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La spectrométrie par échos de spin de neutrons, inventée au début des années ‘70 par F. Mezei 
, permet et cela de façon unique, d’étudier de phénomènes physiques comme, par exemple, la diffusion magnétique critique, la transition liquide-verre, la dynamique des polymères et des colloïdes. De manière plus précise, elle permet d’étudier des mouvements lents de la matière condensée. Typiquement, les gammes de temps de relaxation et de vecteurs de diffusion obtenus sont (1 à 200ns ) et (0.02 à 1 Å-1) : ces caractéristiques rendent cette technique unique. Elle est aussi intéressante pour des études de systèmes biologiques.


Il existe encore peu de spectromètres à Echos de Spins en Europe. Le premier IN11
 a été construit à l’ILL
. par F. Mezei
. Le second, le spin écho MESS 
(machine à Echos de Spins de Saclay) a été construit au LLB par R. Papoular, R. Millet en collaboration avec F. Mezei et le KFKI de Budapest pour permettre des expériences à des vecteurs de diffusion plus petits et des temps plus longs. Récemment, un autre appareil ayant des caractéristiques semblables à celles d’IN11 a été mis en service au KFA Julich
 et l’ILL développe IN15, qui permettra d’aller aux très petits angles 10-3Å-1 et plus grands temps, 200ns. Au HMI de Berlin
, un spin écho de résolution moyenne est en cours de construction. 

Finalement au Japon et au NIST (USA) deux appareils sont prévus.



Cette notice évolutive… a pour objectif d’aider à réaliser les expériences sur le spin-écho de Saclay en décrivant l’appareil
 (chapitre 1), les programmes d’acquisition de données (chapitre 2) et de traitement (chapitre 4). Comme les commandes des programmes sont en anglais, cette notice est écrite dans un mélange français anglais.

Caractéristiques principales du Spin Echo MESS.

	Longueur d'onde incidente
	 3Å à 12Å            plutôt   6Å ou 8Å

	Résolution du Sélecteur Mécanique(/(
(FWHM)
	 18% à 20%

	Polariseur Analyseur 
	 Supermiroirs:       Polarisation >90%

	Distance Echantillon-Détecteurs 
	 6m

	Taille maximale de l'échantillon 
	 25*50mm2                   plutôt 27*27mm 2      

	Longueur et nombre de spires 

des bobines de précession.
	 4m et 2478 spires 

	Courant de précession Ip
Temps de Fourier t  (nanosecondes) 
	0 à 140Ampères 

t (ns) ~ 2.341 10-7. Nsol.Ip(A).[(Å)]3

Nsol =2478 

	Résolution en énergie à 8Å
	 1 neV

	Temps de Fourrier  


	 t <18ns   (6Å )    t < 42ns      (8Å) 

	Domaine angulaire 
	 0.8 < 2 <90°       

 plutôt 1.5 < 2 <90° 

	Gamme de q 
	 0.02 Å-1 < q < 1 Å-1 

	Détecteurs
	  3* 5cm2    3He


MAIN CHaractéristics OF THE Spin Echo MESS.

	Incident neutron wavelength
	 3Å to 12Å           rather    6Å or 8Å

	Mechanical Selector(/(
(FWHM)
	 18% to 20%

	Polarizer Analyzer 
	 Supermirrors:       Polarization >90%

	Sample-Detectors Distance  
	 6m

	Maximum sample size 
	 25*50mm2                    27*27mm2      

	Precession Length and turns number.
	 4m and 2478 turns 

	Precession Current Ip
Fourier time t 
	2 to 140A 

t (ns) ~ 2.341 10-7. Nsol. Ip(A). [(Å)]3

Nsol =2478 

	Energy Resolution at 8Å
	 1 neV

	Fourier time  


	 t <18ns   (6Å )    t < 42ns      (8Å) 

	Scattering Angle range 
	 0.8 < 2 <90°       

 plutôt 1.5 < 2 <90° 

	Q range
	 0.02 Å-1 < q < 1 Å-1 

	Detectors
	  3* 5cm2    3He


Schéma d’un Spectromètre à Echos de Spins de Neutrons.
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1. Description succincte d’un spectromètre à échos de spins de neutrons. 


On distingue 7 parties dans un spectromètre à échos de spin :

1.  La monochromatisation

2.  La polarisation
3.  La précession avant l’échantillon
4.  L’interaction avec l’échantillon.
5.  La précession après l’échantillon
6.  L’analyse de polarisation
7. La détection.

1. Le monochromateur : un sélecteur mécanique. 18 à 20%.

2. Le polariseur, élément ferromagnétique, est soumis à un champ magnétique horizontal. Il réfléchit les neutrons ayant le “ bon ” spin, aligné selon le champ du polariseur. Le faisceau est alors polarisé.

3. Le neutron polarisé entre dans la première aire de précession ; sa polarisation est renversée par un premier flipper  et amenée perpendiculaire au champ magnétique des bobines de précession. Cette polarisation va précesser autour du champ sur toute la longueur des premières bobines. A la sortie de la première aire de précession, la polarisation est à nouveau renversée par un flipper 
4.L’échantillon va modifier la vitesse du neutron.
5.Le faisceau de neutrons pénètre ensuite dans la deuxième aire de précession, parfaitement identique à la première. Cette seconde aire de précession est terminée par un deuxième flipper Un neutron ayant subi un changement d’énergie lors du choc avec l’échantillon verra son spin précesser d’un angle légèrement différent dans le deuxième bras du spectromètre. Cet angle est proportionnel au gain relatif d’énergie du neutron et au nombre de précessions de Larmor dans la première aire de précession. Le spin de ce neutron va entrer dans le dernier flipper en faisant un angle avec l’axe de ce flipper (composante de la polarisation parallèle à cet axe du flipper plus faible). Le flipper renverse cette composante de la polarisation de 90° afin de la ramener dans la direction horizontale, afin d’être analysée.

7. Un analyseur, élément également ferromagnétique soumis à un champ magnétique horizontal, suivi d’un détecteur permettront de mesurer la composante de la polarisation parallèle au champ de l’analyseur. L’intensité mesurée sur le détecteur est fonction du cosinus de l’angle proportionnel au transfert d’énergie 
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En résumé, la grandeur mesurée sur un spectromètre à échos de spin est la fonction de diffusion intermédiaire :
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Expérimentalement, l’angle de précession de Larmor dépend essentiellement de l’intégrale de champ dans la première aire de précession, qui en première approximation est fonction du nombre de spires des bobines de précession et du courant Ip qui les parcourt. La relation qui fixe le temps de Fourier t de l’expérience est :
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La mesure d’échos de spins de neutrons s’appuie donc sur une méthode de zéro de l’intégrale de champ entre les deux aires de précession avant et après l’échantillon. Pratiquement, une bobine de symétrie est utilisée pour ajouter ou retrancher de l’intégrale de champ afin de rendre les deux aires de précession parfaitement symétriques. En effectuant un balayage en courant de cette bobine on obtient tout l’écho ; un exemple est montré ci dessous. 
[image: image5.wmf]Echo 8 Angstrom 100Amp.                      MESS
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L’enveloppe est due à la polychromaticité du faisceau. L’amplitude contient l’information dynamique que l’on recherche
. Une des difficultés des expériences de Spin-Echo est d’effectuer une mesure exactement au centre de l’écho. En effet, les mesures de changement d’énergie de quelques neV requièrent une extrême précision. Sur le spectromètre MESS, pour des neutrons de 6Å, un écart de courant de.095Ampère sur la bobine de symétrie correspond à un déphasage de 90° de la précession. Pour  vérifier que la mesure de l’écho a été faite au centre de l’écho, on utilise une autre bobine, dite bobine de correction de phase. Cette bobine de correction de phase permet d’effectuer des pas élémentaires de précession de part et d’autre du centre de l’écho. Ceci permettra de s’assurer que la mesure de l’amplitude de l’écho a été faite correctement au centre de l’écho.


Le spectromètre est aussi équipé de bobines de correction de Fresnel qui corrigent à chaque extrémités des aires de précession l’inhomogénéité des lignes de champ. Le schéma de la page suivante illustre le spectromètre à échos de spin MESS avec les numéros des diverses bobines, dans une configuration assez classique.

1.1. 
Bobines de correction Fresnel.


Les inhomogénéités du champ magnétique de précession déterminent les limites de la résolution que l’on peut obtenir sur un spin écho. 

Dans le cas de solénoïdes de précession avec un champ H0 ,longueur L et diamètre D, les régions les plus inhomogènes sont ses deux extrémités. On peut calculer que l’inhomogénéité relative du champ (par rapport au champ H0 ), en un point r distant du milieu de la bobine, varie comme r2/2DL.

Afin de compenser cette inhomogénéité, proportionnelle à r2, on aura besoin de boucles portant le même courant I et de rayon r ~ n1/2 n étant le n° de la boucle (cf. NSE par F. Mezei4). En pratique, on utilise des spirales de Fresnel ou r~1/2.

Sur MESS, nous utilisons deux tailles de bobines de Fresnel, faites sur des feuilles de cuivre de faible épaisseur (100 microns) déposées sur une feuille isolante de kapton (de 37 microns.

Près de l’échantillon, il s’agit de Fresnels 35mm/15tours, près de l’analyseur ce sont des Fresnels 65mm/20 tours.



Figure. Bobine de correction de Fresnel lors de son alignement sur le solénoide de précession avant l’échantillon sur MESS. 

Numérotation des Bobines du Spin Echo MESS.
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Numérotation des Mouvements sur le Spin Echo MESS.
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1.2.
Mouvements et Bobines du Spin Echo MESS

	N° du mouvement 
	Fonction du mouvement 
	Commande

	1
	Rotation de l’échantillon


	M1 40

	2
	Angle 2 thêta des détecteurs 


	M2 13

	3
	Passeur linéaire d’échantillons

(trois positions et out (position 4) )
	S 2  ou M3 2 

	
	
	

	N° de bobine
	Fonction de la bobine

	1
	Bobines de précession 

côtés polariseur analyseur



	2
	Bobines de précession

côtés échantillon



	3
	Polariseur Analyseur



	
	

	9
	Flipper (


	14 
	Compensation (


	
	

	8
	/2 côté polariseur



	10
	/2 côté analyseur



	6
	Compensation /2



	
	

	11
	Fresnel  (petites)

 Echantillon 



	12 
	Fresnel (grandes)

Polariseur Analyseur 



	
	

	13 
	Bobine de Phase



	15 
	Correction de phase 




1.3. 
Guides en Cuivre. Collimation sur MESS.


Des guides en cuivre focalisants ont été installés en Avril 97 dans la première aire de précession du spin-écho MESS. Le but de cette opération est d’augmenter l’intensité de neutrons du faisceau incident en augmentant la divergence angulaire. 

Les guides en cuivre. 


L’ensemble des guides est constitué de 3 éléments de longueur respective 0.5, 1.6 et 2.0 m focalisant dans le plan vertical. Les dimensions des guides sont à l’entrée de 30*50mm2 et à la sortie de 30*30mm2. Le dépôt est du cuivre isotopique 65, élément non magnétique, dont l’angle critique de réflexion c vaut 5.9’ Å-1 , valeur comparable à celle du Nickel ordinaire. 


Ces trois éléments de guide ont été alignés sur le faisceau direct et fixés à l’aide d’étriers sur une poutre. Les deux premiers éléments de 0.5 et 1.6m constituent le guide 1, l’élément de 2m, le guide 2. Grâce à un système externe de vérins, il est possible d’escamoter ces guides du faisceau de neutrons, afin de changer facilement la divergence angulaire du faisceau. 

Collimation. Augmentation de l’intensité diffusée.


Des mesures d’intensités diffusées ont été faites entre 5 et 10Å avec et sans guide sur plusieurs échantillons (graphite, mélange tensioactif polymère et solution de polystyrene).


Avec un guide, le rapport de l’intensité diffusée par rapport à celle obtenue sans guide varie de 1.5 à 2.2 entre 5 et 10Å. Cette augmentation n’est pas accompagnée d’un élargissement des pics de Bragg ni de remontée aux petits angles sur les courbes diffusées par les échantillons étudiés.


Avec deux guides, l’augmentation de l’intensité diffusée est nettement plus grande, un facteur 3 à 7. Un élargissement de la largeur à mi-hauteur des pics de Bragg est alors observé d’environ 15%. Par contre, aucune remontée aux petits angles particulière n’est observée même à 10Å.

Effet des guides sur la résolution à 6Å.


A 6Å, nous avons mesuré l’effet des guides sur la résolution en temps du spectromètre. Aux petits temps (courant de précession <25Ampères, 3ns), les courbes avec et sans guide sont superposables. Aux temps de Fourier plus grands, la résolution de l’appareil avec guide décroît dramatiquement. En effet, 80% du signal polarisé a été perdu aux temps de Fourier les plus longs (courant de précession de 140A) lorsque les deux guides sont mis sur le trajet du faisceau de neutrons. Avec un seul guide, seulement 60% de la polarisation est perdue à 140A. Cette diminution importante de la réponse du spectromètre à 6Å vient de l’inhomogénéité du champ vu par les neutrons de grande divergence angulaire qui ont été ramené dans le signal diffusé par les guides en cuivre. Cet effet est particulièrement sensible lors des mesures à très haute résolution. 

Conclusions. Quand utiliser les guides ?


Les gains d’intensité obtenus en utilisant des guides en cuivre sont donc en partie perdus lorsque l’on effectue les mesures d’amplitude d’écho. A 6Å, l’introduction d’un guide apporte une augmentation appréciable de l’intensité diffusée (globalement +30%). Avec les deux guides, cette augmentation est nettement plus grande (globalement +140%) mais réservée à des temps de Fourier inférieurs à 10ns (champ de précession maximum 80A). 

[image: image17.wmf]Figure. Guide en cuivre focalisant lors de son installation dans les solénoïdes de précession de mess.

2. NSE Acquisition.


Un expérimentateur va devoir utiliser deux (voire trois) programmes pour faire l’acquisition de données sur le spin écho. Les icônes de ces programmes se trouvent dans une fenêtre du gestionnaire de programmes intitulée NSE Acquisition :
* le programme d’acquisition MANUAL (prévu pour travailler en tache d’avant plan mais aussi en tache de fond), 

* le programme de correction de la bobine de phase (lorsque les résultats des expériences indiquent que le spectromètre n’est plus parfaitement symétrique) Phase Coil Correction,

* l’éditeur Kedit Windows pour éditer les fichiers de commandes à exécuter lors des expériences.

La description de ces trois principaux programmes fait l’objet de ce chapitre.

Après un démarrage de l’ordinateur d’acquisition, vous n’avez qu’à lancer l’exécution du programme Manual. Il est possible d’exécuter en même temps que l’acquisition de données d’autres programmes ou des copies de fichiers. L’utilisation de l’imprimante pour autre chose que l’acquisition des données est déconseillée. Si vous voulez imprimer quelque chose depuis l’ordinateur d’acquisition, utiliser plutôt une imprimante du réseau. 

2.1.
Acquisition Program: MANUAL.


Le programme original d’acquisition de données a été écrit en Quick Basic 45 par B. Farago de l’ILL. De nouvelles options sont régulièrement ajoutées par A. Brûlet et O. Choquet. Ce programme permet d’effectuer une à une (ou enchaîner) des commandes simples, comme changer l’angle, la longueur d’onde, les valeurs des courants dans les bobines. Le fait de laisser à l’expérimentateur la possibilité de choisir l’ordre dans lequel vont être effectuées les diverses opérations, est difficilement compatible avec un programme d’acquisition presse-bouton. Il n’y a donc pas de programme presse-bouton sur le spin écho. L’expérimentateur doit donc apprendre ces commandes un peu particulières. Il faut aussi connaître un certain nombre de numéros de bobines ou de mouvements, notamment celui de l’échantillon ou des détecteurs.

Trois types d’expériences sont souvent effectuées sur le spin écho :


* des acquisitions d’échos I(q,t)


* des mesures rapides de I(q,0) afin d’estimer le temps de comptage nécessaire aux divers angles souhaités,


* des transmissions.

Comment réaliser ces expériences va être décrit dans ce chapitre avec les commandes du programme d’acquisition.


Tout d’abord, il faut que le programme d’acquisition Manual soit en cours d’exécution. Si c’est le cas, une fenêtre nommée Manual est active. Si non, sélectionnez l’icône Manual du groupe de programmes NSE Acquisition. Ce programme commence par initialiser les différents appareils programmables nécessaires pour faire les mesures et aussi de choisir à priori certaines options comme la surveillance du pont roulant (crane on), la sortie des données sur l’imprimante (lp on), le transfert automatique des fichiers de données vers le réseau (net on)... La liste de ces options de démarrage est explicitée dans le paragraphe 2.1.1.4. Après les initialisations, vous aurez sur l’écran de l’ordinateur, M>. De là, vous pouvez commencer à exécuter les commandes, soit en mode simple (une à une) soit en mode liste (succession inscrite dans un fichier toto.exb). Les commandes sont les mêmes. Le mode commande est le mode le plus utilisé par les expérimentateurs. On utilise alors éditeur, Kedit, pour créer ou modifier les fichiers , nommés toto.exb, qui contiennent la succession des commandes à exécuter. Ces fichiers toto.exb se ressemblent toujours, car tous les expérimentateurs mesurent les amplitudes des échos à divers angles. Les réglages du spectromètre (courants dans les bobines de précession, dans les flippers Pi et Pi/2, dans bobines de correction Fresnel... ) sont préparés dans des fichiers, nommés e6a8.run. Ils sont par exemple appelés e6a8.run ou e8a1p5.run pour les deux longueurs d’onde généralement utilisées respectivement 6 ou 8 Å à divers angles, respectivement ici 8 et 1.5 degrés.

Help 
liste toutes les commandes que vous pouvez exécuter, mais pas leur syntaxe, ni leur fonction. 

Pour les commandes les plus fréquentes, seule la première lettre de la commande est nécessaire. Par exemple B pour bobine, c pour “ count ”, S pour “ sample ”. La liste des commandes est donnée dans le paragraphe 2.1.1.4. Bien qu’il y ait 35 à 40 commandes possibles, l’expérimentateur n’en utilisera qu’une petite dizaine. 

La virgule est un séparateur de commande. Par exemple, B1 30,B2 30 est identique à B1 30 et ensuite B2 30 (mettre 30A dans la bobine 1 puis 30A dans la bobine 2).

Il n’y a pas de problème à cause des majuscules et des minuscules dans les commandes.
2.1.1.
Acquisition I(q,t).


L’acquisition des données I(q,t) n’est possible que lorsque le spectromètre est “ symétrique ”. C’est à dire que pour la longueur d’onde choisie, les courants dans les flipper pi, pi/2, les bobines de phase et de correction de phase ont été réglés pour chaque courant de précession et à tous les angles que vous allez choisir pour faire vos mesures. L’acquisition des données sur un spin écho consiste à mesurer les amplitudes des échos pour divers courants de précession (équivalents à des temps de Fourier).

Comment s’effectue une expérience ?

Choisir une longueur d’onde revient à choisir une gamme de temps de Fourier. La relation entre la valeur du courant dans les bobines de précession et le temps de Fourier est la suivante :
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Sur le spin écho MESS, Nsol =2478 et Ip varie de 2 à 140 Ampères. Par exemple à 6Å, la gamme de temps de Fourier obtenue est .3 à 18ns
Le choix de l’angle (par exemple 2 degrés), i.e. q , est fonction de l’échelle (1/q) à laquelle vous voulez déterminer la dynamique :
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La longueur d’onde et l’angle fixés, l’expérience consiste à mesurer des amplitudes des échos pour différentes valeurs de courant de précession (bobines B1 B2) en exécutant les fichiers qui contiennent tous les réglages, e6a2 à 6Å et 2 degrés. Ces fichiers d’échos e6a2.run ont été préparés pour effectuer successivement des mesures d’amplitudes d’échos à des valeurs croissantes de courant de précession (i.e. temps de Fourier).


Pourquoi utiliser des fichiers d’échos ?

Pour mesurer de très faibles changements d’énergie, les intégrales de champ avant et après la position échantillon doivent être exactement les mêmes sur un échantillon purement élastique, le spectromètre est alors “ symétrique ”. C’est à dire qu’à une longueur d’onde et angle de mesure donnés, les courants dans les flipper pi, pi/2, les bobines de phase et de correction de phase ont été réglés… Ces réglages délicats sont assez longs, et pour faciliter les mesures toutes les valeurs de tous les courants … ont été écrites dans ces fichiers d’échos.

2.1.1.1.
 Qu’y a t-il dans un fichier d’échos?

A l’exécution d’un fichier d’écho, par exemple e6a2.run, vous allez effectuer plusieurs sessions (35 “ Job ” possibles) de comptages (110 possibles) permettant d’obtenir lors du traitement S(q,t)/S(q,0). On commence par mesurer la polarisation (en fait S(q,0)) de l’échantillon à l’angle (q) choisi. La première session (Job 1) exécute 6 comptages sans précession (sans Pi/2), flipper Pi on (“ Up ”). La deuxième session (Job 2) exécute 5 comptages sans précession, flipper Pi off (“ Down ”). La différence donnera la polarisation (S(q,0)). La troisième session (Job 3) mesure trois fois la moyenne de l’écho (“ Average ”). Ces 3 sessions (14 comptages) permettent de normaliser S(q,t) à S(q,0) et donnent la valeur moyenne de l’écho (utile pour vérifier la symétrie du spectromètre au cours des expériences). Ces trois sessions sont donc fondamentales et il est conseillé de les effectuer au début de chaque série de comptage, ce qui est normalement fait dans chaque fichier e6a2.run... Ensuite, on commence à mesurer l’amplitude des échos pour plusieurs valeurs croissantes de courant de précession : 2 4 7 10 15 20 25 30 40 50 60 80 100 120 130 140 Ampères. Soit 16 valeurs de courant de précession qui sont équivalentes à des temps de Fourier.

Pour chaque courant de précession, une session (Jobs pairs) mesure 4 comptages de l’amplitude de l’écho. La session suivante (Jobs impairs), à même courant de précession, permettra de corriger, lors du traitement des données, la mesure précédente de l’écho en faisant 2 comptages, de part et d’autre du point de symétrie de l’écho. Si ces deux comptages sont disymétriques par rapport au comptage de “ l’average ”, le programme de traitement en tiendra compte dans son calcul de l’amplitude de l’écho au courant de précession en question. En résumé, à chaque courant de précession correspondent 2 sessions de 6 comptages en tout. Il est important de se savoir que c’est au cours des traitements des données que l’expérimentateur vérifiera la stabilité de la symétrie du spectromètre. Il pourra corriger si besoin les fichiers d’échos e6a2... en utilisant le programme Phase Coil Correction. Si toutes les sessions (35 Jobs) d’un fichier d’échos sont effectuées, il y a 110 comptages dans une expérience à un angle donné. Pour connaître la durée de vos expériences, il vous suffit de multiplier par la durée d’un comptage.

2.1.1.2. Acquisition en mode simple (une par une).


Dans ce mode d’acquisition, vous tapez l’une après l’autre les commandes que vous voulez exécuter. La Touche F1 (ABORT) permet d’arrêter la commande en cours (mouvement, comptage...). Si un fichier toto.exb ou toto.run était en cours d’exécution à ce moment, les données seront stockées dans un fichier c:\mess\data\94xxxx.dat puis ce dernier copié sur le réseau p:\data\94xxxx.dat, si l’option de copie sur le réseau a été demandée (net on).

Voici quelques commandes (écrites en caractères gras) très utilisées lors des expériences:

Commande

Fonction

B1 30


mettre le courant de la bobine n°1 à 30 Ampères 

B1


lire le courant dans la bobine n°1

C 30


compter pendant 30 secondes

dia in 


positionner le diaphragme devant les compteurs lorsque 2< 4 degrés

dia out 

enlever le diaphragme devant les compteurs lorsque 2 4 degrés

dia


lire l’état du diaphragme devant les compteurs.

M2 2
positionner le mouvement n°2 à 2 degrés. 

M2


lire la valeur de codeur du mouvement n°2

run e6a2

exécuter les mesures demandées dans le fichier d’écho à 6Å et 2.5°

next 20

chaque comptage durera 20 secondes. Ces deux ordres vont ensemble. 

S1 ou M3 1

mettre le passeur d’échantillon en position 1

S   ou  M3

lire la position du passeur d’échantillon 

S out
sortir le passeur d’échantillon. Ouvrir la porte jusqu’à fermer le “ switch ” (en haut à gauche) qui est fixé sur la porte en Plexiglas.

! comments

ajouter le commentaire “ comments ” sur l’imprimante 

wavl 8


choisir la longueur d’onde 8Å 

wavl 


lire la longueur d’onde.

kedit now.exb 
éditer le fichier de commandes now.exb.

z


mettre à zéro les courants des petites bobines. 

2.1.1.3.
 Acquisition en mode liste.


Dans ce mode d’acquisition pratiquement toujours utilisé, les commandes que l’expérimentateur va exécuter, sont données dans un fichier.exb (now.exb par exemple). Pour lancer l’acquisition des données selon ce fichier now.exb, taper : 

exe now
exécute une à une toutes les commandes simples que vous aurez écrites dans le fichier now.exb. A la fin du fichier now.exb, vous pouvez enchaîner une autre liste de commandes, en ajoutant exe now1. Ceci permet de programmer la suite des expériences sans interrompre le comptage en cours.

Voici un exemple détaillé de fichier now.exb
Commande 


Fonction 

! Ferrofluid 1mm 10C

commentaires “ Ferrofluid 1mm 10C ” écrits sur l’imprimante 

dia out



enlever le diaphragme devant les compteurs (à partir de l’angle 



4 degrés)

M2 7.5



mettre le détecteur à 7.5degrés.

run e8a7p5


exécuter le fichier d’échos à 8Å et 7.5 degrés

next 300


et chaque mesure durera 300 secondes

wavl 6



mettre la longueur d’onde à 6Å 

rate 20400


modifier le rapport moniteur temps qui dépend de la longueur d’onde 

S2



mettre le passeur d’échantillon en position 2

dia in
mettre le diaphragme devant les compteurs lorsque  l’angle < 4°

M2 3



positionner les détecteurs à 3 degrés. 

run e6a3 1-3 10-20

next 100
exécuter dans le fichier d’échos à 6Å et 3° les sessions 1à 3 et 10 à 20. Chaque mesure durera 100 secondes.

Z



mettre à zéro toutes les petites bobines.

B1 30



Bobine de précession B1 à 30 Ampères.

B2 30



Bobine de précession B2 à 30 Ampères

exe now1


enchaîner le fichier liste now1.exb.

(Ne pas demander des valeurs de temps de comptage supérieurs à 300 secondes. En effet, les bobines de précession à 140 Ampères chauffent, ce qui altère la qualité des réglages. Il vaut mieux faire plusieurs fois les mesures à un angle donné, puis les additionner par la suite lors des traitements.

(De même, ne pas laisser à la fin de vos expériences, les bobines de précession à 140Ampères. Ajouter à la fin des fichiers now.exb, les commandes de fin d’expériences suivantes :

z
mettre à zéro les courants dans toutes les petites bobines et

B1 30



à 30 Ampères les bobines de précession B1 

B2 30 



et B2 


Durant l’exécution d’un fichier de commande, par exemple now.exb, vous ne pouvez pas modifier son contenu en utilisant l’éditeur. Vous ne pouvez que le lister ou l’imprimer avec les utilitaires de Windows. De même, durant l’exécution d’un fichier d’écho de type e6a2p5.run .

2.1.1.4.
 Liste des commandes. 

LISTE ALPHABETIQUE DES COMMANDES DU PROGRAMME MANUAL   01/96

	Nom court de la commande
	Nom complet

de la 

commande
	Syntaxe  

de la 

commande
	Remarque 

sur la

commande

	!
	! 
	!   comments
	écrire un commentaire sur l’imprimante

	Att
	ATTENU
	Att

Att 1 ou Att 2

Att out   (in)
	état de l’atténuateur

Mettre l’atténuateur 1 ou 2 dans le faisceau

Enlever l’atténuateur ( ou atténuateur 1)

	b
	BOBINE
	B 1 40
	B (n° bobine) (valeur de consigne)

	c
	COUNT
	c 10 5
	count (temps s) (* nombre)

	crane
	CRANE
	crane 

crane on 

crane off
	état du pont

surveillance du pont activée

surveillance du pont désactivée

	dia
	DIAPHR
	dia

dia in

dia out
	état du diaphragme  détecteur

diaphragme devant le détecteur

diaphragme en dehors du détecteur 

	dir
	DIR
	dir
	liste les fichiers du répertoire de travail

	ec
	ECHO
	ec 10 5
	echo (temps s) (*nombre)

	exe
	EXECUTE
	exe now
	exe (nom du fichier.exb)

	guide
	GUIDE
	Guide

guide 1 in

guide 2 out
	état des deux guides de collimation

guide n° 1 in

guide n°2 out

	help
	HELP
	help
	liste les noms des commandes

	hp
	HP
	hp

hp on ou hp off
	état du multimètre HP

	Hub

Lauda
	HUBER

LAUDA
	huber 20

lauda 20
	Bain huber (consigne du bain en °C)

Bain lauda (consigne du bain en °C)

	kedit
	KEDIT
	kedit now.exb
	kedit (nom du fichier)

	lim
	LIMIT
	Lim B1

Lim M1

Lim moni
	Donne la limite (bobine) (n° bobine)

‘’       ‘’   (mouvement) (n° mouvement)

‘’       ‘’   du moniteur. “ beam off ” 

	lp
	
	lp on 

lp off
	écriture sur imprimante demandée

‘’           ‘’    ‘’               annulée

	m
	MOTOR
	m 2 2
	m (n° mouvement) (valeur mouvement)

	net 
	NET
	net

net on

net off
	choix copie vers le réseau 

copie automatique vers le réseau demandée

arrête la copie automatique 

	path
	PATH
	path
	donne les “ paths ”

	q
	QUIT
	q
	quitter le programme

	qrun
	QRUN
	qrun e6a2
	qrun (nom du fichier.run)

	rate
	RATE
	rate

rate 20400
	lire le rapport moniteur/temps

mettre  moniteur/temps à (valeur)


COMMANDES DU PROGRAMME MANUAL (suite) 


01/96

	Nom court de la commande
	Nom complet

de la 

commande
	Syntaxe  

de la 

commande
	Remarque 

sur la

commande

	regul
	REGUL
	regul init four

regul NCT300
	initialiser les PID de l’environnement four

sur la régulation Barras 

donner un ordre a la Barras

	run
	RUN
	run e6a2

next 20
	run (nom du fichier.run)

next (temps de comptage

	S
	SAMPLE
	S 1   (2 à 4) 

S out     (in )
	mettre le passeur en position n°1 (2 à 4)

Sortir le passeur si le switch de la porte

en Plexiglas est enfoncé ( position n°1).

	Sel
	SELECT
	sel
	lire la vitesse du sélecteur mécanique

	setup
	SETUP
	setup toto
	commence le “setup ” de la machine

	status
	STATUS
	status
	

	store
	STORE
	store
	

	temp
	TEMP
	temp on

temp off

temp

temp 410
	relie la régul. de Température BARRAS

enlève la liaison avec la BARRAS

lire les températures de consigne, régulation, échantillon.

Temp (consigne en K)

	till
	TILL
	till 300
	till (consigne K) pour régulation ILL

	time
	TIME
	time
	lire l’heure

	type
	TYPE
	type now.exb
	liste sur l’écran (le fichier)

	watch
	WATCH
	watch
	lire les bobines, codeurs et compteurs

	wavl
	WAVLEN
	wavl

wavl 6
	lire la longueur d’onde

wavl (longueur d’onde)

	zero
	ZERO
	zero
	remise à zéro des petites bobines 5 à 16


LISTE DES OPTIONS DE DEMARRAGE DU PROGRAMME MANUAL  01/96

	Nom court de la commande
	Nom complet

de la 

commande
	Syntaxe  

de la 

commande
	Remarque 

sur la

commande

	crane
	CRANE
	crane on 


	surveillance du pont activée



	hp
	HP
	hp off
	valeur du multimètre HP non lue



	lp
	LPRINT
	lp on 


	impression sur l’imprimante demandée

	net 
	NET
	net on


	copie automatique vers le réseau demandée



	temp
	TEMP
	temp off
	pas de consigne ni de lecture de la température sur la régulation BARRAS



Ces options de démarrage sont listées dans le fichier init.exb et exécutées lors du lancement du programme MANUAL. 

2.1.1.5. Fenêtre d’acquisition.


Durant une acquisition de plus de 10 secondes, vous verrez sur l’écran la fenêtre d’acquisition suivante qui résume l’état courant du spectromètre. Voici un résumé succinct décrivant cette fenêtre.

------------------------------- MESS status ----------------------------------------------------------------

Date: date


Time: heure
EXE: fichier.exb
RUN: fichier echo.run
DATA: n°fichier données
Job: n°session
----------------------------- Setup - Detectors -------------------------------------------------------------D1: détecteur n°1
Dsum: SommeDétecteurs
Monit: Moniteur
Time: Temps acquis.
D2: détecteur n°2
Dia: diaphragmeDétecteurs
Mrate: Moniteur rate
Pres: Temps Préset
D3: détecteur n°3
Sel: Vitesse Sélecteur

Drate: Détecteur rate
<D>: Somme estimée
Att: n°Atténuateur Faisceau
Guide1: position du guide 1

Guide2:

 ---------------------------------- Motors -------------------------------------------------------------------

M1: Codeur Moteur n°1
M2: Codeur Moteur n°2
M3: Position Moteur n°3 
(RotationEchantillon)

(AngleDétecteurs)

(Echantillon)
----------------------------------- Coils --------------------------------------------------------------------

B 1:courant demandé(courant lu)
B 2:                    

B 3:

B 4:                    


B 5:                    

B 6:

B 7:                    


B 8:                    

B 9:

B10:                    


B11:                    

B12:

B13:                    


B14:                    

B15:

B16:                    


B17:                    

B18:

B19:                    


B20:

HP -DVM: multimètre HP
-------------------------------- Temperature --------------------------------------------------------------

Tset: valeur consigne de T
Treg: T° de la régulation

Tsamp: T° de l’échantillon
F1: Abort - End stoppe l’action en cours                   F5 : Pause  mode MSDOS

La touche de fonction F1 arrêtera les actions en cours, comptage, mouvement...

La touche de fonction F5 permet d’aller dans une fenêtre MSDOS. Cette option n’est plus utile et plutôt déconseillée car il n’y a plus de surveillance de l’expérience ; la suite du programme ne reprendra qu’au retour sous Windows…par la commande Dos « exit » ! ! !
2.1.1.6. Résolution (Graphite, Vycor…)

L’intensité diffusée I(q,t) par un échantillon parfaitement élastique n’est jamais égale à la polarisation. Pour un échantillon quelconque, la fonction de diffusion intermédiaire I(q,t) devra être normalisée à la mesure de la réponse de l’appareil pour un diffuseur « élastique », que l’on appelle résolution. Pour déterminer la résolution du spectromètre, on utilise comme diffuseur élastique soit un fritté de graphite soit un aérogel, le vycor, qui sont des diffuseurs cohérents élastiques très intenses. Ces échantillons serviront donc pour normaliser les fichiers de données des échantillons, mais comme ils diffusent beaucoup, ils seront aussi utilisés pour régler la symétrie du spectromètre (les courants de phases). 

La résolution du spectromètre dépend de la longueur d’onde, de la géométrie de l’expérience (taille du faisceau, divergence du faisceau incident, présence du diaphragme devant les détecteurs) et aussi de l’angle de diffusion. Pour obtenir des résultats expérimentaux les plus précis, il est conseillé de faire autant de mesures de résolution avec le graphite que d’angles, 2 thêtas, d’expériences.

Réglages ou vérifications des phases.

Les temps de Preset pour effectuer ces réglages sont de 2 à 15secondes pour des angles de diffusion inférieurs à 4 degrés (dia in) et de 15 à ~60 secondes pour des angles allant jusqu’à 12°.

Mesures des résolutions.


Les temps de Preset pour obtenir avec une excellente statistique des mesures de résolution sont « respectivement » de 7 à 60s et de 60 à 300s.

2.1.2.
Transmission


Voici les commandes à exécuter pour faire une mesure de transmission d’un échantillon sur le spin écho. Mettre un atténuateur sur le trajet sur faisceau. On place généralement cet atténuateur avant le premier flipper Pi/2 du spectromètre. Deux atténuateurs en B4C programmables par ordinateur ont été installés sur le trajet du faisceau entre le moniteur et le premier flipper Pi/2, pour les deux longueurs d’onde 6Å et 8Å. L’atténuateur n°1 est pour 6Å (facteur d’atténuation~18) ; le n°2  est pour 8Å (facteur d’atténuation 4). 

Pour faire vos transmissions, positionner l’échantillon ou le porte échantillon vide devant le faisceau. 

2.1.2.1.
 Transmission en mode simple.

 - Mettre le détecteur à thêta égal zéro en exécutant m2 0 et positionner le diaphragme devant les détecteurs en exécutant la commande dia in.

 - Mettre les courants convenables dans les bobines et le flipper Pi en exécutant  

qrun e6a0 1

no
            si vous êtes à 6Å  


qrun e8a0 1

 no 
           si vous êtes à 8Å

Il est nécessaire de mettre du courant dans le flipper Pi, car le polariseur et l’analyseur fonctionnent en mode croisé. Sans flipper Pi, le comptage serait pratiquement nul.

 - Mettre l’atténuateur correspondant à la longueur d’onde .

Att 1
si vous êtes à 6Å  
(atténuation ~18)

Att 2
si vous êtes à 8Å
(atténuation ~4)

Compter pendant 30 secondes, plusieurs fois, en demandant c 30 ou c 30 5, si vous voulez cinq mesures. A la fin des mesures, le programme calcule la moyenne et l’erreur statistique sur l’intensité transmise. 

Pour obtenir dans ces mêmes conditions les intensités transmises par d’autres échantillons, il suffira de demander à nouveau le comptage c 30 5 après avoir changé l’échantillon à mesurer.

Ne pas oublier d’enlever l’atténuateur à la fin des mesures de transmissions.

Att out .
2.1.2.2.
Transmission en mode liste.

Exécuter un fichier trans6.exb qui contient les commandes citées récédemment, exe trans6

Pour obtenir dans ces mêmes conditions les intensités transmises par d’autres échantillons, il suffira de demander à nouveau exe trans6.

Exemple: Fichier trans6.exb

Commande


Fonction 

! transmission 6A

écrire le commentaire “ transmission 6A ” sur l’imprimante

att 1

dia in







m2 0



les transmissions se font sur le faisceau direct à 0

qrun e6a0 1, no

la session 1 du fichier d’échos met les courants dans le flipper Pi 

c 30 5



effectue 5 comptages de 30 secondes.

att out

2.1.3.
Mesure rapide de I(q,t=0).


Afin de connaître le temps de comptage qu’il faudrait à chaque angle pour obtenir une statistique raisonnable (mieux que 2000 coups), il est utile d’effectuer au début d’une série de mesures un balayage rapide en thêta afin de mesurer l’intensité diffusée à “ t=0 ” en un temps de comptage à chaque angle d’environ 30s. Le fichier de données pourra être traité par le programme SPECTRE (paragraphe 4.4.1)

2.1.3.1. Mesure rapide de I(q,t=0) en mode simple. 

Mettre les courants convenables dans les bobines et le flipper Pi en exécutant :

qrun e6a0 1    
si vous êtes à 6Å

no 



ou 

qrun e8a0 1

no 


si vous êtes à 8Å.

Effectuer ensuite le “ balayage ” aux petits angles

dia in

m2 1.5.5, C30 6

Il va  balayer 6 angles de détecteur à partir de 1.5 degrés par pas de 0.5 degré et compter à chaque angle pendant 30 secondes.

Pour obtenir l’intensité diffusée à t=0 à plus grands angles, exécuter

dia out

m2 4 1, C30 7

afin d’effectuer un balayage sur l’angle du détecteur à partir de 4 degrés, par pas de 1 degré. Les comptages dureront 30 secondes à 7 angles différents.

2.1.3.2.
 Mesure rapide de I(q,t=0) en mode liste

Exécuter les commandes qui sont contenues dans le fichier m26.run avec run m26, next 30 afin d’avoir les intensités diffusées à t=0 à plusieurs angles après 30 secondes par comptage. Ce mode permet de stocker dans un fichier de données 955000.dat les valeurs des comptages obtenus aux divers angles effectués.

Exemple: Fichier m26.run 

Commande


Fonction

z

b1 30

b2 30

b9 1.729


flipper pi  et sa compensation

b14 .516


car le polariseur et l’analyseur fonctionnent en mode croisé.

dia in

m2 1.5 .5


scan sur le détecteur à partir de 1.5, pas de 0.5°

c1 6



6 pas et comptages

dia out

m2 4 1



scan sur le détecteur à partir de 4, pas de 1 degré

c1 7



7 pas et comptages

2.1.4.
Commandes particulières.

crane on  (off)
activer (désactiver) la surveillance de la proximité du pont. 

crane


connaître l’état de la surveillance du pont. 

lp on  (off)

connecter (déconnecter) l’imprimante 

lp


lire l’état de connexion de l’imprimante

quit


quitter le programme d’acquisition MANUAL

rate 15000
modifier le rapport moniteur temps lors d’un changement de longueur            d‘onde.

rate


lire le rapport moniteur temps.

run e6a2 1-3 15-25
Exécuter dans le fichier d’écho à 6Å et 2 degrés les sessions 1 à 3 et 15 à next 30

25. Chaque session correspond à différentes valeurs de courant de 



précession. Chaque comptage durera 30 secondes. 
select


lire la vitesse du sélecteur mécanique 

type now.exb 

édite sur l’écran le fichier now.exb

Touche F5

Pause pour aller dans une fenêtre DOS. Taper exit pour revenir et poursuivre la commande. Ne pas oublier de taper exit, sinon la suite de la commande ne se fera pas. En fonctionnement sous Windows, l’utilisation de cette touche de fonction est inutile et même déconseillée car le programme s’arrêtera à la fin du prochain comptage à moins de revenir dans le programme par exit ! ! !

2.1.5.
Les commandes de température.

Sur le spin écho, pour programmer les consignes de température des échantillons, deux systèmes de régulation de chauffage sont utilisés: le bain thermostaté Huber et le régulateur Barras pour les fours et cryostats. Les câbles de connexion de régulation et de mesure de température arrivent près de l’échantillon. Durant le comptage seront affichées et inscrites dans le fichier de données les valeurs de la température de l’échantillon.

Les initialisations de ces systèmes de régulation ne sont pas très difficiles, surtout pour les responsables. Donc demandez-leur et effectuez si possible avant les mesures que les consignes de T° passent bien et que toutes les sondes sont en bon état. 

Sur le bain thermostaté Huber


La consigne de température du bain thermostaté peut être modifiée soit en manuel à l’aide d’une molette noire, soit en envoyant grâce à l’électronique LLB une tension de quelques Volts. Le passage mode manuel - mode automatique se fait sur le bain thermostaté lui-même. Le câble, qui amène la tension est normalement toujours, relié à l’arrière du bloc de pilotage bain thermostaté.

En mode automatique, la consigne de température est envoyée avec l’ordre :

huber 30
donner 30°C comme consigne de température au bain thermostaté Huber. Pour vérifier qu’il est correctement connecté, vérifier que la consigne que vous aurez donnée pour essayer, est bien prise en compte sur le bain thermostaté. 

Attention, il y a souvent un décalage dans les températures envoyées et les consignes dû au fait qu’une tension est transportée depuis l’électro-informatique au bain thermostaté. 

Les températures sont en ° Celsius. 

Lorsque l’on programme la température de consigne du bain Huber, la lecture de la température de l’échantillon est faite avec un appareil HP. Les valeurs sont des Ohms.

Avec le régulateur Barras.


Pour un cryostat ou un four (avec résistance de chauffage), la régulation du courant de chauffage est réalisée à l’aide d’un régulateur BARRAS qui se trouve dans la cabine climatisée de MESS.

La régulation de température est possible en utilisant les ordres :

Temp on (off)

activer (désactiver) la lecture de la température grâce à la Barras.

Temp 120

donner à l’appareil de régulation Barras la consigne de 120 K 

Temp 
lire les mesures de température grâce à la Barras. 

Comme il existe plusieurs environnements d’échantillons programmables en température, dont les PID ont été prédéfinis, l’initialisation de la Barras avec de nouveaux paramètres peut être réalisées depuis le programme d’acquisition en envoyant l’ordre :

Regul init four
initialiser la Barras avec les paramètres PID de l’environnement nommé “ four ”.

Les fichiers PID faits pour le spin écho sont :


fmess

pour le passeur d’échantillons usuel


four 

pour le petit four du spin écho (350°C).


fall

pour le four de Julich


cryomess
pour le cryostat PAXE, SPIN ECHO


cryog42
pour le cryostat de G42

La commande regul sert aussi à envoyer des commandes IEEE à la Barras. Par exemple:

regul NCT
demander la valeur de la consigne de température.

NCT est un des ordres IEEE que connaît la Barras. Il faut respecter les majuscules/minuscules dans ces commandes pour la BARRAS, sinon le régulateur n’en tient pas compte. Mais ne plante pas le programme...

Avec les régulations ILL

On peut aussi programmer les régulations de l’ILL en utilisant les ordres :

Till on (off)

activer (désactiver) la lecture de type ILL de la température.

Till 100

donner 100°C (K ou autre) comme consigne de température à la régulation ILL

Till 
lire la mesure de la température de l’échantillon de grâce à un appareil de        régulation ILL

Le dialogue s’effectue avec une ligne RS232 et pas par IEEE.

2.1.6.
Autres commandes.

dir

echo 5 

faire un écho à quatre points pendants 5 secondes et mesurer le 



déphasage.

echo def 13 0.0742
donner la valeur en ampères pour faire Pi/2 au courant de phase de la bobine B13 (afin de corriger l’écho obtenu avec la commande echo précédente).

lim B1


connaître les limites “ hard  ” et “ soft ” de la bobine B1

path

setup set6

effectue les réglages des Pi et Pi/2 à partir d’un fichier set6.stp. Ces 

courants servent ensuite à fabriquer les fichiers e6a*.run...

status

store  

watch


obtenir sur l’écran les valeurs de toutes les bobines.F1 pour stopper. 

time 


donne l’heure...

2.1.7.
 Messages d’erreurs.


Durant l’acquisition des données, certains messages ou signes peuvent apparaître sur l’imprimante et attirer votre attention. Certains nécessitent une intervention. D’autres ne sont là que pour indiquer des anomalies. Voici les messages d’erreur les plus courants. 

B1 found off.  


Ce message indique que la bobine B1 ne répond plus à l’ordinateur. C’est grave si le numéro de la bobine correspond à une des bobines de précession, ou la bobine du polariseur - analyseur ou une autre petite bobine (flipper, phase...). Dans ce cas, appeler un responsable qui essaiera d’identifier la cause de la panne et d’y remédier.

B11 1.999 (0000) <=====



Ce message indique que le courant lu sur la bobine B11 est nul alors que la consigne demandée est 1.999 Ampères. Là aussi, cela traduit une anomalie qu’il faut réparer.

Cependant, si les numéros des bobines impliquées sont les bobines de correction de Fresnel (qui portent les n° 11 et 12), il est probable que la panne soit simple à réparer. Vous pouvez envisager de réparer vous-même. En effet, il ne s’agit probablement que des fusibles de ces bobines. Il y en à 4 à vérifier. Ils se trouvent du coté opposé à l’aire expérimentale du spin écho. Auparavant, arrêtez  le comptage en cours  par Abort (Touche F1) et remettre à zéro toutes les petites bobines par la commande z. Couper aussi le faisceau (c’est plus sain). Ensuite, munissez vous d’un multimètre et allez vérifier les 4 fusibles notés (Fresnel) (un près de l ‘analyseur, deux près de l’échantillon et un près du polariseur). De nombreux fusibles de rechange se trouvent à proximité. Remplacez les fusibles par des fusibles similaires (il y a 0.5 et 0.8 Ampères). Vérifier à la fin que votre intervention a été couronnée de succès en demandant un courant faible de 0.5 Ampère par exemple dans ces bobines de Fresnel B11 0.5, B12 0.5 .    

Les comptages réalisés sans correction de Fresnel sont à recommencer, avec les trois premières sessions (up, down, average) utiles pour normaliser les comptages dans les échos. Par exemple,


run e6a3 1-3 24-35


next 100

B9  1.346 (1.295) * 



Ce message veut dire que la valeur du courant lue est de 1,295A au lieu de 1.346A. L’étoile indique un écart par rapport à la consigne. Le responsable jugera s’il doit intervenir. Mais généralement ce n’est pas grave.

B9  1.346 (19.999) * 



Ce message indique que l’alimentation de la bobine est soit « off » soit en mode local. Si cette alimentation est bien en mode remote, un composant dans la lecture est à changer. La consigne est bien envoyée; seule la lecture est mauvaise. Prévenir le responsable.

2.1.8.
Stockage des données.

A la fin d’une acquisition, les fichiers de données 943000.dat sont stockés sous c:\mess\data  de l’ordinateur d’acquisition. Tous les fichiers de données de MESS sont des fichiers ASCII. Ils sont envoyés sur le réseau du LLB. Ce transfert automatique vers le réseau du LLB peut être annulé par la commande net off. Cette option de copie sur le réseau est une commande du programme MANUAL. Elle est exécutée au démarrage du programme d’acquisition dans le fichier init.exb. Par défaut, la commande net on est envoyée. En cas de perturbation du réseau annoncée ou après des problèmes durant le week-end, demandez net off.

Le programme d’acquisition n‘arrive pas à gérer les erreurs durant les transferts sur le réseau. Si un problème survient durant le transfert automatique, le programme est planté. Vous devez redémarrer au moins le programme et peut être aussi le PC…

2.1.8.1. Stockage des données à l’intérieur du LLB.

Généralement, les fichiers de données sont, à la fin d’une acquisition, automatiquement copiés vers le réseau, soit sur TAIWAN\Spinecho   i.e. m:\data (soit sur BALI\mess ) , volumes du réseau LLB accessibles depuis l’intérieur et aussi mais de moins en moins de l’extérieur du LLB (pb. de sécurité du réseau). Ceci prévoit l’archivage des données et aussi le transfert des fichiers via le réseau. 

Les fichiers de données de l’ordinateur d’acquisition sont aussi accessibles (en lecture) depuis d’autres ordinateurs via Windows for Workgroups et Windows NT4. Le nom de l’ordinateur d’acquisition est llbPc018_Brulet. Le nom du répertoire ou se trouvent les fichiers de données est alors \data. 

Par défaut, l’ordinateur de traitement du spin-écho est toujours être connecté à ce répertoire de l’ordinateur d’acquisition (c’est le disque n :). Il faut donner le mot de passe pour accéder à cet ordinateur (le mot de passe sera donné lors de l’expérience). et aussi toujours relié à TAIWAN\SpinEcho  (m:\data).

2.1.8.2. Accès aux données depuis l’extérieur au LLB

Le nom du volume du réseau accessible depuis l’extérieur est \home\llb2\mess\data. Par internet, vous pouvez vous connecter à bali.saclay.cea.fr. Le numéro de la machine bali est 132.166.17.100. Pour d’autres informations et savoir comment procéder pour récupérer les fichiers de données, contacter l‘administrateur réseau du LLB : M. Buteau (33 01 69086217) 

email du LLB
buteau@bali.saclay.cea.fr , brulet@llb.saclay.cea.fr,
boue@llb.saclay.cea.fr

2.1.9.
Problèmes: Pannes classiques. 

La liste est trop longue et les pannes pas toujours faciles à décrire pour en faire un résumé... Il faut eau, électricité à tous les étages...

Les problèmes viennent souvent soit :

· du sélecteur mécanique.

· d’une panne électrique ayant conduit à une coupure sur les alimentations des bobines.

· D’une surchauffe suite à un problème d’eau (pas ou pas assez d’eau)
Concernant le sélecteur mécanique, ce sera l’absence de neutrons qui vous indiquera qu’il y a un problème.

Pour les alimentations de courant , ce qu‘il faut surveiller:

Dans la pièce climatisée contenant les alimentations de courant.

Alimentations des bobines B1 à B4.

 
Ce sont les alimentations principales du spin écho. B1 et B2 servent à la précession, B3 au polariseur analyseur. B4 est une alimentation de secours.



Sur B1.  Cette alimentation Drusch est gérée par le Keithley.

Il faut que les deux voyants rouges soient allumés sur le panneau de contrôle de la bobine. L’un indique la mise en marche ( ou référence , le voyant rouge de droite), l’autre indique que la puissance est mise ( ou le mode remote actif, le voyant rouge du milieu). Le voyant vert (éteint) indique un défaut ( température ou mode manuel).

En cas de défaut d’eau ou de température trop élevée soit sur l’alimentation soit sur une bobine alimentée par B1, le voyant vert de gauche va s’allumer. Cependant, ce voyant vert est aussi allumé lorsque l’alimentation n’est pas encore en mode remote (i.e. initialisée par le Keithley), ou lorsqu’il y a eu une coupure de courant. On peut alors essayer de réinitialiser le mode remote de cette alimentation par l’intermédiaire du Keithley (instrument démoniaque en haut de la baie qui comporte les panneaux de commande de quatre alimentations). Dans ce cas, pour activer le mode remote demander sur l’ordinateur d’acquisition B1 GO. Si le voyant vert reste allumé et que le voyant rouge du milieu ne s’allume pas par la suite, on peut essayer une autre solution (plus dure) : arrêter et remettre en marche le Keithley (interrupteur noir), quitter puis relancer le programme d’acquisition MANUAL. Donner alors l’ordre B1 GO. Le deuxième voyant rouge (au milieu) va s’allumer.

Attention, l’arrêt du Keithley va arrêter l’alimentation du polariseur - analyseur B3. Celle ci est en mode manuel. Pour la remettre en fonctionnement, il faut après avoir noter la valeur du potentiomètre, remettre à zéro ce potentiomètre puis remettre en fonction la puissance en appuyant quelques secondes sur le bouton poussoir rouge marche - puissance du milieu. Remettre ensuite le potentiomètre à sa valeur d’origine : soit environ un potentiomètre de 8.9 et un courant de 80Ampères.



Sur B2. Cette alimentation Brucker est indépendante.

Il faut que tous les voyants jaunes soient allumés sur le panneau de contrôle de la bobine et aucune lampe rouge de défaut ne soit allumée. 

En cas de défaut d’eau ou de température trop élevée soit sur l’alimentation soit sur une bobine alimentée par B2, un des tous petits voyants rouges sur la baie de commande sera allumé. En redémarrant le programme d’acquisition, la réinitialisation enlèvera ce défaut, si la panne “ hard ” a disparu. Sinon il faut chercher la panne... 

Attention, après une remise sous tension de l’alimentation, reinitialiser le périphérique IEEE de l’alimentation , en relançant le programme d’acquisition MANUAL et en exécutant l’ordre B2 GO.



Sur B3: Cette alimentation est reliée au Keithley mais fonctionne en mode manuel.

Il faut que les deux voyants rouges soient allumés sur le panneau de contrôle de la bobine. L’un indique la mise en marche  (référence, le voyant rouge de droite), l’autre la mise en puissance (marche, le voyant rouge du milieu). La valeur de consigne du polariseur - analyseur correspond à un courant de 80Ampères ( potentiomètre à 8.9).

En cas de défaut d’eau ou de température trop élevée soit sur l’alimentation soit sur une bobine alimentée par B3, le voyant vert de gauche est allumé. 

Note qu’après une remise sous tension de l’alimentation, un seul voyant rouge, le droit, est allumé. Il faut mettre la puissance en appuyant sur le bouton rouge du milieu quelques secondes. Le second voyant rouge va s’allumer.

Sur les alimentations des petites bobines B5 à B20. Ce sont les petites alimentations de courants Brucker.

voyants (verts) des lampes sur ces alimentations indiquant que le mode remote est validé et que l’alimentation est en marche, i.e. les deux voyants verts doivent être allumés. Si un seul voyant vert est allumé c’est que l’alimentation est en mode local et pas en mode remote (programmable). Taper B8 GO pour initialiser les bobines de B5 à B12. Taper B13 GO ( B14 GO…) pour initialiser toutes celles qui n’ont pas les deux voyants verts allumés.

voyants (rouges) des lampes sur les alimentations des petites bobinesindiquant qu’il n’y a pas de défaut d’eau ou de défaut électrique (RST)…, i.e. voyants rouge éteints.

Ce qu ‘il faut surveiller :

Sur l’écran de l’ordinateur d’acquisition.



* la concordance entre les valeurs de consigne de courant des bobines et les valeurs lues, pour les bobines utilisées.



Attention spéciale pour les Fresnel (n°11 et 12 habituellement) dont les fusibles grillent quelquefois. (cf. paragraphe 2.1.7 pour comment les changer).

2.2.
Kedit Mess Files.


Vous pouvez utiliser l’éditeur Kedit pour fabriquer ou modifier un fichier liste.exb. Kedit est une des commandes que connaît le programme d’acquisition. Les fonctions principales de cet éditeur sont données dans le paragraphe suivant. Un Kedit Windows plus convivial est aussi disponible. Ce n’est pas malheureusement pas celui du programme MANUAL.


Durant un comptage, vous pouvez programmer la suite des expériences en modifiant le fichier now1.exb avec un éditeur. Il y a deux solutions pour faire cela :

1. Sous Windows, il faut sélectionner le gestionnaire de programmes et choisir Kedit Windows (plus simple) pour pouvoir éditer le fichier que vous voulez; par exemple, le fichier now1.exb. Pendant le temps où vous utilisez Kedit, l’acquisition des données se poursuit en tâche d’arrière plan. Lorsque vous avez terminé l’utilisation de Kedit et fermé la fenêtre correspondante, il est préférable (mais pas absolument nécessaire) de resélectionner la fenêtre du programme d’acquisition Manual que vous devez avoir en fond quelque part... 

2. Vous pouvez aussi en appuyant sur la touche F5 (pause), obtenir une fenêtre DOS et de là exécuter Kedit now1.exb. A la fin de vos modifications, ne pas oublier de taper exit pour revenir à l’acquisition si vous voulez que les expériences prévues se poursuivent. Cette méthode est déconseillée car elle arrête pratiquement complètement l’acquisition des données durant tout le temps ou vous travaillerez dans cette fenêtre DOS. Ceci est sans compter que vous pouvez oublier de taper exit, lorsque vous aurez fini... et ainsi ne pas poursuivre les acquisitions de données prévues. Avec Windows, cette méthode n’a plus d’intérêt, car Windows permet d’effectuer plusieurs tâches en parallèle et le programme d’acquisition est prévu pour poursuivre sa tâche, même en arrière plan.

2.3.
 Phase Coil Correction. 


Au cours du temps, les réglages des courants de phase peuvent varier. Lorsque les déphasages deviennent trop grands, il convient de modifier les fichiers d’échos qui donnent des déphasages trop importants. L’important commence à 20 à 30°... Pour modifier les fichiers e6a5.run, vous pouvez utiliser le programme Phase Coil Correction de l’ordinateur d’acquisition. Vous pouvez aussi utiliser un autre  programme Phase Coil Correction du programme SPECTRE sur l’ordinateur de traitement (voir paragraphe 4.6).

Phase coil correction dans NSE Acquisition du PC d’acquisition.

Donner le nom du fichier d’échos à modifier, par exemple: e6a6
Ensuite donner le nom sous lequel vous allez enregistrer les modifications, par exemple: e6a6b
Donner le numéro de la bobine de phase: 13
Si vous voulez ajouter à toutes les valeurs de courant de précession le même courant, répondez y (yes) à la question “ Same Shift y/n ”. Sinon, il vous donne une à une les valeurs du courant de phase pour une valeur courant de précession donnée, et vous demande quel courant de déphasage ajouter. Ces valeurs de courant sont données lors du traitement I(q,t).

A la fin, il enregistre les nouvelles valeurs de courant de phase dans le fichier dont vous aurez donné le nom (par exemple e6a6b.run). Vous ne pouvez pas modifier et enregistrer un fichier e6a6b.run qui est en cours d’exécution.

Attention, le fichier e6a5.run dans lequel les modifications vont être enregistrées est définitivement écrasé. 

Note: Le programme sauvegarde le précédent fichier e6a6b.run en e6a6b.old. Vous pouvez vous tromper, mais une seule fois. Donc, prudence...

3. Editeur de commandes Kedit.


Cet éditeur peut être utilisé pour définir la séquence d’opérations pour l’acquisition des données sur le spin écho MESS. La commande Kedit est une commande que comprend le programme d’acquisition. Vous pouvez utiliser cette commande en mode liste lorsque l’acquisition est arrêtée.

Pendant l’acquisition des données, vous pouvez utiliser Kedit pour windows dans la fenêtre Acquisition NSE. Vous pourrez alors éditer les fichiers now2.exb et ainsi prévoir la suite de vos expériences. 

L’éditeur Kedit du programme d’acquisition n’a pas pu être modifié. Voici la liste courte de ses principales commandes.

3.1.
Commandes de Kedit du programme d’Acquisition.

kedit now1.exb 
pour éditer le fichier now1.exb

Utilisez  les curseurs ((((pour vous déplacer dans le fichier. Les touches Ins, Del, End.... servent aussi.

Pour quitter ou sauvegarder, il faut revenir à la ligne de commande qui se trouve en bas du fichier vers le signe ===>. Cette ligne de commande est accessible par la touche ( (près du pavé numérique). 

file

pour quitter et sauvegarder les modifications

qq

 pour quitter sans sauvegarder.

3.2.
Touches de fonction.

F1 

Help. Pour sortir du “ help ”, il faut revenir à la ligne de commande et taper qq pour quitter 

le fichier help.

F2 

insérer une ligne 

Alt D 

effacer une ligne.

Alt L

marquer une ligne



ou marquer un bloc en se déplaçant avec le curseur



puis à nouveau Alt L pour finir le marquage.

Alt C 

copier une fois le bloc marqué et enlever le marquage

Alt K  

copier une fois et conserver le marquage

Alt U 
 
enlever le marquage

Alt G 

effacer le bloc marqué

F3  

quitter le fichier ouvert 

4. NSE Applications. Programmes de traitements des données du spin écho (SPECTRE).

Les traitements des données sont à exécuter de préférence à partir de l’ordinateur de traitement du Spin Echo. Lors du démarrage de l’ordinateur, vous devez donner un login et un password sur LLB.PC (ils vous seront donnés au début de votre temps d’expériences). Il faudra aussi connecter le disque n: , volume de l’ordinateur d’acquisition (si vous voulez soit lire les données sur ce PC et non pas sur le réseau (Taiwan\spinecho i.e. m:\data) ou corriger les phases dans les fichiers d’échos(4.6)). 

En septembre 1997, l’ensemble des programmes a été modifié : les fichiers de données traitées sont toujours des fichiers texte (ASCII) mais ils n’ont plus exactement le même format qu’avant cette date (la première ligne de descriptif est modifiée). Les traitements ont été regroupés dans un seul programme SPECTRE écrit en VisualBasic5 fonctionnant sur Windows95 ou Windows NT. De nombreuses bulles d’aide apparaissent lorsque vous déplacez la souris dans les diverses fenêtres du programme.

Voici le menu du programme SPECTRE.

	NSE DATA TREATMENTS          

	File
	Config.

Param.
	I(q,t) Data Treatment
	Addition Files
	Other Data Treatments
	Calcul.
	Phase Coil Correction
	Kaleidégraph
	Info

	                                                                                 Help Messages
	Heure


4.1. Config. Parameters.
Vous pouvez choisir le mode de sortie des résultats ainsi que le fichier contenant certains des paramètres importants des traitements.

Last Parameters   ou Default Parameters, les paramètres pour 6Å


Output Results.

Vous pouvez sortir les résultats : 






dans un fichier 
F    (option future…)

sur l’imprimante 
Printer





ou pas 


None

Si vous choisissez Printer, à chaque traitement I(q,t), vous aurez le tableau des résultats sur l’imprimante. Sinon, vous aurez quand même la possibilité d’imprimer les tableaux des résultats car des boutons Print Table sont accessibles.

Parameters file for the I(q,t) Data treatment.


Le nom du fichier paramètre de cette partie de programme dépend de la longueur d ’onde à laquelle les fichiers à traiter ont été obtenus. C’est e6.par pour 6Å, e8.par pour 8Å…

Dans ce fichier, il y a  notamment le décalage de zéro du détecteur, le numéro de la bobine de phase et la valeur de courant qu’il faut pour déphaser l’écho de 90° (par exemple 0.095A à 6Å).

4.2. I(q,t) Data treatment 
Ce programme est le traitement principal utilisé pour analyser les fichiers de données du spin écho. Il permet de traiter les fichiers de données 953000.dat obtenus en exécutant par exemple les commandes run e6a2 , next presettime décrites dans le chapitre 2. Les résultats des calculs sont écrits dans les deux fichiers suivants:

Numfic.res qui contient trois colonnes de données:




t (ns) 
  S(q,t) / S(q,t=0) 
Erreur sur (S(q,t)/S(q,t=0)(

et Numfic.enz qui contient deux colonnes: 




t  (ns)
 
 S(q,t)/S(q,t=0)

ou t est le temps de Fourier et S(q,t)/S(q,0) est la fonction de diffusion intermédiaire normée par S(q,0) (la polarisation).

	La relation entre Ip (A) le courant de précession et t (ns) le temps de Fourier est: 

t (ns) ~ 2.341 10-7. Nsol. Ip(A).[(Å) ]3
et Nsol sur MESS est 2478 


Data File

Numéro du fichier de données à traiter :  953000.dat

Les données à traiter sont recherchées sous le volume \ répertoire Path... Si vous travaillez sur l’ordinateur de traitement de spin écho, par défaut, le volume \ répertoire est n:\ . C’est directement le répertoire de l’ordinateur d’acquisition où sont stockées les données brutes (les deux ordinateurs fonctionnent en réseau). Si les données que vous voulez traiter sont ailleurs, le programme vous propose de modifier le chemin où vous chercherez ces données. 

Treatment Options 

Correction phase for 6 Angstroem 

Lors de l’acquisition des données, à chaque valeur de courant de précession, 4 mesures de l’amplitude de l’écho ont été effectuées ainsi que deux mesures de part et d’autre de ce point important (symétrie de l’appareil). Ceci permet de corriger, lors d’un éventuel déphasage de l’écho, la mesure de l’amplitude de l’écho. Il faut noter qu’un déphasage de l’écho de 90° correspond à 0.0742 Ampères à 8Å et 0.0973 Ampères à 6Å. Lors du traitement des fichiers de données, ces dernières valeurs doivent être connues ; elles se trouvent dans le fichier e6.par que vous pouvez voir et modifier dans Config. Parameters.

Normalisation to the resolution 

945000.res

Il s’agit de diviser toutes les amplitudes des échos de l’échantillon par la réponse au même courant de précession d’un échantillon purement élastique. C’est une opération de normalisation par la résolution du spectromètre. Celle ci est obtenue avec un échantillon de graphite ou du vycor… Le fichier de résolution (graphite, vycor) à choisir a déjà été sans normalisation par ce programme ; les données pour la résolution ont été obtenues à la même longueur d’onde, de préférence au même angle (ou un angle proche) et avec ou sans le diaphragme devant les compteurs que les données du fichier Data file à traiter. Lors de l’analyse d’un fichier de données d’un échantillon quelconque, il faut cocher cette option et choisir un fichier de résolution adéquate.

Result file : 

Numéros du fichier résultat. 
Par défaut, les fichiers résultats ont les mêmes numéros que le fichier.dat. Ces fichiers sont stockés dans le même répertoire que les fichiers de normalisation.

Comments : 

Commentaire inscrit dans le descriptif (1ère ligne) du fichier résultat.

Bg Factor :

Facteur multiplicatif de la polarisation de l’échantillon (f* I(q,t)) qui tient compte du bruit de fond lié au terme incohérent de l’échantillon. Ce bruit de fond est obtenu avec les mesures Up et Down d’un témoin incohérent (de même épaisseur) corrigé des transmissions, temps d’acquisition...
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Voici le tableau de résultats que vous pouvez imprimer :

I(q,t) Data Treament                        

Date : 04-01-1997 
Time : 16:41:23

Parameter file comments : for 6 angstroem wavl 02 97 AB

lambda: 6.00
 Detector Angle Shift: 10.00 
Phase Coil N°:13 
Halfpi current :0.0951

Correct phase : Yes   



Normalization to d:\results\976870.res 

Data file:n:\data\976870.dat     

Result file d:\results\976870.res  

Comments :




Bg factor: 1 

RUN E6A4P5.run   
DATA 976870.dat

Job  Ip(A)  Fourier t  Aver. I(q,t)/I(q,0)  Phase… Current. .. Corr.  Aver./G.Aver.

 0   0.00      0.           986   1.000+/-0.010   0.0+/-  0.0  0.000   0.000   1.007

 4   2.00      0.25      1005  0.812+/-0.012   2.0+/-  0.9 -1.257   0.002   1.019

 6   4.00      0.5        998    0.819+/-0.012   1.6+/-  0.8 -1.180   0.002   1.012

 8   7.00      0.88     1004   0.803+/-0.012  -1.0+/-  0.9 -1.015  -0.001   1.018

10  10.00   01.25     992    0.788+/-0.013  -4.5+/-  0.9 -0.901  -0.005   1.006

12  15.00   01.88    1011   0.769+/-0.013   2.4+/-  0.9 -0.702   0.003   1.025

14  20.00   02.51     998    0.703+/-0.014 -10.2+/-  1.2 -0.515  -0.011   1.012

16  25.00   03.13     970    0.654+/-0.014  -5.9+/-  1.2 -0.356  -0.006   0.983

18  30.00   03.76     998    0.623+/-0.015  -9.0+/-  1.4 -0.162  -0.010   1.012

20  40.00   05.01   1012    0.547+/-0.015  -2.9+/-  1.6  0.231  -0.003   1.026

22  50.00   06.27     994    0.524+/-0.015  -3.5+/-  1.7  0.600  -0.004   1.008

24  60.00   07.52   1008    0.500+/-0.016  -8.2+/-  1.8  0.963  -0.009   1.022

26  80.00   10.02     948    0.416+/-0.016   0.7+/-  2.3  1.718   0.001   0.961

28 100.00  12.53   1015    0.348+/-0.018 -10.8+/-  2.9  2.508  -0.011   1.029

30 120.00  15.04     946    0.304+/-0.019 -19.6+/-  3.6  3.284  -0.021   0.959

32 130.00  16.29     981    0.204+/-0.018  -3.9+/-  5.2  3.749  -0.004   0.995

34 140.00  17.54   1012    0.226+/-0.022 -34.6+/-  5.6  4.108  -0.037   1.026

Up:    1593 +-  18  Down:     189 +/-   6

Great average: 92 +/-   5

First Preset Monitor:
 0.660E+07
First Real time: 309

Two theta: 
4.500


Wavelength: 
5.97

Outre les valeurs I(q,t)/I(q,0), les colonnes Phase et Aver./G.Aver sont importantes. Les valeurs de phase (déphasage…) doivent être faibles. A partir de 20° il est conseillé de corriger les courants de phase du fichier d’échos utilisé (e6a4p5.run) pour obtenir le fichier de données.dat qui vient d’être traité. Un fichier e6a4p5.cor est sauvé lors du traitement : il contient les valeurs des corrections de courant de phase. Ce fichier pourra être utilisé pour corriger automatiquement les courants de la bobine de phase avant d’autres acquisitions de données (voir paragraphes 2.3 ou 4.6.). 

Aver./Great Average doit être constant autour de 1 : c’est la moyenne des deux intensités mesurées de part et d’autre du point d’écho divisée par l’intensité moyenne diffusée très loin de l’écho (Job n°3 des fichiers d’échos e6a2.run, voir figure paragraphe 1).

4.3. 
Addition Files

Ce programme permet d’additionner et moyenner plusieurs fichiers 95300*.res. Il écrit aussi en même temps un fichier.enz pour utiliser le logiciel installé sur l’ordinateur de traitement du spin écho : ENZFIT.

4.4. 
Other Data Treatments.

4.4.1. Quick Scan (Movement) -> I(q,t=0)

Ce programme détermine à partir d’un fichier de données dans lequel a été effectué un scan rapide sur un mouvement (généralement celui du détecteur n°2), les valeurs optimum des temps de comptage (Preset) nécessaires pour atteindre 2000coups dans le job Up. Ces scans rapides sont décrits dans le paragraphe 2.1.3. Si les valeurs des temps de comptage optima sont supérieures à 300s, il faudra effectuer l’acquisition de données en plusieurs fois, puis additionner ensuite les fichiers traités avec le programme AdditionFile (4.3).

4.4.2. Current Scan (coil) -> I(current coil n°)

Ce programme permet d’extraire d’un fichier de données obtenues en effectuant un scan de courant sur une des bobines, les points permettant de reconstituer tout un écho lors des réglages. La bobine de phase est souvent utilisée pour obtenir tout un écho comme le montre la figure page 9 (paragraphe 1).

4.4.3. UpDownAverage

Sur certains fichiers de données, seules les valeurs de Up, Down et Average sont importants. Ce programme les donne rapidement. Vous pouvez effectuer une sélection multiple des fichiers à traiter (touche Ctrl+ click du fichier).

4.4.4. Polarized I(q,t) Data treatment

Ce traitement équivaut au traitement classique I(q,t) Data treatment lorsque les acquisitions de données d’écho ont été faites sans flipper Pi. C’est généralement l’échantillon qui flippe la polarisation.  

Dans les fichiers de données à traiter ici, le job 1 est obtenu avec un flipper Pi off, le 2 avec un flipper Pi on. Pour obtenir ce Pi, on utilise physiquement le premier  flipper Pi/2.

4.5. 
Calculations

4.5.1. Module Q

Si vous avez oublié votre calculette pour connaître q en fonction de lambda et de l’angle de diffusion… ou une liste de q avec le pas sur l’angle.

4.5.2. Efficiency Pi

Calculer pour des mesures d’analyse de polarisation, les efficacités des flippers, la polarisation et la moyenne.

4.5.3. Field 

4.6. 
Phase Coil Correction.

La spectrométrie d’échos de spin est une méthode de zéro s’appuyant sur la symétrie entre les deux aires de précession du spectromètre. Cette symétrie, pourtant fondamentale, est très difficile à conserver sur les périodes expérimentales de plusieurs heures. La solution adoptée afin de corriger au mieux ce défaut est la méthode de mesure en trois points décrite dans le paragraphe 1. On admet donc aisément que toutes les mesures de l’amplitude d’échos doivent être corrigées d’un certain déphasage. Cette correction des mesures de S(q,t) est automatiquement effectuée dans le programme I(q,t) Data treatment décrit au paragraphe 4.1. Néanmoins, lorsque le déphasage devient trop important (> 20, 30°), il est nécessaire de modifier les réglages des courants de la bobine de phase des fichiers d’échos qui conduisent à de tels déphasages avant de faire d’autres mesures. C’est ce que fait ce programme Phase Coil Correction. Cette correction se fait donc sur les fichiers d’échos de l’ordinateur d’acquisition (cf paragraphe 2.3), par exemple e6a2.run. 

Dans le programme ici, le but est toujours le même que celui décrit en 2.3. mais la méthode légèrement différente ; en effet une méthode automatique de correction de phase a été programmée. Elle utilise un fichier e6a2.cor qui a été créé lors du dernier I(q,t)Data Treatment d’un fichier de données obtenu à partir d’un fichier d ‘échos e6a2.run. Ce type de fichier exxx.cor contient 3 colonnes, les valeurs des courants de précession, le courant de phase et la correction du courant de phase ; ces valeurs sont affichées dans le tableau liste des résultats du programme I(q,t)Data Treatment.   

Le traitement automatique consiste à appliquer aux fichiers d’échos (e6a2.run) les corrections des courants de phase du fichier e6a2.cor. A la fin de l’opération de correction, l’ancien fichier e6a2.run est sauvegardé sous le nom e6a2.old… Le nouveau fichier d’échos e6a2.run devra conduire à des fichiers de données ou les valeurs des déphasages seront moins grands.

Attention à ne pas exécuter plusieurs fois à la suite la correction automatique de phase ; les corrections des courants de phase sont appliquées à chaque fois. C’est pourquoi lorsque vous sélectionnez un fichier d’échos à corriger, vous voyez apparaître dans une fenêtre texte, la date et l’heure de la dernière modification du fichier e6a2.run. A vous de faire attention à ce que vous exécutez.

5. Tracés et Ajustements.

5.1.
Kaleidegraph.

Kaleidegrah est un logiciel de graphiques et d’ajustements adapté aux fichiers de données traitées  ***.res du spin écho. Dans le menu « Curve Fit » vous disposez de nombreuses fonctions d’ajustements simples, exponentielle, exponentielle étirée…et aussi la fonction écho que l’on utilise lors des réglages. Pour les ajustements, il faut donner notamment des valeurs de départ des paramètres ajustables. Vous pouvez les modifier dans l’option « Define » au moment de la sélection des courbes à ajuster. Les paramètres sont m1, m2, m3…. (m0 correspond à l’abscisse des courbes à ajuster)

5.1.1. Ajustement de la fonction Echo.
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L’ajustement d’une courbe d’écho (figure ci dessous) obtenue en variant le courant de symétrie (phase) permet d’obtenir le centre de l’écho ainsi que la valeur de courant correspondant à un déphasage de l’écho de π/2. On ajuste à la fonction appelée « Resomess » qui s’exprime par: 

m5-m4*cos(π*(m0-m1)/(2*m2)*sin2(m3*(m0-m1))/(m3*(m0-m1))2

ou m1 est le centre de l’écho, m2 la valeur du courant nécessaire pour déphaser l’écho de 90°, m3 la largeur de l’écho (reliée à la distribution 
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), m4 l’amplitude de l’écho et m5 la valeur moyenne de l’écho.

L’ajustement de la courbe d’écho a donné m1=-1.1751 A m2=.0957Ampères 

Attention à donner à la valeur de départ du paramètre m1 une valeur proche du centre de l’écho.

5.2.
Pasidur.

Pour visualiser les fichiers du spin écho, vous pouvez aussi utiliser PASIDUR, un programme écrit par D. Lairez (LLB) pour traiter les données de diffusion de lumière et de petits angles du LLB. Il comporte de nombreux ajustements. Lors des ajustements, certains points peuvent être rejetés (option rejet cochée, le curseur indique le nombre d’écarts type pour le rejet). Une ligne de commande (en haut) permet d’effectuer de nombreuses opérations sur les abscisses (x) et les ordonnées (y)… et c’est Pasidur comme le dit Didier L.

5.3.
Enzfit.

Ce logiciel permet d’effectuer des régressions non linéaires à partir de fonctions simples (exponentielle…) sur les fichiers 953000.enz. Ce logiciel est remplacé par Kaleidégraph qui existe aussi maintenant sur les PC.





Choisir une équation de fit
Equation





Choisir l’option Fichier
File or data...





Lire un fichier 

Read File, 

                                               puis donner le n° de fichier 953000.enz




Revenir au menu principal
Main Menu





Lancer un fit 


Curve Fit





Et donner des valeurs initiales des différents paramètres à ajuster.

6. Environnements du Spectrometre MESS.
6.1.
Régulation de Température : BARRAS Provence.


Pour programmer les changements de température d’un cryostat ou d’un four sur le spin écho, un appareil de régulation BARRAS Provence est utilisé. Il permet de contrôler un courant de chauffage et lit 4 sondes de température. Il est programmé par IEEE dans le programme d’acquisition du spin écho
.

Le contrôle de la température comporte deux parties: la régulation et la lecture (mesure) de la température de l’échantillon. C’est pourquoi, il y a sur les divers environnements échantillon deux câbles nommés :

     
Régulation ou Température ou encore R

    
Mesure ou Echantillon ou E.

Le premier sert à transmettre le courant de chauffage pour la régulation, le second à mesurer la température près de l'échantillon. Généralement chaque prise est connectée à deux résistances permettant de couvrir la gamme de température accessible par "l'appareil de froid" ou de "chaud" considéré. Ce sont généralement des résistances de platine, de carbone ou de germanium (parfois des thermocouples). Carbone et germanium sont utiles pour des températures inférieures à 50K. Les courbes d'étalonnage de chacune de ces résistances sont classiques sauf celles des résistances de germanium qui sont "personnalisées". Ces courbes, pour les environnements échantillon que vous utilisez, sont transmises au régulateur BARRAS lors d’une initialisation. Un fichier est envoyé à la BARRAS; il contient de nombreux paramètres (PID, puissance maximum, valeur de la résistance de chauffage...) qui sont mémorisés et conservés dans la BARRAS jusqu’à une autre initialisation. Ils sont modifiables en mode local grâce aux touches situées en face avant de la BARRAS.... (voir la notice)

Pour envoyer les paramètres de PID d’un environnement par le programme d’acquisition du spin écho, il faut envoyer l’ordre suivant :

regul init cryomess pour envoyer les paramètres du cryostat

regul init fmess




du passeur d’échantillon

regul init fall





du four de Juelich

La commande regul du programme d’acquisition du spin écho permet aussi d’envoyer à la BARRAS un ordre (le format est imposé par la BARRAS).

regul NCT300

regul S3T

regul NON... 

Pour utiliser la programmation de température, il faut envoyer l’ordre

temp on           (temp off pour le contraire).

Pour changer la température il faut envoyer l’ordre 

temp 310    310K de consigne

Les valeurs des températures de consigne de régulation et de l’échantillon seront écrites sur l’écran durant l’acquisition et dans le fichier de données.

6.2.
Bains Thermostatés Huber et Lauda.


La boite échantillon du spinécho peut être thermalisée par une circulation de fluide à l’aide de deux appareils différents : un bain de marque Lauda et un autre Huber.

La consigne de température de ces deux bains peut être modifiée sur les panneaux de contrôle de ces deux appareils. Ils peuvent aussi être commandés à distance par l’ordinateur d’acquisition en envoyant grâce à l’électronique LLB une tension de quelques Volts. Le passage mode manuel - mode automatique se fait sur les panneaux de contrôle des bains thermostatés eux-même. Un petit mode d’emploi est attaché à chaque appareil.

Le câble qui amène la tension est normalement toujours relié à l’arrière du bloc de pilotage du bain thermostaté.

Il est conseillé d’utiliser le mode de commande par ordinateur (cf paragraphe 2.1.5). Les ordres sont alors

Lauda 20

ou 

Huber 20 pour demander une consigne de 20°C.

7. Annexes.

7.1. Réglages (Setup) du spectromètre MESS.

Les réglages (setup) du spin écho consistent à déterminer très précisément les courants dans les flippers Pi (1ère étape) et les deux flippers pi/2 (2ème étape) et les valeurs des courants de symétrie pour chaque courant de précession (3ème étape) ainsi que les déphasages en fonction de l’angle de diffusion (dernière étape). A la fin du setup, vous aurez créé les fichiers d’échos e6a0.run e6a2.run e6a4.run à la longueur d’onde choisie 6Å aux divers angles de diffusion souhaités (2,4°).

Comment commencer le Setup du spectromètre ?

Le début des réglages (Setup) s’effectue après avoir choisi la longueur d’onde, par exemple 6Å (commande wavl 6) sur le faisceau direct un peu atténué. C’est à dire à angle nul (commande m2 0). On peut utiliser le diffuseur intense (Graphite, Vycor) pour atténuer ou mettre l’atténuateur (commande Att 1 pour l’atténuateur n°1 à 6Å).

Les réglages des flippers (étapes 1 et 2) s’effectuent automatiquement. Quelques paramètres importants de ces étapes sont définis dans le fichier set6.stp (set8.stp à 8Å).

Fichier set6.stp
1, setup mode

9,14,pi and pi compensation

8,10,5, pihalf1 pihalf2 common compensation

.2,.15,.1,.1,.1, steps in the same order

2,10,30,100, main unit and 3 values from where to extrapolate the phases

13,-4.5,-4,-1,.05,120, phase unit n° 3 starting values number of steps

15,.5,.1,trim unit start and step

sans6,1,6, the independent variables file time factor wavl guess

1,3,(start with pi and) follows with pi/2 then 3 echos at 3values 

Les 2ème et 3ème lignes donnent les n° des bobines des flippers Pi et compensation (sur MESS c’est souvent 9,14) et les flippers pi/2 (8 10) avec leur compensation (commune bobine n°5). Les valeurs données à la ligne 4 sont les valeurs des pas de courant de toutes ces bobines pour la détermination automatique.

A la ligne 5 sont donnés le n° d’une bobine principale de précession ainsi que 3 valeurs de courant de précession auxquelles on va effectuer un balayage en courant de phase afin d’obtenir 3 courbes complètes d’échos (comme celle montrée paragraphe 5.1.1). La ligne 6 précise le n° de la bobine de phase, les valeurs de départ du courant de phase pour les 3 courants de précession choisi à la ligne 5 précédente, le pas de courant et le nombre de pas.

A la ligne 8 se trouve le nom du fichier (.run) dans lequel on a déjà écrit toutes les valeurs de courant de précession pour lesquelles on veut déterminer les courants des flippers. Ici c’est dans le fichier sans60.run que sont données les valeurs de précession de B1 B2. Ce fichier contient aussi les valeurs précises des courants dans les Fresnels (B11 B12) qui corrigeront le mieux l’écho. Ces courants ne dépendent que de la position des Fresnels et des courants de précession. 

A la dernière ligne on peut choisir l’étape du setup. Ici 1, 3 signifie que l’on veut effectuer automatiquement de la première étape (réglage des Pi) à la troisième étape (3 courbes d’écho). On aura, entre ces deux étapes, effectué la 2ième étape, les réglages des flipper pi/2. 

Pratiquement, on démarre le setup du spectromètre à 6Å en exécutant la commande setup set6. 

A la fin de la 1ère étape, les valeurs des courants dans les bobines Pi et compensation seront écrites dans le fichier sans61.run.

De même, à la fin de la 2ème étape, les valeurs des courants dans les bobines Pi/2 et compensation auront été ajoutées dans le fichier sans62.run. 


Durant la 3ème étape, trois fichiers de données seront enregistrés. 

La commande de setup automatique dure environ 2,5heures.

La suite du setup est effectuée par l’expérimentateur. 

Les trois fichiers obtenus à la fin du setup automatique sont traités par le sous-programme « CurrentScan » du programme de traitement SPECTRE. Ensuite, par ajustement avec Kaléidegraph avec la fonction écho « Resomess », on détermine pour les trois valeurs de courant de précession (10,30 et 100A) trois valeurs de courants de phase. En linéarisant ces trois points, on extrapole tous les courants de phase pour toutes les autres valeurs de courant de précession (2 à 140A).


Un dernier paramètre est nécessaire pour les mesures : la valeur de courant nécessaire à la bobine de correction de phase (bobine n°15) pour tourner de 90°. Pour obtenir cette valeur il faut se placer à 30A par exemple, mettre tous les courants adhoc dans les bobines. Ces courants sont inscrits dans le fichier sans62.run. Se placer au milieu de l’écho de préférence avec le courant de phase (valeur déduite de l’ajustement avec « Resomess » ou de la linéarisation des courbes de scan de courant). Il faut enregistrer un fichier de scan de courant sur la bobine B15 , en exécutant par exemple la commande run ec6b15, next 30 

Fichier ec6b15.run

B15   2    .1                ‘ 2 A     pas de 0.1A

c 1 80

En traitant le fichier de scan sur la bobine de correction de phase (n°15) obtenu par le sous-programme « CurrentScan » du programme de traitement SPECTRE et ensuite en ajustant avec la fonction « Resomess » on obtient la valeur de courant nécessaire dans B15 pour faire un déphasage de 90°.

Comment créer le fichier d’écho e6a0.run lors du Setup du spectromètre?

Le fichier sans62.run contient tous les courants des flippers à toutes les valeurs de courant de précession de 2 à 140A. Grâce à 3ème étape automatique du setup vous avez les valeurs des courants de phase à angle nul. Donc avec un éditeur, copier ce fichier sur le fichier e6a0.run . Ensuite, au début de ce fichier mettre les commandes des jobs 1 à 3, c’est à dire flipper Pi on (Job 1), flipper pi off (Job 2) et les deux flipper Pi/2 loin de l’écho.
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zéro des petites bobines

B 1 30



30A dans les deux bobines de précession

B 2 30

B 9    1.351


flipper Pi et compensation à 30A

B 14   -0.523

C 1  5



5 comptages « Up »
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Flipper Pi off

B 14  0

C 1  6



6 comptages « down »

B 8    0.921  


flippers Pi/2 et compensation

B10    0.862  

B 5    2.543  




B 13  5.00


loin de l’écho

C 1  3



3 comptages « average »

Ensuite remplacer successivement toutes les lignes c 1 par 

B13   -1.685
  courant de symétrie correspondant au courant de précession

C 1 4

B15 1.101 1.798
pas = 2* courant de déphasage de 90° de la bobine de correction de phase

C 1 2



Scan de part et d’autre du point d’écho

En lançant ce premier fichier e6a0.run  sur le faisceau direct atténué par la commande 

run e6a0

next 3

3 secondes suffisent à angle nul

vous obtiendrez un fichier .dat que vous traiterez avec le sous-programme « I(q,t) Data Treatment ». Les déphasages pour ces premières mesures peuvent être assez importants. Les corriger avec le sous-programme « PhaseCorrection » afin d’obtenir un meilleur fichier e6a0.run.
Comment créer les fichiers d’écho aux divers angles?


Les valeurs des courants des flippers ne dépendent que de la longueur d’onde et des courants de précession. Seuls les courants de phase sont modifiés par un changement d’angle de diffusion. En première approximation, le déphasage systématique varie linéairement avec l’angle de diffusion. Sur MESS il faut ajouter .02A par degré d’angle. Donc à partir du fichier e6a0.run en utilisant le sous-programme « Phase Correction » créer les autres fichiers e6a2.run e6a3.run e6a4.run … en ajoutant .02A (approximation) aux valeurs de la bobine de phase (n°13) par degré d’angle supplémentaire. 

Les déphasages dans ces fichiers seront corrigés après des mesures rapides sur le diffuseur élastique intense par exemple. 

7.2.
Initialisation des instruments IEEE pour l’acquisition sur le spin echo MESS

	Adresse IEEE
	Fonction
	Touche

Local

/remote
	Initialisation 

	1
	Bobine Brucker B2

(Précession)
	1 touche
	B2 GO

Cette bobine de précession est en “ remote ”

	3


	BARRAS Provence

Régulation Température
	1 touche 

local/remote
	pas d’initialisation

Voir paragraphe régulation Température BARRAS.

	5
	Daffodil (Moniteur, start stop.)
	aucune
	aucune

	6
	Daffodil (Détecteurs)
	aucune
	aucune

	7
	Daffodil (TdV MultiDetecteur)
	aucune
	aucune

	9
	Daffodil (Moteurs codeurs)
	aucune
	aucune

	10
	Keithley Commande des bobines de précession, polariseur.
	4 interupteurs
	B1 GO   ou Bx GO  pour x=1 3 4 

(souvent seule B1 est en mode distance)

	11
	Brucker 17 à 20 

commandes des petites bobines
	4 boutons
	B17 GO et B18 GO etc.   

L’Initialisation se fait bobine par bobine.

	12
	Brucker de 5 à 12

commandes des petites bobines
	8 boutons
	B5 GO ou Bx GO    

pour initialiser les bobines x=5 à 12

	12
	Brucker 13 à 16 

commandes des petites bobines
	4 boutons


	B13 GO et B14 GO et B15 GO  etc. 

L’Initialisation se fait bobine par bobine 

	13
	Sélecteur Mécanique


	1 interrupteur


	pas d’initialisation



	14
	HP    lecture d’une Drusch. 

lecture polariseur analyseurB3
	aucune
	Hp on  



	15
	HP3457A

Lecture Température ou autre
	aucune
	pas d’initialisation

cf. notice Programmation de température.
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� 1. F. Mezei, Z. Physik, 255 (1972) 146-160


� The Yellow Book. Guide to Neutron Research Facilities at the ILL (Edition 1994)


� Institut Laue Langevin BP156 38043 Grenoble Cedex


� F. Mezei. Lecture Notes in Physics, Neutron Spin Echo, 128, Springer Verlag, New York 1980


� Equipements expérimentaux du LLB (Edition 1995)


� 1995


� 1997


� Le principe de la spectroscopie à échos de spin de neutrons est donné en ref.1.


� L’ajustement de cette courbe est détaillé dans le paragraphe Kaleidégraph-Ajustement de l’écho.


� Le numéro IEEE de la BARRAS pour le programme d’acquisition du spin écho est 3.
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