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1. Zasada dziatania.

1.1. Charakterystyczne promieniowanie rentgenowskie

Widmo charakterystyczne powstaje w wyniku oddziatywania elektronGuzkivi
z elektronami wewgtrznych powtok atomow préobki. Normalnie powtoki K i L atoméw o
liczbach atomowych wkszych od 10 & zapetnione. 3 jeden z elektrondw K zostanie
usungty, atom mae dozna przefcia, w ktorym elektron L lub M "przeskoczy" na puste
miejsce, a wyzwolona przy tym energia potencjalna zostanienilgwana jako kwant
promieniowania elektromagnetycznego. Typowe wartenergii takich przég leza w
zakresie rentgenowskim widma promieniowania elektromagnetyoziggrgia tego kwantu
jestscisle okreslona dla kadego rodzaju przégia w danym pierwiastku i dlatego jest cgch
diagnostycza.

Spektrometr  rentgenowski rejestruje  charakterystyczne promianiew
rentgenowskie. Zadaniem spektrometru jest zliczenie impulsow pr@wienia
rentgenowskiego i posegregowanie ich. Spektroskopia promieni rentgenowsiiehbyt
przeprowadzona dwiema metodami:

« metoda dyspersji energii promieniowania rentgenowskiego (EnergypefSigse
Spectrometry - EDS). Stosujeg siletektory, w ktoérych natenie sygnatu wygciowego
jest proporcjonalne do energii paglajch impulséw, np. liczniki scyntylacyjne,
proporcjonalne liczniki przeptywowe, detektory Li/Si.

* metoda dyspersji diugoi fali promieniowania rentgenowskiego (Wave Dispersive
Spectrometry - WDS). Stosuje¢sspektrometr promieni rentgenowskich z krysztatem
analizupcym.

1.2. Linie charakterystycznego promieniowania rentge nowskiego

W celu wytworzenia charakterystycznego promieniowania rentgenayeskie
konieczna jest luka w wewtrznych powtokach elektronowych atomu. W zal&ci od tego,
na ktérej powtoce powstata luka, wyrdamy odpowiednie serie linii.

Jeili wybity zostanie elektron z powtoki K to obserwowane w widmierakierystycznego
promieniowania rentgenowskiego linie, odpowiadajemisji energii towarzyseej przegciu
elektronu w celu uzupetnienia luki nazywamy liniami K:

- Ka - gdy przejcie elektronu nagpuje z powtoki L,

- KpB - dla przejcia z powtoki M,

- Ky - dla przejcia z powtoki N.
Jeili wybity zostanie elektron z powtoki L to mamy do czynienia z liniami L:

— La - gdy przejcie elektronu nagpuje z powtoki M,

- Lp - dla przejcia z powtoki N.
Jeili wybity zostanie elektron z powtoki M to obserwujemy linie M (patrz rys.)
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Ogodlne zasady dotygee linii charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego:
Dla danego pierwiastka zsze linie ma wyzszm energe niz linie wyzsze:
EK>EL>EM

W obrebie danej serii linie pierwiastkow ozsizej liczbie atomowej majnizsz, energg, np.
linia K wegla ma nisz, energe niz linia K tlenu

Linie nizszych serii (K) s wyrazne i maj prost struktug, natomiast linie serii waszych (L
I M) majg struktue ztozong i zachodz na siebie.

Promieniowanie agte stanowi tlo linii  charakterystycznego promieniowania
rentgenowskiego w mikroanalizatorze rentgenowskim. Znajénmatzenia tego tta jest
bardzo istotna przy okékaniu granicy wykrywalnéci badanego pierwiastka.

1.3. Mapy rentgenowskie

Promieniowanie rentgenowskie daje obraz o znacznie gorszejciakax obraz
~elektronowy”. Jednym z powodow jest duobszar oddziatywania, z ktérego pochodzi
rejestrowane promieniowanie rentgenowskie, co powoduje stabszdizielczé¢. Inng
przyczyr jest chgte promieniowanie rentgenowskie (Bremsstrahlung), ktére w konjbimac
niskim z natury poziomem impulséw promieniowania charakterystgezn@owoduje,ze
stosunek sygnat — szum jest niekorzystny.

Na ogoét obrazy rentgenowskiey prezentowane jako mapy. ¥¥ka analityczna
skanuje analizowany obszar punkt po punkcie. Spektrometr jest ustawilnyatkig
rejestrowat punkt na analizowanym obszarze, gdy wykryje immnggenowski o energii
charakterystycznej dla danego pierwiastka. W ten sposéb powstaje adamarowujca
rozmieszczenie tego pierwiastka w badanym obszarze. Nowoczeseeng EDS potradi
utworzy¢ mapy w odcieniach szaw, pokazujce wzgédma intensywnd¢ impulsu w
kazdym punkcie, wymaga to jednak zastosowania wystayozagtugiego czasu postoju
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wiazki w kazdym punkcie analitycznym. Podczas jednego przebiegizkwianalitycznej
mozna zarejestroniamapy rozktadu dla kilkunastu pierwiastkow.

1.4. Analizy rentgenowskie

Ze wzgkdu na stab rozdzielczé¢, impulsy rentgenowskieashardziej przydatne do
celow analitycznych mido odwzorowywania probki. Analiza jad@owa dizy do ustalenia
czy badany obszar prébki zawiera dane pierwiastki, w oparciu @poysanie lub brak ich
charakterystycznych pikow w widmie. Celem analizyédlowej jest ustalenie stosunkow
zawartdci pierwiastkbw na podstawie poréwnania intensysenedpowiednich pikow tych
pierwiastkbw pomidzy sola, lub poréwnania z wzorcami. Analiza §wowa jest procesem
skomplikowanym, ze wzgtu na maliwos¢ wystpienia r@norodnych interakcji poradzy
atomami prébki i charakterystycznym promieniowaniem rentgenowskim.
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2. Budowa i zakres modernizacji analizatora chemicznego

W sktad zmodernizowanego systemu wchpdz

- detektor;

e 1 - analizator chemiczny wraz z  komputerem PC
' i oprogramowaniem ,ISA”;

— komplet kabli.

Podczas modernizacji nie dokonywaly zadnych
przerébek tak samego detektora, jak i zabudowanego na nim
przedwzmacniacza.

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

Calai¢ procesu przetwarzania odbywag svewrgtrz tego
.. modutu.

W skrzyni wstawiona jest tak ptyta PC z oprogramowaniem,
ktore pozwala na anatizlokonywanych pomiaréw.

Podczas prac modernizacyjnych zdecydowang sa
pozostawienie  czterech oryginalnych ptytek elektroniki
(wzmacniaczy , 185", przetwornikow ,ADCA” i ,ADCD” oraz
ptyty pameci ,MCA”"). Powodem byty oszaanasci finansowe.

Pozostate bloki wykonano lub zagiono nowoczesn
elektronilg i oprogramowaniem.
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Ponizszy schemat blokowy przedstawia aktualnegxenia w module.

Kolor czerwony na schemacie przedstawia piyty oryginalne, kedfdty czsci
handlowe a lgkitny elektronik wykonara w firmie Elbit w ramach modernizaciji.
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3.0programowanie.

Program do obstugi zmodernizowanego analizatora chemicznego w podsfawow
wersji wyghda nasgpujaco:

Analizator pierwiastkowy

D& @ X @
iagnostyka]
Energia: 10e¥/ch §|n‘ H_|_||§I@\J©\‘ﬁ‘
Kursor: 5.43ke¥ [Cr) C:Apraca‘\TEMATY\Mikro-AP\prog2\dane\proby5izyletka dat
Czas pomiaru: Os | ]
CNT: 28090 SR
CPS: 0 3
E Label31 ] ek 41
: 36ES | 2500.00
S| ]
Poziom 10% 1
CrK A1 5427kev 18.1% | 200,00
bn K A1 5.956keV 4.0% ]
Fe K A1 B.391kel B7 8%
CoK Al 7.044ket 10.1% ]
| 1500.00]
' 1000.004
Crk. &1
Label35 ]
500,00
5 Cok 41
Start ]
] hink. 41

o1 S o 5 o 7 1 e Tk Tl T - '|'|'| L L T L ]
20

Cate okno podzielone jest na trzy funkcjonalngsciz
» pasek ikon;
+ zaktadka ,Praca”, w ktérej nmoa wyr@nic¢ panel informacyjny i cg¢ graficzra (wykres)
» zaktadka ,Diagnostyka”
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3.1. Pasek ikon

Z poziomu paska poletenazna szybko wywoté czs¢ polecé zwiazanych
z danymi oraz wjczy¢ ustawianie parametrow pomiarow.
Zmierzone dane madyy¢ dowolnie zapisywane i odczytywane z dysku twardego komputera.
W pasku tym umieszczono ngstijace funkcje:

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

== Woczytaj dane - po uaktywnieniu tej funkcji otwiera ¢siokno dialogowe, w ktorym
nalezy poda lub wskaza nazw pliku z danymi do otwarcia lub wybtalik z listy.

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

~ Konfiguracja programu - przechodzi do okna dialogowego ustawpeogramu.

Okno to wyghda nastpujaco:

- » Omowienia wymagaj
Ustawienia LaJ) poszczegolne pola.
v Log Karta:  |240h "l ;
Log - funkcja

[ Wykrywanie pik.ci . . .
o Poziom analizy. |3 a2
[v ldentyfikacia 4 hd

[w Tylko wybrane Tal:uliu:al

serwisowa. Po wkzeniu

K alibracia program tworzy plik z opisem

[ Zamknigcie system. ™ wprowads od razu kazdej czynndéci wykonanej
Kanat poczatkowy [0 — & [1555 =] promile przy dostpie do elektroniki
Kanat koficowy (3000 = . analizatora.
B: |2006 & promie
e Potz = o
v cdane sterowaniz PO 2 35 Dane 2 pliku Wykrywanie pikow -
po uaktywnieniu wgczane s
K.oriec pomian Fiozdzielczoét foh funkcl_e Wykrnyaﬁce_ |0ka|n_e
" ilogé Zdiczerd (5000 A fo 106 0 20e maksima w widmie, dgzki
Kwantyzacia czemu mana okrdli¢ ile
L I I C dus i jakich pikéw charaktery-

stycznych posiada zmierzone

9 ey widmo. Kazdy wykryty pik jest
opisany khdz przez energi
jego maksimum, 40z przez

K alibracia fubu | odpowiadajcy jej pierwiastek.
oK Py | Identyfikacja — opcja

ta whcza funkcg
przypisywania wykrytym
energiom odpowiadagym im liniom przejcia dla danych pierwiastkow.
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Tylko wybrane — poniewa wigksza¢ pierwiastkow w badanej probce wwystije
w ilosci sladowej generupc tylko zaktdcagcy szum i powodujc mazliwos¢ pomyiki, mazna
wspomoc algorytmy identyfikacji okékjac a’priori zestaw pierwiastkow jakie m@gie
znale¢ w badanej prébce i jakieela wykrywane. Whczenie tego parametru wtde
ogranicza zestaw pierwiastkow. Zbior ten podaje vei oknie dialogowym uaktywnianym
klawiszem ,tablica”. Wygida on nasfpujaco:

Tablica pierwiastkow !l
H Opis pierwiastka: He
Li Be B C N O F  Ne

Na Mg Al Si | P | 5 Cl| Ar
K Ca |5c Ti ¥ |[Cr Mn Fe [Co [Ni Cu Zn Ga Ge| As | Se | Br | Kr

Rb 'Sr 'Y |[Zr Nb Mo |[Tc |[Ru Bh Pd Ag Cd [In Sn Sb Te | J |Xe
Cs BHa [La Hif Ta W Re Os [Ir (Pt Au [Hg | Tl Pb Bi Po At Rn
Fr Ra Ac

Ce | Pr Nd | Pm Sm Eu|Gd Tb Dy | Ho Er Tm|¥b Lu
[~ Miemetale
[~ Potmetale
[ Metale
[~ Metale przsjiciowe
[~ Lantanowoe
[ Akynowce

Th | Pa U |[Np Pu Am | Cm| Bk Cf Es Fm | Md| No Lr

Zamkniecie systemu — wiaczenie tej opcji powoduje zamkwgie systemu
I wytgczenie komputera w momencie wychodzenia (zamykania) programu ,V8#tzenie
systemu i start programu ,ISA” nagpuje automatycznie po wdzeniu zasilania
przehcznikiem gtownym.

Kanat poczatkowy i Kanat koncowy —Zakres pomiarowy analizatora wynosi okoto
140 keV. Dla wgkszaici mikroskopow jest to za da — nie § w stanie  wytworzy
promieniowania wtérnego o takiej energii. Dla pragszenia skanowania mta wkicC
prowadz¢ ograniczenie zakresu gérnego i dolnego mierzonego widma. tapmdaje si
jako numer kanatu pomiarowego, przy czym kanat o nsgej energii ma numer 0 a kanat
0 najwyszej energii ma numer 4096.

Zdalne sterowanie — Program ,ISA” posiada mechanizmy transmisji komend
sterupcych i wysytania wynikow do systemu naghlnego. Transmisja ta odbywa gioprzez
tacze szeregowe dla ktorego zdefini@wealezy numer portu. Przy pomocy tego mechanizmu
stworzono funkgj okreslania skltadu pierwiastkowego dla ggh powierzchni. Gtownym
programem steragym jest tu program ,VID”, ktéry steruje nggami stolika, przesuwag go
z zadanym krokiem np.u2n. i wykonupc dla kadego takiego punktu anajizWyniki tej
analizy (tworzone w programie ,ISA”pgwrotnie transmitowane do programu ,VID", gdzie
tworzona jest dwuwymiarowa mapa raaaia pierwiastkow w prébce.

Karta — Przy modernizacji stworzona zostata karta komputerowa przgjenuj
wigkszas¢ funkcji sterupcych wysgpujacych w starym analizatorze. Parametr karta dére
punkt dosgpowy do niej.
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Poziom analizy— Warta¢ ta okréla poziom poniej ktdrego wszystkie piki widma
zostaj uznane jako szum i niee¢tta uwzgkdniane w algorytmach rozpoznawania
pierwiastkéw. Podaje sigo procentach (od 1 do 99) maksymalnego piku w widmie. Takie
okreslenie (wzgédem najwekszego piku) maatzalet, ze poziom bezwzghny ragnie wraz
z iloscia zliczonych punktéw i w trakcie pomiaru z reguty nie trzeba go korygodtualny
poziom jest zaznaczany z polu graficznym niekigskziom linia.

Rozdzielczé¢ — Okresla rozdzielczé¢ pojedynczego kanatu, co ma zuek
z zakresem pomiarowym dla os¢dnej (energii).

Kwantyzacja — Okrela poziom kwantyzacji pomiaréw, co ma agek
z doktadndcia odwzorowania pikdw widma.

Kalibracja — Kazdy analizator wymaga okresowej kalibracji. Analizator orygipaln
(przed modernizagjmusiat by kalibrowany codziennie). Obecnie wystarczy wykojen
kalibracg na kilka dni. Kalibracja polega na przypisaniu poszczegolnym kanatom
rozpoznawanym przez nie energiom, tak, aby funkcja identyfikacji pokdaywzpoznawata
wiasciwe pierwiastki. W zmodernizowanym analizatorze kalibracja odbyy w petni
automatycznie, po wezeniu tej funkcji odpowiednim przyciskiem. Zaimplementowano
kalibracg dla trzech rénych prébek: mogdzu (kalibracja Cuzn), czystego ziota (kalibracja
Au Au) i cyrkonu (kalibracja Zr Zr). Mdiwe jest te dokonywanie poprawekecznych.

3.2. Zakladka PRACA

Z lewej strony pola umieszczony jest panel informacyjny, nayktonyswietkane g
nastpujace informacje:
* ustawiona rozdzielcz6 urzdzenia (w keV/kanat czyli na jedikomorke paméci);
» pozycg kursora w oknie graficznym z przeliczeniem na odpowigdajemu potaeniu
energg oraz przyblkony rozpoznany pierwiastek;
* czas pomiaru w sekundach;
 catkowity ilos¢ zliczen (CNT);
* ilos¢ zliczen na sekung, czyli szybka¢ zliczania (CPS);
» suwak poziomu analizy;
» okno z procentowym (nie wagowym) udziatem danego pierwiastka w widmie;
* przycisk i kontrolka wdczania i wyhczania pomiaru.

Wyjasnienia wymaga suwak poziomu analizy. Gkaeon poziom pomej ktérego
wszystkie piki widma zostajuznane jako szum i nieg suwzgkdniane w algorytmach
rozpoznawania pierwiastkdw. Podaje go procentach (od 1 do 99) maksymalnego piku
w widmie. Takie okr@enie (wzgétdem najwgkszego piku) maat zalet, ze poziom
bezwzgtdny rasnie wraz z ildcia zliczonych punktow i w trakcie pomiaru z reguty nie trzeba
go korygowa. Aktualny poziom jest zaznaczany z polu graficznym niehipskions linia.

Czesé¢ graficzna czyli wykres widmowy jest wyskalowany w keV i ipos funkcg
autoskalowania, tj. podczas pomiaru program automatycznie dobiegasketdnych.

W zaleznoéci od rodzaju wdczonej analizy kady pik wyzszy ni zadany poziom
analizy jest identyfikowany jako pierwiastek, lub podawana jest jego &atergii w keV.
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W gornej czsci wykresu znajduje simiejsce na dowolny opis zmierzonego widma
wpisany przez tytkownika.

Pole graficzne posiada w goérnejefa pasek ikon symbolizagy dosgpne funkcje
graficzne.

* Drukuj: - funkcja drukuje aktualne pole graficzne jako rysunek;

e Zapisz wykres w postaci bitmapy:- funkcja zapisuje aktualny wygl apola graficznego
jako rysunek z rozszerzeniem drukuje aktualne pole graficzne jakmekysbmp
w aktualnym katalogu;

» Siatka X: - wiacza lub wyhcza pionowe linie wykresu;

» Siatka Y: - wiacza lub wyhcza poziome linie wykresu;

* Zmniejsz: - ,zacienia” os rzednych;

* Zwieksz: - ,rozciaga” oé rzednych;

o Parametry wykresu: - wilgcza okno dialogowe szczegétowych opcji gzeinych
w wykresem. Okno to wygtla nastpujaco:

Parametny wykresu !l
Theo:
B wWidma D
B [
=
B | Poziom o
|
v

Opis: |Co\pracasTEMATY\Mikro-P\prog2dane

ak i Porzud

,Klikaj ac” na poszczegolne kwadraty mma zmient przyporadkowanie koloréw wykresom
i thu, oraz mana wprowadz wiasny opis wywietlany p&niej na rysunku widma.

W dolnej czsci pola graficznego znajduje g¢sisuwak pozwalacy na ptynne
przesuwanie wykresu w poziomie.

3.2. Zaktadka DIAGNOSTYKA

W tej czsci programu znajdaj Sk parametry serwisowe. Zmiana tych parametrow
moze spowodowarozstrojenie analizatora!
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