis sie im Lichtmikroskop sichtbar sind.

Ein einfaches Ätzmodell wird mit experimentellen Ergebnissen

verglichen.

Um den Kontrast der Spuren gegenüber dem Untergrund zu erhöhen,

werden diese abschließend mit Filzschreiber geschwärzt.

Die Auswertung erfolgt mit dem Gerät "CLASSIMAT". Dabei handelt

es sich um einen Bildanalysator, der Einzelteilehen zählt. Die

Funktionen dieses Geräts wurden geprüft und Eichkurven aufge

nommen. Anhand einiger experimenteller Ergebnisse sieht man

die prinzipielle Wirkungsweise des Geräts. Die Auswertungs

methode bedarf noch einiger Verfeinerungen, um genauere Werte

bei höherer Spurendichte zu erhalten.

Ein Umbau des "CLASSIMAT" als Vorstufe zu einer vollautomati

schen Bildanalyse mit einem Computer ist geplant.



A b s t r a c t

This report concerns investigations in preparation of routine

application of solid state track recorders for measurements

in SNEAK. A polycarbonate foil(Lexan) was chosen as a detector

material satisfying all requirements. In this type of material

fission products leave tracks which can be enlarged by etching

until they are visible in a light microscope. A simple model

of the etching process was compared to experimental results.

In order to increase the contrast of the tracks against the

background they were finally coloured using a feIt pen.

The evaluation is performed with the image analyzer CLASSIMAT,

an apparatus designed to count single particles. The operation

of the CLASSIMAT was tested and calibration curves were taken.

Using some experimental results the principle of operation was

demonstrated. The method of evaluation still needs some refining

in order to produce exact results at higher track densitips.

A modification of the CLASS~-AT i8 planned in preparation of a

completely automated image ~..lysis u$ing a computer.

24. August 1971
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I. Festkörper als Detektoren schwerer Ionenspuren

LI Meßprindp

Festkörper-Spur-Detektoren bestehen aus elektrisch isolierenden

Materialien, wie z.B. Glimmer, Quarz, Glas oder Kunststoff. Ioni

sierende Teilchen hinterlassen beim Durchgang durch diese Isola

toren entlang ihrer Bahn Spuren, die u.U. sichtbar werden und

dann ein Maß für die Energie und die Intensität der Strahlung

darstellen.

Die ersten Arbeiten hierüber erschienen bereits 1958 von Young /1/

und von Silk und Barnes /2/. Die Spuren können im Elektronenmikro

skop betrachtet werden, man kann sie aber auch durch Anätzen so

weit vergrößern, bis sie im Lichtmikroskop zu sehen sind.

Der Mechanismus der Spurenbildung ist noch nicht genau erforscht.

Fleischer et ale /3,4/ haben aber ein Modell entwickelt, das die

bisher gemachten Beobachtungen befriedigend wiedergibt und des

halb hier grob skizziert werden soll.

Beim Ionisationsprozess in Festkörpern entstehen vorwiegend po

sitive Ionen, die sich auf den Entstehungsart konzentrieren.

Wenn die Coulombsche Abstoßungskraft dieser Ionen ihre Bindungs

kraft im Kristallgitter überschreitet, entsteht durch Bildung

von Zwischengitteratomen und Fehlstellen eine dauernde Schädi

gung im Material und die Teilchenspur kann dadurch beobachtet

werden. Dies ist der Fall, wenn die Rate der primären Ionisa-

tion BI entlang der Wegstrecke dx einen kritischen Wert (dI!dx)krit

erreicht. (dI/dx)k' ist eine Materialkonstante. Bei geeigneter
r1t

Wahl des Materials kann man erreichen. daß ein une~jnschter Un-

tergrund von Teilchen geringerer Ionisierungsdichte unterdrückt

wird.
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1.2 Anwendung in der Reaktortechnik

Zunächst soll die international gebräuchliche Abkürzung für Fest

körper-Spur-Detektoren eingeführt werden. Sie kommt aus dem Eng

lischen: Solid State Track Recorders - SSTR - und soll im weite

ren Text verwendet werden.

SSTR werden in der Reaktortechnik zur Messung von Spaltraten und

Spaltraten-Feinstrukturen eingesetzt. Sie haben u.a. folgende

Vorteile:

1) Die Detektoranordnung kann so dünn gehalten

werden, daß praktisch keine Störung des Neu

tronenspektrums zu erwarten ist.

2) Untergrund von y-Strahlung ist nicht nachweis

bar, Untergrund von a-Strahlung deer Neutronen

rückstoßkernen kann leicht unterdrückt werden.

3) Die Spuren weisen bei Temperaturen unter 1000

kein meßbares "Fading" auf, d.h. die Messung

ist praktisch unbegrenzt konservierbar.

Vorliegende Arbeiten wurden durchgeführt, um die Meßmethode mit SSTR

an der ~chnellen-~ull-Energie-Anlage-!arlsruhe- SNEAK - routine-
~

mäßig einzuführen. Die SNEAK ist ein Reaktor heterogenen Typs. Der

Core=Aufbau erfolgt durch Stapelung von plättchenförmigen Materialien,

mit denen die verschiedensten Reaktorzusammensetzungen simuliert wer

den können.

11. Ätzkinetik

11.1 Modell für die Spurenen~icklung

Bei einigen Materialien spielt die wesentliche Rolle für die chemische

Aufätzung - "Entwicklung" - der Spuren das Eindringen der Ätzflüssig-
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keit in die Spuren. Dadurch wird es möglich, daß der Ätzprozess

in den Spuren eher beginnt, als im übrigen Material in gleicher

Tiefe.

Die Geschwindigkeit T, mit der das Ätzmittel in die Spuren wandert,

sei hier als "Diffusionsgeschwindigkeit" definiert. Wenn man die

ursprüngliche Dicke der Spur vernachlässigt, so kann man - Tals

konstant vorausgesetzt - die Entwicklung der Spurenform relativ

einfach rechnerisch und zeichnerisch ableiten. Eine ausführliche

Betrachtung dieses Mechanismus findet man in den Arbeiten von

Tuyn /5/ und /6/. Er soll im folgenden anhand von Abb. ) und 2

kurz erläutert werden.

Dazu nennen wir die Ätzgeschwindigkeit, mit der das unversehrte

Material abgetragen wird, G. Die ursprüngliche Länge der Spur,

dieunter dem Winkel a zur Oberflächen-Normalen liegt, sei A(a).

Die Ätzflüssigkeit ist dann in der Zeit

=

am Ende der Spur angelangt.

A(a)
-T- (I)

Aus Abb. ) sieht man sofort, daß eine Spur nur dann durch Ätzen

vergrößert werden kann, wenn der Winkel a kleiner wird als ein

kritischer Winkel a , der gegeben ist durch:c

cos CI
C

G• T
(2)

In einem Zeitraum O<t<t entsteht als Ätzgebilde ein spitzer Kegel,
--0

der die Oberfläche in einer Ellipse schneidet. Wird t>t , so wird
-0

um das ursprüngliche Spurenende - Koordinatenursprung in den Abb.

) und 2 - kugelförmig weitergeätzt und der Übergang vom Kegel zur

Kugel erfolgt in den Tangentenpunkten. Wenn die Oberfläche bis zu

diesen Tangentenpunkten abgetragen ist, wird die Kugel formbestim

mend, es entstehen als Schnittgebilde Kreise. Bei a • 0 ist diese

Zeit t) relativ einfach definiert:





x

L -Gt L
Oberfläche z.Zeit Oberfläche z.Zeit

1- Gt--J

L= TtO cos ce

1---------'------ L= TtO cos ce-----------------;

y

Abb.l Ausbildung der Ätzspur in der XV - Ebene

Tto cos ce - Gt Tt 0 cos ee

Abb.2 Ausbildung der Ätzspur in der XZ - Ebene
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T+G
• --- tG 0

(3)

Um die daraus gewonnenen rechnerischen Ergebnisse experimentell

nachprüfen zu können, wurden die sichtbaren Spuren, d.h. ihre Pro

jektion auf die Oberfläche berechnet. Es wurden dazu einmal Spu

ren betrachtet, deren Winkel a der Bedingung genügt:

sin a >

und Spuren mit a • O.

G
T

Für to~t~tJ erhält man die Projektionslänge p(a) zu:

t'T2 - G2 - T sin
p(a) • Gt {J + T cos a + G a} + to(a) (T sin a - G) (4)

und für t~tJ und a • 0:

/T
T - G

Po • 2 Gt + G (5)

Die kleine Achse 2} der Schnittellipse, die senkrecht zu p(a) liegt,

errechnet sich zu:

2f · 2Gt/i cos a - G
cos a + G (6)

Der Radius der runden Spur für t~t) und a • 0 ist gegeben durch:

2
r • 2 Gt (T - G) t - (T2 - G2) to 0

(7)

Wenn man vereinfachend annimmt, daß die Diffusionsgeschwindigkeit

unabhängig vom Winkel ist, kann man aus vorstehenden Gleichungen

experimentelle Werte gewinnen, wie sie in den Tabellen J und 2 auf

gezeichnet sind.
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Tabelle 1

Lexan, 60 p dick, in 6n KOR bei 50°C geätzt.

G T c A(a) t (e ) t
l

(a)
°

0.0205 p/min 2.135 p/min 89OS6':!:3%
15.8 l! + 2.6% 7.3':t65%

:; 70%1

-
+ 2.4% 87019':t3% 10.8 1..1 + 2.6% 5.1':t65%-

0° 7.3 1..1 + 3.3% 3.4':!:65% ~360'

cos ac • 0.00961

Tabelle 2

Makrofol E, 200 p dick, in 6n NaOR bei 40°C geätzt.

G T A(a) t o (a) t
J

(a)

0.0073 p/min 0.837 ll/min 88°30'+4.6% 15.58p:!:3% 17.85':t2O%

+ 3% + 60% 0° 3.19JJ:!:3.5% 3.81':t2O% ~400'

cos a • 0.00873c

Aus den Tabellen folgt für a :
c

Die Werte in den Tabellen wurden folgendermaßen ermittelt: Zunächst

wurden die Folien mit Spaltbruchstücken bestrahlt und bei konstanter

Ätztemperatur entwickelt. In bestimmten Zeitabständen wurde die Ent

wicklung unterbrochen und jeweils dieselben Objektstellen photogra

phiert. Anhand der photographischen Aufnahmeserien konnten dann ge

eignete Spuren ausgesucht und vermessen werden.
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Um G zu bestimmen, wäre eine Gleichung 6. Grades zu lösen. Bei

den ausgewählten Spuren mit großem Winkel a und da T » G war;

ergab sich günstigerweise, daß die Steigung der Kurve p(a,t)

(GI. 4) im Rahmen der Rechen- und Meßgenauigkeit gleich der Ätz

geschwindigkeit G war:

p (a =90
0

) • G·t + (T sin a - G) t o (4a)

Mit G erhält man aus der Steigung von p (t) (GI. 5):
. 0

P (t) • a·to

und daraus:

(5a)

T • (Sb)

D~ für T »G a = 2 G wird, sieht man sofort, daß der so gewonnene

Wert für T mit einem relativ hohen Fehler belastet ist.

Die Vermessung der kleinen Achse 2f liefert schließlich einen Wert

für a; Gleichung 4a bzw. 7 liefert t o und Gleichung t A(a). tt wurde

aus dem Übergang der Gültigkeit von Gleichung 5 in den Bereich der

Gleichung 7 gewonnen und mit dem berechneten Wert aus Gleichung 3

verglichen.

Es ist also trotz des stark vereinfachten Modells, das den Berech

nungen zugrunde lag, gelungen, die Spurenbildung während des Ätz

prozesses zu interpretieren.

11.2 Messung der Ätzgeschwindigkeit

Die Ätzgeschwindigkeit G ist natürlich auf eine weitaus einfachere

Weise zu gewinnen. 60 p .dicke Polykarbonat-Folien (Lexan) wurden
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bei verschiedenen Temperaturen in 6n KOR geätzt. Dabei wurde die

Foliendicke nach verschiedenen Ätzzeiten mit einer Mikrometer

schraube ausgemessen. Bild 3 zeigt die Ätzrate der Oberfläche in

Abhängigkeit von der Ätzdauer. Parameter ist die Ätztemperatur.

Für jede Temperatur entsteht eine Gerade, d.h. die Ätzgeschwin

digkeit ist zeitlich konstant. Die Steilheit der Geraden wächst

mit wachsender Temperatur rascher als linear. Dieser Sachverhalt

ist in Bild 4 zur Verdeutlichung etwas anders dargestellt. Man

sieht, daß die Ätzgeschwindigkeit auf leichte Temperaturschwan

kungen mit zunehmenden Temperaturen empfindlicher reagiert.

~ Ätzgeschwindigkeit

ö

'':"
}-
·5'

J>:
;:;

10..
l!l
~s
<>,
10

'i [
<

~
0
:::J

r-..
X

"

\
:::J

s:

'":::J

~
A
0
I

'::::.....
I---

---- -.:;;;::;:::r-- -
ö

ö

300 350

~Zeit{minl

25015050

45·

--~:.--- ~~:c

55° ~

+I:.....-.,q----::;,rs..L--+---:;i>-""''-:;;;!O-,,=--- 50"

25

22.5

a,
20

~
~."ti 17.5<I)

i
15

t
125

10

7.5

Messung der Ätzrate von Lexan bei verschiedenen
Temperaturen in 6n KOH

Bild 3 Ätzrate voa Lexan in 6n KOR

bei verschiedenen Temperaturen

Bild 4 Ätzgeschwindigkeit von Lexan

in 6n KOR

Man sollte, um noch reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten, hohe

Ätztemperaturen vermeiden. Andererseits steigt die Ätzdauer mit
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sinkender Ätztemperatur stark an. Einen Kompromiß aus diesen Ei

genschaften stellt eine Temperatur von 500C bis maximal 700C dar.

III. Messungen mit Festkörper-Spaltspur-Detektoren

III.1 Auswahl der Detektorfolien

Bei der Auswahl des Folienmaterials wurden folgende Gesichtspunkte

beachtet:

I) Die Spuren müssen sich deutlich vom Untergrund abheben. Für die

automatische Auswertung sollten die Spuren sowohl in ihrer Form

als auch in ihrem Kontrast klar zu erkennen sein.

2) Eine hohe Nachweiswahrscheinlichkeit ist sowohl aus Gründen der

Statistik als auch der Reproduzierbarkeit erwünscht.

3) Die Störung des schnellen Neutronenflusses soll zu vernachläs

sigen sein.

4) Folien für Routinemessungen sollen leicht zu handhaben sein.

Verschiedene Kunststoffolien und eine Sorte borfreies Phosphatglas

wurden auf ihre Eignung getestet.

Zu I)

Bild 5 zeigt Spuren, die gerade "ausgeätzt" sind. Die Spuren sehen

nadelförmig aus und sind mit dem Auge gut zu erkennen. Die durch

schnittliche Spurenlänge liegt bei 10 p und ihre Dicke bei 1 - 2 p.

Die Dichte beträgt ca. 3·!03 Spuren/mm2• Es sei auf die zahlreichen

Uberlappungen hingewiesen, die die auswertbare Spurendichte begrenzen.
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In der Mitte mancher Spuren kann man einen Hohlraum erkennen, das

bedeutet unterschiedliche Schwärzung, was die automatische Aus

wertung erschwert.

Bild 5 Spaltspuren in Lexan, 15' bei 60°C

in 6n KOH geätzt

Bild 6 Spaltspuren in Lexan, 75' bei 70°C

in 6n KOH geätzt

Die Spuren in Bild 6 sind bereits etwas "überätzt", d.h. die Spuren

sind nicht mehr scharf begrenzt. Die durchschnittliche Länge beträgt

auch hier 10 - 15 ~, die Dicke aber schon 8 - 10 ~. Hier liegen die

Spuren ca. 103/mm2 dicht. tlberlappungen können nicht mehr alle zu

verlässig mit dem Auge aufgelöst werden. Die Schichtstruktur in der

Schwärzung einzelner Spuren kann bei der automatischen Auswertung

zur mehrfachen Zählung einer Spur führen.
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An diesen Beispielen sieht man, daß die Spuren nach der Ätzung

künstlich geschwärzt werden müssen, um gute Kontraste in einem

zusammenhängenden Graubereich zu erzielen. Dies gilt für alle

untersuchten Materialien.

Von den untersuchten Kunststoff-Folien hatten die meisten Ober

flächen eine starke Eigenstruktur, die eventuell zu Fehlmessungen

Anlaß geben könnten. Glas und die Polykarbonatfolien Makrofol E

und Lexan weisen glatte Oberflächen auf. Dabei ist zu bemerken,

daß die Spuren in Glas sehr gleichmäßig und fast kreisrund sind,

was für die automatische Auswertung besonders günstig ist.

Zu 2)

Bei isotrop einfallender Strahlung erzeugen zwischen 95 - 99%

aller Spaltbruchstücke in Kunststoff-Folien Spuren, die nachge

wiesen werden können.

Bei Glas schwankte die Nachweiswahrscheinlichkeit sogar innerhalb

derselben Ätzserie zwischen 50 - 65%, man kann deshalb keine ver

gleichbaren Ergebnisse erwarten.

Zu 3)

Eine polymere Einheit der untersuchten Polykarbonatfolien enthält

14 H-Atome I Cl 6 H
t 4

03! und ist aufgebaut gemäß:
L Jn

r A
CH - CH~ CH3 CH - CH 0 1

/' ~ I/,' 11 I
LC""'-CH=CH/ C.r C""'-CH = CH /c-o-C-O-t
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Man muß also möglichst dünne Folien wählen, um den Einfluß von

Wasserstoff auf das Neutronenspektrum vernachlässigen zu können.

Da die dünnste Makrofol E - Folie 200 ~ stark ist, bleibt nur

noch das 60 ~ dicke Lexan.

Die Detektoranordnung kann dabei so klein gehalten werden, daß

von dieser Seite her auch keine merkliche Störung zu erwarten ist.

Die untersuchten Gläser sind frei von Bor und Wasserstoff und ha

ben eine Dicke von 300 ~. Von ihnen ist keine nennenswerte Störung

zu erwarten.

Zu 4)

Alle Kunststoff-Folien sind robust und daher einfach zu handhaben.

Die zerbrechlichen Glasfolien können auch aus dieser Sicht ver

mutlich nicht für Routinemessungen eingesetzt werden.

Unter Beachtung aller 4 Forderungen kommt für Routinemessungen

an der SNEAK vorläufig nur das 60 ~ starke Lexan in Betracht.

111.2 Präparation

Zur Messung werden die Detektorfolien in engen Kontakt mit spalt

barem Material gebracht. Hierzu wird Brennstoff elektrolytisch ab

geschieden, auf dünne Unterlagen aus Stahl- oder Platinblech. Da

mit wird erreicht, daß die Schichtdicke klein bleibt gegen die

Reichweite der Spaltbruchstücke im Brennstoff. Da normalerweise

bei jeder Spaltung zwei Spaltbruchstücke entstehen, die in ent

gegengesetzter Richtung auseinanderfliegen, entsprechen die Spalt

bruchstücke, die in einen Halbraum gelangen, genau der Anzahl der

Spaltungen im Material. Die Nachweiswahrscheinlichkeit wird daher

nur vom "kritischen Winkel" a begrenzt.c
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Nach der Bestrahlung werden alle Folien, die zu einer Messung ge

hören, gemeinsam in einem Ätzbad aus KOR geätzt (6n Lösung für

Lexan). In einem Thermostaten wird die Temperatur auf ~ O.OSoC

konstant gehalten. Ein Rührwerk sorgt für gleichmäßiges Angreifen

der Ätzflüssigkeit. Nach beendigter Ätzung werden die Folien so

fort in eine warme Essiglösung gebracht, um den Ätzvorgang zu un

terbrechen. Weitere Spülbäder in destilliertem Wasser folgen und

zum Abschluß ein Alkoholbad.

Die Schwärzung der Spuren erfolgt mit einem Filzschreiber: Man

schwärzt zunächst die ganze Meßfläche intensiv und wischt anschlies

send mit in Methanol getränkten Wattestäbchen die Oberfläche sauber.

Dieses Verfahren kann nach Bedarf wiederholt werden.

I1!.3 Auswertung von Detektorfolien

Die verschiedenen Möglichkeiten zur Auswertung von spurenhaltigen

Folien beruhen entweder auf der Abzählung der einzelnen Spuren

oder auf der Messung einer mittleren Spurendichte. Es seien hier

kurz einige Methoden beschrieben:

1) Auszählung von Hand

Die bereits erwähnten Überlappungen begrenzen die meßbare Spuren

dichte unter dem Lichtmikroskop auf ca. 104/ mm2• Diese Dichte er

reicht man bei der sogenannten "Auszählung von Rand". Da hierbei

das Auge die Entscheidung trifft, was im Zweifelsfall als Spur

zu gelten hat, kann man die Spuren nadelförmig ausätzen und so

Uberlappungen deutlicher erkennen. Diese Methode ist für Routi

nemessungen ungeeignet, da die Meßergebnisse subjektiv gewonnen

werden. Außerdem ist der Zeitaufwand für eine Messung relativ

groß.

Bei sehr geringen Spurendichten - einige Spuren /mm2 - kann man

sich die Auszählung erleichtern nach einer Methode von Fleischer

et al. /7/:
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Man ätzt die Folien so lange, bis Löcher aus den Spuren ent

stehen. Dazu wird die Rückseite der Folien zuvor mit Alumi

nium beschichtet. Diese Al-Schicht wird angegriffen und stellt

darum einen deutlich sichtbaren vergrößerten Abdruck der Löcher

dar, die dann leicht abzuzählen sind.

Cross und Tommasino 18,1/111 731 ätzen ebenfalls die Spuren

durch und belegen anschließend eine Seite mit einem Lösch

blatt. Von der anderen Seite her wird eine Farblösung durch

die Löcher gepreßt und so ein vergrößerter Abdruck auf dem

Löschblatt erzeugt.

2) Entladungsmessungen

Cross und Tommasino 18,1/111 73/ beschreiben zwei weitere Arten,

kleine Spurendichten über eine elektrische Entladung zu bestim

men. Auch hierzu müssen die Spuren durchgeätzt werden. Die Fo

lie kann gegen eine ebene Elektrode gepreßt werden und die Ge

genelektrode wird zur Spitze ausgebildet. Legt man eine Hobh

spannung zwischen die Elektroden, so kann man mit der Spitze

die Fläche abtasten und anhand der elektrischen Entladungen

die Anzahl der Löcher bestimmen. Eine andere Methode besteht

darin, beide Elektroden eben auszubilden. Eine Elektrode be

steht dabei aus einer dünnen Al-Schicht, die auf eine isolie

rende Unterlage aufgedampft wurde. Beim Anlegen von Hochspan

nung finden durch die Löcher Entladungen statt, und zwar nur

eine pro Loch, weil die dünne Al-Schicht dabei durch die Funken

verdampft. Ein elektrischer Zähler zeigt die Anzahl der Ent

ladungen und damit der Löcher an.

3) Impulsanalyse

Bitter et al. /9/ analysieren das mikroskopische Bild. Die Licht

signale, die vom Objekt kommen, werden von einem Photomultiplier

empfangen. Die Abfrage wird automatisch gesteuert, in dem der Ob-
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jekttisch des Mikroskops mäanderförmig bewegt wird. Das Sig

nal, das vom Multiplier kommt, wird nach Impulshöhe und -länge

analysiert. Da es sich bei diesen Messungen um die Auswertung

von Kernspurplatten mit Spuren gleicher Form und gleicher

Richtung handelt, wird die Analyse recht einfach und Störungen

können leicht eliminiert werden.

4) Flying Spot Analyse

Abmayr et al. /8,1/111 46/ berichten über ein Flying Spot

System. Ein Lichtpunkt wird durch das Okular auf das mikrosko

pische Objekt projiziert, der das Bild abtastet. Dieser Licht

punkt wird durch die Objektstruktur modiliert und liefert an

schließend Informationen, die von einem Photomultiplier aufge

nommen und digital über einen Computer weiterverarbeitet werden.

Die nächsten beiden Methoden betreffen Geräte, die uns zur Verfügung

stehen.

5) Densitometer

Als Densitometer wird ein Mikroskop-Photometer bezeichnet. Licht,

das durch eine SSTR-Folie fällt, wird entsprechend der Spuren

dichte geschwächt und über einen Photomultiplier aufgenommen

und verstärkt.

Mit dieser Methode sind jedoch nur Relativmessungen möglich. Außer

dem "ist die erfaßbare Meßfläche sehr klein, wodurch die statisti

sche Genauigkeit herabgesetzt wird. Ein groler Vorteil liegt darin,

daß man z.B. eine kontinuierliche Messung auf einen XY-Schreiber

ausgeben kann und so einen schnellen Uber'lick über Dichtevertei

lungen erhält. Dies ist auch dann möglich, wenn die Scharfeinstel

lung während der Messung nicht optimal bleibt, weil die Anzeige

davon weitgehend unabhängig ist.
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6) Video - Signal

Bei dieser Methode wird das mikroskopische Bild mit einer Fern

sehkamera aufgenommen und von dort einerseits auf einen Monitor

gegeben, andererseits elektronisch analysiert. Unter den auf dem

Markt befindlichen Geräten haben wir uns für das CLASSIMAT (Fa.

Leitz) entschieden, das auf Bild 7 zu sehen ist. Bei der der

zeitigen Meßanordnung werden die anfallenden Daten mit einem

Tischrechner weiterverarbeitet.

Bild 7

Meßanordnung mit

dem CLASS!MAT

Das Meßfeld wird mittels einer elektronischen Maske ausgeblen

det, die in Höhe und Breite getrennt regulierbar ist. Die Ra

sterpunkte des Feldes, die innerhalb dieser Maske liegen, wer

den als Impulszahl ausgegeben und sind ein Maß für die Masken

fläche.

Das Gerät analysiert die Spuren nach ihrem Grauwert. Der gesamte

Graubereich ist in 10 gleichgroße Graustufen unterteilt. Man kann

damit einen zusammenhängenden Graubereich ausblenden und diesen

Bereich durch eine Feineinstellung über eine Stufenbreite vari

~eren. Spuren, die einwandfrei erkannt werden sollen, müssen des

halb in einem zusammenhängendem Graubereich liegen$ der sich klar

vom Untergrund unterscheidet. Die Anzahl der Rasterpunkte des Ob-

jekts, die innerhalb des eingestellten Werts liegen, können als

Maß für die Fläche abgefragt werden. Bei statistischer Vertei

lung und bei bekannter mittlerer Fläche pro Spur kann man daraus

die Anzahl der Spuren im Meßfeld bestimmen.
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Für Messungen von Spaltspurdichten wird die direkte Bestimmung

der Spurenzahl vorgezogen. Sie erlaubt absolute Messungen und

ist unempfindlicher hinsichtlich der Ätzparameter. Jede erkann

te Spur kann vom Monitor gekennzeichnet werden und liefert ei

nen Meßimpuls. Zusammenhängende Spuren erzeugen oft nur einen

Meßimpuls, d.h. sie verursachen Zählverluste. Diege Verluste

begrenzen die meßbare Spurendichte vorläufig auf ca. I03/mm2.

Auf den Bildern 5 und 6 ist zu erkennen, daß die Spaltspuren

nicht von vornherein in einen klar definierten Graubereich fal

len und deshalb nach der Ätzung künstlich geschwärzt werden

müssen. Für die dünnen nadelförmigen Spuren wurde bisher noch

keine geeignete Schwärzungsmethode gefunden, deshalb fallen

solche Spuren vorläufig für eine automatische Messung aus. Je

dicker die Spuren im Mittel sind, desto leichter können sie

geschwärzt werden und desto sicherer Einzelspuren vom Gerät

erkannt werden. Man muß dabei einen Kompromiß schließen zwi

schen Spurendicke und maximal zu messender Spurendichte.

Für die Bestimmung der Spurenzahl stehen uns zwei Meßmöglich

keiten zur Verfügung:

a) "mit Konvergenz" heißt die Schaltung, bei der alle zusam

menhängenden Spuren als ein Merkmal registriert werden.

b) "ohne Konvergenz" ist die andere mögliche Schaltung. Dabei

werden alle Spuren, die nach oben enden, einzeln gezählt.

Das nachfolgende Beispiel soll die Funktionsweise näher erläu

tern. Es wurde dabei noch ein dritter korrigierter Wert Zk be

rechnet, der aus der Kombination beider Meßarten resultiert:

V 1\ > /* A
Wahre Spurenzahl: 2 2 2 1 3 3 • 13 Spuren

mit Konvergenz Z : 1 1 1 1 1 J • 6 Spuren
!!!

ohne Konvergenz Zo: 2 2 2 • 9 Spuren

korrigierter Wert Zk: 3 3 3 • 12 Spuren
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Der korrigierte Wert wird dabei ermittelt aus:

• 2 Z - Zo m

Dazu wurden folgende Uberlegungen angestellt:

Im statistischen Mittel ist die Anzahl der Spuren, die nach

oben enden gleich der, die nach unten enden. Das ist aber ge

nau die Differenz (Z - Z ). Addiert man diesen Wert zu Z ,o m 0

so erhält man den korrigierten Wert Zk. Zweifache Spuren,

die nicht paarwei~e nach oben oder nach unten enden - wie

z.B. die 3. Anordnung von links in obigem Beispiel - können

damit nicht erfaßt werden. Trotzdem führt Zk zu einer Er

höhung der meßbaren Spurendichte.

Die gegenwärtige Meßanordnung weist noch einige Nachteile auf:

Die Spaltspuren können nicht nach ihrer Form analysiert werden.

Deshalb liefert jede Verschmutzung passenden Grauwerts einen

Meßimpuls. Weiter bleibt die Scharfeinstellung des Objekts nicht

konstant über die gesamte auszumessende Fläche. Man muß von Hand

nachregeln und kann deshalb keine vollautomatische Messung vor

nehmen. Abhilfe soll eine automatische Nachregelung der Scharf

einstellung bringen.

Absolutmessungen sollten m5glichst nur im "linearen" Bereich

vorgenommen werden. Das ist der Bereich, in dem der Meßwert

mit der wahren Spurenzahl übereinstimmt.

IV. Meßergebnisse und Diskussion

Die ersten Messungen dienten der tlberprüfung der Funktionen des
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Geräts. Bild 8 zeigt die Impulszahl in Abhängigkeit von der ein

gestellten Maskenfläche. Die Zuordnung ist linear.
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Bild 8 Zuordnung der Maskenfläche

zur Impulszahl

Bild 9 Spez. Impulszahlen für die

Maskenbreite und die Masken

höhe

Die Anzeige der sogenannten Zeilenzahlimpulse ist der Anzahl der

Zeilen proportional und damit der Maskenhöhe. Durch Division der

Flächenimpulse durch die Zeilenimpulse erhält man eine für die

Maskenbreite charakteristische Impulszahl. Bild 9 zeigt die so

gewonnenen Geraden.

In Bild 10 ist die Zuordnung zwischen Maskenfläche und Objekt

fläche aufgetragen bei einer Flächenvergrößerung von 2.3.i0
6- f ach .
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Bild 10 Abhängigkeit der Objektfläche

von der Maskenfläche

Am Rande entsteht eine leichte Abweichung von der Linearität, was

auf die Wölbung des Bildschirms zurückzuführen ist.

Um den Gang der Anzeige mit wachsender Spurendichte zu untersuchen,

wurden zwei Meßserien gemacht, bei denen Lexanfolien verschieden

lang einer jeweils konstanten Bestrahlung mit Spaltspuren ausge

setzt wurden. Die Folien wurden anschließend alle unter gleichen

Bedingungen geätzt und die Spuren geschwärzt.

Die Auswertung erfolgte bei einer 60ß-fachen Gesamtvergrößerung.

Die Anzeige ia Bild 1I ist bis zu einer Spurendichte von 170/mm2

linear, die korrigierte Spurendichte bis zu 230 spuren/mm2•
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Bei 500 Spuren/mm2 erreicht die Verlustrateaufgrund der Uberlap

pungen bereits 20% •. 1n Bild J J sieht man, daß die mit Konvergenz

gemessene Spurendichte infolge der tlberlappungen ab J03/mm2 be

reits wieder abnimmt.

In Bild lJ wurden außerdem 3 gestrich~lte Linien eingezeichnet,

die aus früheren Messungen stammen. Diese Spuren waren schwächer

g~ätzt, aber nicht geschwärzt. Daher kam es vor, daß einzelne

Spuren infolge ihrer Schichtung in der Struktur mehrfach gezählt

wurden. Obwohl diese Messungen daher nicht sehr genau sind, wur

den sie eingezeichnet, um zu demonstrieren, daß man u.U. zu ei

ner weitergehenden linearen Abhängigkeit kommen kann. Jn der Tat

deuten neuere Messungen darauf hin, daß man - eventuell bei hö

herer lichtoptischer Vergrößerung - bis zu ca. 10
3Spur en/ mm2

kommen kann.

Um weiterhin zu untersuchen, wie gut Feinstrukturen aufgelöst

werden können, wurde durch durchlöcherte Cd-Plättchen von lmm

Dicke eine extreme Feinstruktur simuliert:

Cd-Plättchen, Detektorfolien .und Brennstoff-Folien hatten dabei

den gleichen Durchmesser. Zu diesen Messungen wurden massive

Brennstoff~Folienverwendet.Das hat den Vorteil, daß man auf

beiden Seiten Detektorfolien anbringen kann. Es wurden damit

gleichzeitig Phosphatgläser getestet und dazu folgende Anord

nung gewählt:

Lexan Cd U Cd Glas
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Solche Päckchen wurden einem homogenen thermischen Neutronenfluß

ausgesetzt und die Detektorfolien anschließend geätzt und ge

schwärzt. Bild 13 zeigt die Verteilungskurven in beiden Material

ien. Der statistische Fehler im Maximum beträgt dabei 20%. Man

kann die Struktur der Cd-Plättchen gut erkennen.
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Bild 13 Spaltratenverteilung in Lexan und Glas

Die maximalen Werte für Phosphatglas liegen wegen der geringeren

Nachweiswahrscheinlichkeit durchweg bei etwa 55% der Lexanwerte.

Auch hierbei ergab sich, daß selbst innerhalb derselben Ätzserie

die Ansprechwahrscheinlichkeit stark schwankte. Gläser der unter

suchten Art sind deshalb für Meßzwecke ungeeignet.

Die Meßelektronik wird in Zukunft weiter ausgebaut, um die Genauig

keit der Messungen zu verbessern. Um auch das Problem der überlap

p~nden Spuren zufriedenstellend zu lösen, wird auf eine direkte

Ubertragung des Fernsehbildes in einen Computer hingearbeitet. Man

kann dann durch geeignete Programmierung .sehr ausfijhrliche Analysen
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durchführen. Ziel dabei ist, der Unterscheidungsmöglichkeit mit

dem Auge möglichst nahe zu kommen. Das wUrde eine meßbare Spu

rendichte von ca. I04jmm2 bedeuten. Dabei werden die von der

Fernsehkamera abgetasteten Bilder zunächst auf Magnetband ge

speichert, von wo sie zur Auswertung in den Rechner übertragen

werden.
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