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1. Zasada działania.

1.1. Charakterystyczne promieniowanie rentgenowskie

Widmo charakterystyczne powstaje w wyniku oddziaływania elektronów wi� zki
z elektronami wewn� trznych powłok atomów próbki. Normalnie powłoki K i L atomów o
liczbach atomowych wi� kszych od 10 s�  zapełnione. Je� li jeden z elektronów K zostanie
usuni� ty, atom mo� e dozna	  przej
 cia, w którym elektron L lub M "przeskoczy" na puste
miejsce, a wyzwolona przy tym energia potencjalna zostanie wyemitowana jako kwant
promieniowania elektromagnetycznego. Typowe warto� ci energii takich przej� 
  le� �  w
zakresie rentgenowskim widma promieniowania elektromagnetycznego. Energia tego kwantu
jest � ci� le okre� lona dla ka� dego rodzaju przej� cia w danym pierwiastku i dlatego jest cech�
diagnostyczn� .

Spektrometr rentgenowski rejestruje charakterystyczne promieniowanie
rentgenowskie. Zadaniem spektrometru jest zliczenie impulsów promieniowania
rentgenowskiego i posegregowanie ich. Spektroskopia promieni rentgenowskich mo� e by�
przeprowadzona dwiema metodami:
• metoda dyspersji energii promieniowania rentgenowskiego (Energy Dispersive

Spectrometry - EDS). Stosuje si�  detektory, w których nat� � enie sygnału wyj� ciowego
jest proporcjonalne do energii padaj� cych impulsów, np. liczniki scyntylacyjne,
proporcjonalne liczniki przepływowe, detektory Li/Si.

• metoda dyspersji długo� ci fali promieniowania rentgenowskiego (Wave Dispersive
Spectrometry - WDS). Stosuje si�  spektrometr promieni rentgenowskich z kryształem
analizuj cym.

1.2. Linie charakterystycznego promieniowania rentge nowskiego

W celu wytworzenia charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego
konieczna jest luka w wewn! trznych powłokach elektronowych atomu. W zale" no# ci od tego,
na której powłoce powstała luka, wyró$ niamy odpowiednie serie linii.
Je% li wybity zostanie elektron z powłoki K to obserwowane w widmie charakterystycznego
promieniowania rentgenowskiego linie, odpowiadaj& ce emisji energii towarzysz' cej przej( ciu
elektronu w celu uzupełnienia luki nazywamy liniami K:

− Kα - gdy przej) cie elektronu nast* puje z powłoki L,
− Kβ - dla przej+ cia z powłoki M,
− Kγ - dla przej, cia z powłoki N.

Je- li wybity zostanie elektron z powłoki L to mamy do czynienia z liniami L:
− Lα - gdy przej. cie elektronu nast/ puje z powłoki M,
− Lβ - dla przej0 cia z powłoki N.

Je1 li wybity zostanie elektron z powłoki M to obserwujemy linie M (patrz rys.)
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Ogólne zasady dotycz4 ce linii charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego:
Dla danego pierwiastka ni5 sze linie maj6  wy7 sz8  energi9  ni:  linie wy; sze:
EK > EL > EM
W obr< bie danej serii linie pierwiastków o ni= szej liczbie atomowej maj>  ni? sz@  energiA , np.
linia K wB gla ma niC szD  energiE  niF  linia K tlenu
Linie niG szych serii (K)  sH  wyraI ne i majJ  prostK  strukturL , natomiast linie serii wyM szych (L
i M) majN  strukturO  złoP onQ  i zachodzR  na siebie.

Promieniowanie ciS głe stanowi tło linii charakterystycznego promieniowania
rentgenowskiego w mikroanalizatorze rentgenowskim. ZnajomoT U  natV W enia tego tła jest
bardzo istotna przy okreX laniu granicy wykrywalnoY ci badanego pierwiastka.

1.3. Mapy rentgenowskie

Promieniowanie rentgenowskie daje obraz o znacznie gorszej jakoZ ci ni[  obraz
„elektronowy”. Jednym z powodów jest du\ y obszar oddziaływania, z którego pochodzi
rejestrowane promieniowanie rentgenowskie, co powoduje słabsz]  rozdzielczô_ . Inn`
przyczyna  jest cib głe promieniowanie rentgenowskie (Bremsstrahlung), które w kombinacji z
niskim z natury poziomem impulsów promieniowania charakterystycznego  powoduje, c e
stosunek sygnał – szum jest niekorzystny.

Na ogół obrazy rentgenowskie sd  prezentowane jako mapy. Wie zka analityczna
skanuje analizowany obszar punkt po punkcie. Spektrometr jest ustawiany tak, aby
rejestrował punkt na analizowanym obszarze, gdy wykryje impuls rentgenowski o energii
charakterystycznej dla danego pierwiastka. W ten sposób powstaje mapa odwzorowujf ca
rozmieszczenie tego pierwiastka w badanym obszarze. Nowoczesne systemy EDS potrafig
utworzyh  mapy w odcieniach szaroi ci, pokazujj ce wzglk dnl  intensywnom n  impulsu w
kao dym punkcie, wymaga to jednak zastosowania wystarczajp co długiego czasu postoju
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wi q zki w kar dym punkcie analitycznym. Podczas jednego przebiegu wis zki analitycznej
mot na zarejestrowau  mapy rozkładu dla kilkunastu pierwiastków.

1.4. Analizy rentgenowskie

Ze wzglv du na słabw  rozdzielczox y , impulsy rentgenowskie sz  bardziej przydatne do
celów analitycznych ni{  do odwzorowywania próbki. Analiza jako| ciowa d} ~ y do ustalenia
czy badany obszar próbki zawiera dane pierwiastki, w oparciu o wyst� powanie lub brak ich
charakterystycznych  pików w widmie. Celem analizy ilo� ciowej jest ustalenie stosunków
zawarto� ci pierwiastków na podstawie porównania intensywno� ci odpowiednich pików tych
pierwiastków pomi� dzy sob�  lub porównania z wzorcami. Analiza ilo� ciowa jest procesem
skomplikowanym, ze wzgl� du na mo� liwo � �  wyst� pienia ró� norodnych interakcji pomi� dzy
atomami próbki i charakterystycznym promieniowaniem rentgenowskim.
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2. Budowa i zakres modernizacji analizatora chemicznego .

W skład zmodernizowanego systemu wchodz� :
− detektor;
− analizator chemiczny wraz z komputerem PC
i oprogramowaniem „ISA”;
− komplet kabli.

Podczas modernizacji nie dokonywali� my � adnych
przeróbek tak samego detektora, jak i zabudowanego na nim
przedwzmacniacza.

Sygnał z detektora przy pomocy trzech kabli wchodzi do
zmodernizowanej skrzyni analizatora.

Cało� �  procesu przetwarzania odbywa si�  wewn� trz tego
modułu.

W skrzyni wstawiona jest tak� e płyta PC z oprogramowaniem,
które pozwala na analiz�  dokonywanych pomiarów.

Podczas prac modernizacyjnych zdecydowano si�  na
pozostawienie czterech oryginalnych płytek elektroniki
(wzmacniaczy „185”, przetworników „ADCA” i „ADCD” oraz
płyty pami� ci „MCA”).  Powodem były oszcz� dno� ci finansowe.

Pozostałe bloki wykonano lub zast� piono nowoczesn�
elektronik�  i oprogramowaniem.
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Poni� szy schemat blokowy przedstawia aktualne poł� czenia w module.

Kolor czerwony na schemacie przedstawia płyty oryginalne, kolor � ółty cz  ¡ ci
handlowe a bł¢ kitny elektronik£  wykonan¤  w firmie Elbit w ramach modernizacji.
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3.Oprogramowanie.

Program do obsługi zmodernizowanego analizatora chemicznego w podstawowej
wersji wygl¥ da nast¦ pujaco:

Całe okno podzielone jest na trzy funkcjonalne cz§ ¨ ci:
• pasek ikon;
• zakładka „Praca”, w której mo© na wyróª ni«  panel informacyjny i cz¬ ­ ®  graficzn̄  (wykres)
• zakładka „Diagnostyka”
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3.1. Pasek ikon

 Z poziomu paska polece°  mo± na szybko wywoła²  cz³ ´ µ  polece¶  zwi· zanych
z danymi oraz wł¸ czy¹  ustawianie parametrów pomiarów.
Zmierzone dane mogº  by»  dowolnie zapisywane i odczytywane z dysku twardego komputera.
W pasku tym umieszczono nast¼ puj½ ce funkcje:

Nowy pomiar - po uaktywnieniu tej funkcji wszystkie dane s¾  zerowane i program jest
przygotowywany do nowego pomiaru;

Wczytaj dane - po uaktywnieniu tej funkcji otwiera si¿  okno dialogowe, w którym
naleÀ y podaÁ  lub wskazaÂ  nazwÃ  pliku z danymi do otwarcia lub wybraÄ  plik z listy.

   Zapisz dane - po uaktywnieniu tej funkcji aktualne dane sÅ  zapisywane w aktualnym
katalogu.

   Konfiguracja programu  - przechodzi do okna dialogowego ustawieÆ  programu.

Okno to wyglÇ da nastÈ pujÉ co:
Omówienia wymagajÊ
poszczególne pola.

Log – funkcja
serwisowa. Po włË czeniu
program tworzy plik z opisem
kaÌ dej czynnoÍ ci wykonanej
przy dostÎ pie do elektroniki
analizatora.

Wykrywanie pików   -
po uaktywnieniu włÏ czane sÐ
funkcje wykrywajÑ ce lokalne
maksima w widmie, dziÒ ki
czemu moÓ na okreÔ li Õ  ile
i jakich pików charaktery-
stycznych posiada  zmierzone
widmo. KaÖ dy wykryty pik jest
opisany b× dØ  przez energiÙ
jego maksimum, bÚ dÛ  przez
odpowiadajÜ cy jej pierwiastek.

Identyfikacja – opcja
ta włÝ cza funkcjÞ
przypisywania wykrytym

energiom odpowiadajß cym im liniom przejà cia dla danych pierwiastków.
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 Tylko wybrane – poniewaá  wiâ kszoã ä  pierwiastków w badanej próbce wystå puje
w ilo æ ci ç ladowej generujè c tylko zakłócajé cy szum i powodujê c moë liwo ì í  pomyłki, moî na
wspomóc algorytmy identyfikacji okreï lajð c a’priori zestaw pierwiastków jakie mogñ  siò
znaleó ô  w badanej próbce i jakie bõ dö  wykrywane. Wł÷ czenie tego parametru właø nie
ogranicza zestaw pierwiastków. Zbiór ten podaje siù  w oknie dialogowym uaktywnianym
klawiszem „tablica”. Wyglú da on nastû pujü co:

Zamkni ý cie systemu – wł þ czenie tej opcji powoduje zamkniÿ cie systemu
i wył � czenie komputera w momencie wychodzenia (zamykania) programu „ISA”. Wł � czenie
systemu i start programu „ISA” nast� puje automatycznie po wł� czeniu zasilania
przeł� cznikiem głównym.

Kanał pocz� tkowy i Kanał ko � cowy – Zakres pomiarowy analizatora wynosi około
140 keV. Dla wi� kszo� ci mikroskopów jest to za du	 o – nie s
  w stanie  wytworzy�
promieniowania wtórnego o takiej energii. Dla przy� pieszenia skanowania mo
 na wi� c
prowadzi�  ograniczenie zakresu górnego i dolnego mierzonego widma. Warto� ci podaje si�
jako numer kanału pomiarowego, przy czym kanał o najni� szej energii ma numer 0 a kanał
o najwy� szej energii ma numer 4096.

Zdalne sterowanie – Program „ISA” posiada mechanizmy transmisji komend
steruj� cych i wysyłania wyników do systemu nadrz� dnego. Transmisja ta odbywa si�  poprzez
ł � cze szeregowe dla którego zdefiniowa�  nale� y numer portu. Przy pomocy tego mechanizmu
stworzono funkcj�  okre� lania składu pierwiastkowego dla du� ych powierzchni. Głównym
programem steruj� cym jest tu program „VID”, który steruje nap� dami stolika, przesuwaj� c go
z zadanym krokiem np. 2µm. i wykonuj c dla ka! dego takiego punktu analiz" . Wyniki tej
analizy (tworzone w programie „ISA”) s#  zwrotnie transmitowane do programu „VID”, gdzie
tworzona jest dwuwymiarowa mapa rozło$ enia pierwiastków w próbce.

Karta  – Przy modernizacji stworzona została karta komputerowa przejmuj% ca
wi & kszo' (  funkcji steruj) cych wyst* puj+ cych w starym analizatorze. Parametr karta okre, la
punkt dost- powy do niej.
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Poziom analizy – Warto. /  ta okre0 la poziom poni1 ej którego wszystkie piki widma
zostaj2  uznane jako szum i nie b3 d4  uwzgl5 dniane w algorytmach rozpoznawania
pierwiastków. Podaje si6  go  procentach (od 1 do 99) maksymalnego piku w widmie.  Takie
okre7 lenie (wzgl8 dem najwi9 kszego piku) ma t:  zalet; , < e poziom bezwzgl= dny ro> nie wraz    
z ilo? ci@  zliczonych punktów i w trakcie pomiaru z reguły nie trzeba go korygowaA . Aktualny
poziom jest zaznaczany z polu graficznym  niebieskB  poziomC  lini D .

RozdzielczoE F  – OkreG la rozdzielczoH I  pojedynczego kanału, co ma zwiJ zek
z zakresem pomiarowym dla osi rzK dnej (energii).

Kwantyzacja – OkreL la poziom kwantyzacji pomiarów, co ma zwiM zek
z dokładnoN ciO  odwzorowania pików widma.

Kalibracja – KaP dy analizator wymaga okresowej kalibracji. Analizator oryginalny
(przed modernizacjQ  musiał byR  kalibrowany codziennie). Obecnie wystarczy wykonaS  jednT
kalibracjU  na kilka dni. Kalibracja polega na przypisaniu poszczególnym kanałom
rozpoznawanym przez nie energiom, tak, aby funkcja identyfikacji pokazywała rozpoznawała
właV ciwe pierwiastki. W zmodernizowanym analizatorze kalibracja odbywa siW  w pełni
automatycznie, po włX czeniu tej funkcji odpowiednim przyciskiem. Zaimplementowano
kalibracjY  dla trzech róZ nych próbek: mosi[ dzu (kalibracja CuZn), czystego złota (kalibracja
Au Au) i cyrkonu (kalibracja Zr Zr). Mo\ liwe jest te]  dokonywanie poprawek r^ cznych.

3.2. Zakładka PRACA

Z lewej strony pola umieszczony jest panel informacyjny, na którym wy_ wietkane s̀
nasta pujb ce informacje:
• ustawiona rozdzielczoc d  urze dzenia (w keV/kanał czyli na jednf  komórkg  pamih ci);
• pozycji  kursora w oknie graficznym z przeliczeniem na odpowiadajj ck  temu połol eniu

energim  oraz przyblin ony rozpoznany pierwiastek;
• czas pomiaru w sekundach;
• całkowito  ilo p q  zliczer  (CNT);
• ilo s t  zliczeu  na sekundv , czyli szybkow x  zliczania (CPS);
• suwak poziomu analizy;
• okno z procentowym (nie wagowym) udziałem danego pierwiastka w widmie;
• przycisk i kontrolka wły czania i wyłz czania pomiaru.

Wyja{ nienia wymaga suwak poziomu analizy. Okre| la on poziom poni} ej którego
wszystkie piki widma zostaj~  uznane jako szum i nie s�  uwzgl� dniane w algorytmach
rozpoznawania pierwiastków. Podaje si�  go  procentach (od 1 do 99) maksymalnego piku
w widmie.  Takie okre� lenie (wzgl� dem najwi� kszego piku) ma t�  zalet� , � e poziom
bezwzgl� dny ro� nie wraz z ilo� ci�  zliczonych punktów i w trakcie pomiaru z reguły nie trzeba
go korygowa� . Aktualny poziom jest zaznaczany z polu graficznym  niebiesk�  poziom�  lini � .

Cz� � �  graficzna czyli wykres widmowy jest wyskalowany w keV i posiada funkcj�
autoskalowania, tj. podczas pomiaru program automatycznie dobiera skal�  osi rz� dnych.

W zale� no� ci od rodzaju wł� czonej analizy ka� dy pik wy� szy ni�  zadany poziom
analizy jest identyfikowany jako pierwiastek, lub podawana jest jego warto� �  energii w keV.
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W górnej cz� � ci wykresu znajduje si   miejsce na dowolny opis zmierzonego widma
wpisany przez u¡ ytkownika.

Pole graficzne posiada w górnej cz¢ £ ci pasek ikon symbolizuj¤ cy dost¥ pne funkcje
graficzne.

• Drukuj:  - funkcja drukuje aktualne pole graficzne jako rysunek;
• Zapisz wykres w postaci bitmapy: - funkcja zapisuje aktualny wygl¦ d apola graficznego

jako rysunek z rozszerzeniem drukuje aktualne pole graficzne jako rysunek bmp
w aktualnym katalogu;

• Siatka X: - wł§ cza lub wył̈ cza pionowe linie wykresu;
• Siatka Y: - wł© cza lub wyłª cza poziome linie wykresu;
• Zmniejsz: - „zacie« nia” o¬  rz­ dnych;
• Zwi ® ksz: - „rozci¯ ga” o°  rz± dnych;
• Parametry wykresu: - wł² cza okno dialogowe szczegółowych opcji zwi³ zanych

w wykresem. Okno to wygl´ da nastµ puj¶ co:

„Klikaj · c” na poszczególne kwadraty mo¸ na zmieni¹  przyporzº dkowanie kolorów wykresom
i tłu, oraz mo» na wprowadzi¼  własny opis wy½ wietlany pó¾ niej na rysunku widma.

W dolnej cz¿ À ci pola graficznego znajduje siÁ  suwak pozwalajÂ cy na płynne
przesuwanie wykresu w poziomie.

3.2. Zakładka DIAGNOSTYKA

W tej czÃ Ä ci programu znajdujÅ  siÆ  parametry serwisowe. Zmiana tych parametrów
moÇ e spowodowaÈ  rozstrojenie analizatora!


