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1. Bevezetés

A rontgenfluoreszcencia analizis napjainkban egy széles korben hasznalt nuklearis ana-
litikai eljaras, ami az anyagok feliiletének besugarzasa alapjan hatarozza meg, hogy a
minta milyen elemekbdl tevédik Gssze. JOl hasznalhaté médszer példaul az anyagtudo-
manyban, amikor 6tvozetek vizsgalata a kutatas targya, vagy az dsvanytanban, amikor a
kisméretii kristalyok Osszetétele a kérdés. Tovabba rutinszeri eljarasokban alkalmazzak,
mint példaul pénzverdékben, amikor a pénzek Osszetételét ellendrzik, vagy akarmilyen
gyartasi folyamatban, amikor az elemosszetétel a kérdés és roncsolas mentes vizsgalat
sziikséges. Alkalmazasainak sokszintiségét mutatja, hogy ezen kiviil a régészetben, kép-
zomivészetben is alkalmazzak. A régészetben a targyak nyomelemeinek mennyiségi el-
oszlasa mutatja, hogy melyik banyabol szarmazott az alapanyag, a képzomiivészetben a
festék anyaganak elemdsszetétele mutathatja meg, hogy az adott festmény eredeti-e vagy
sem.

A rontgenfluoreszcencia analizis egy masik nagyon elterjedt felhasznaldsa a kornye-
zetfizika témakorébe esik. Napjaink civilizacidéjanak sikereit minden ember élvezi, de
sokszor szembesiiliink az ipari tevékenység egészségkarositdé mellékhatasaival. Az el6-
nyok és a karos mellékhatasok kiegyensilyozasa a feladatunk. A rontgenfluoreszcencia a
nehézfém szennyezodések feltérképezésében, mennyiségi meghatarozasaban tud segiteni.
Az egyik olyan elem, amelynek koncentracidja sokszor meriil fel a koérnyezet védelme
soran, az 6lom. A kozlekedés sok évig hasznalta az 6lmot hatasfok novelo anyagként az
iizemanyagokban, de ezzel egyiitt a levegébe kibocsatott 6lom a névényzetben és a levego
tisztasdga terén is karokat okozott. Szerencsére napjainkban mér élmozatlan benzin az
elterjedt iizemanyag, de a sok éves milt hatasai még mindig szamos helyen kimutatha-
toak. A masik két ilyen elem a kadmium és a higany, ami egészségre veszélyes lehet,
és elterjedten alkalmazzak 6ket kisebb elektromos késziilékek energiaellatasara szolgdld
akkumulatorokban, elemekben. A nem tjratoltheté elemekben 1évo nehézfémek kor-
nyezetiinkben torténd elterjedését példaul szelektiv hulladékgytijtéssel lehet megakada-
lyozni, de mindezek ellenére kikeriilnek legtobbszor talajokba, néha ipari folyamatokhoz
kapcsoléddan aggasztéan nagy mennyiségben. A talajokban felhalmozédo ipari szennye-
zOanyagok aztan a talajvizben is megjelenhetnek, ezért a vizek vizsgdlata is fontos. A
rontgenfluoreszcencia egyik vallfaja a totalreflexios-rontgenfluoreszcencia analizis a vizek
nyomelem-tartalmanak kimutatasara alkalmas.

A rontgenfluoreszcencia médszere soran a mintat alkoté atomok legbelsé elektronjait
iitjilk ki az atomokbol, molekulakbol. Az elektronfelhé 1gy gerjesztett dllapotba keriil,
és valamelyik elektron a legkisebb energiaju betdltetlen palyara at fog ugrani a kvan-
tummechanika szabalyai szerint. Ilyenkor elektromagneses sugarzas keletkezik, melynek
frekvencidja, és fotonjainak energidja az atomra jellemz6. Gyakran all elé az a helyzet
molekuldk vizsgélata esetén, hogy molekuldban 1évé atom oxiddcids szamat (a kotésbe
beadott elektronok szamat megmutatd, a kémidban sokszor hasznalt fogalom) is meg



lehet hatarozni, amitél ugyanis a kibocsatott foton energidja kis mértékben ugyan, de
fiigg. A folyamat soran a foton energidja a legfontosabb mérendé mennyiség. Ez mutatja
meg az atomok rendszamat, és igy a mindségét. A legbelsé elektron kititése utan az elekt-
ronfelh6 nemcsak rontgenfotonok kibocsatasaval tud kisebb energidji allapotba keriilni,
hanem kiils6 elektronpélydkrdl torténo elektronkibocsatéassal is. Ilyenkor a kibocsatott
elektronokat Auger-elekronoknak (ejtsd: ozsé-elektronok) hivjuk. Nagy rendszamu ato-
moknal van relative nagyobb valdszinlisége ennek a folyamatnak, amikor nagyobb az
elektronok kozotti taszitas, osszehasonlitva a kisrendszamu atomok esetéhez.

A rontgenfluoreszeencia analizis az atomok Bohr-modellje keretében jol leirhatd, de
sok esetben mutatja az ezen tilmeno finomfelhasadast is, amit az elektronok spinjének és
palyaperdiiletének kolcsonhatasa okoz. fgy a modszer alkalmas csak a kvantummechanika
altal lefrt atomfizikai jelenségek kisérleti bemutatasara is.

A rontgenfluoreszcencia mennyiségi analitikai felhasznalasa elég bonyolult feladat.
Ennek oka az, hogy az atomok altal kibocsatott rontgenfotonokat a minta egy masik
részén 1évo atomok elnyelhetik, vagy ezek szorédhatnak Compton-effektussal egy masik
atom elektronjan, amivel megvaltozik az energiajuk. Ezt 0sszességében onelnyelodésnek
hivjuk, és szamos olyan moédszer van, ami ezek hatasat precizen figyelembe tudja ven-
ni. Egy maésik, ennél is nehezebben figyelembe veheté hatas az, amikor a keletkezett a
minta egyik atomjara karakterisztikus energidji rontgenfoton egy masik atom egy belso
elektronjat kititi. Ekkor a minta sajat magaban hoz létre egy 1jabb karakterisztikus de
az elozénél kisebb energiaju rontgenfotont. Ez a minta ongerjesztése, vagy mas néven
méatrixhatds. Ezek az effektusok a pontos (analitikus) mennyiségi meghatérozasnal jat-
szanak szerepet, és csak akkor, ha a minta vastagsaga szamottevé ahhoz az tthosszhoz
képest, amennyi alatt a rontgenfotonok intenzitasa felére esik a mintaban.

A rontgenfluoreszcencia analizis (RFA) egyik legismertebb felhasznéldsa a Mars kéze-
tek vizsgalata volt. A Marsra felkiildott szondat felszerelték RFA vizsgalatara alkalmas
eszkozzel, és innen a Mars kozeteinek Osszetételérdl lehetett kisérleti tapasztalatokat
szerezni. Ez az alkalmazas mutatja, hogy a modszer terepi méréseknél is konnyen alkal-
mazhatd, gyors eljaras tud lenni.

2. A karakterisztikus rontgensugarzas

Az atomi elektronfelhében az elektronok meghatarozott energidju palyakon helyezked-
nek el az atommag koriil. Amikor egy nagyobb energidju elektronpalyardl egy elektron
egy alacsonyabb energidju palyara ugrik magatol at, és a két energia kozotti kiillonbséget
elektromagneses sugarzas formajaban sugarozza ki, akkor ezt a sugarzast karakteriszti-
kus rontgensugarzasnak hivjuk. Ha a végéllapot az atom legalacsonyabb energiaszintje,
akkor az egyes atomok ilyen sugarzasainak energiai jél elkiilonitheté energidval rendel-
keznek. Az egymaéstdl eggyel kiilonbozo rendszamu atomok altal kibocsatott rontgenfo-



tonok energidja a mérési bizonytalansagon jocskan tul kiilonbozik. Ezért nevezziik ezt
a sugarzast karakterisztikusnak. Ha a végallapot az atom masik energiaszintje, akkor
is fennall az allitdas. Azonban azokat a kisugarzott fotonokat, melyek egy atom legal-
s6 energiaszintjére érkeznek mar Ossze lehet esetleg keverni egy maésik (joval kiilonb6zé
rendszami) atom maésodik energiaszintjére érkez6 karakterisztikus rontgensugarzésaval.
De a keveredés tisztéazasara vannak észrevehet jelek, amiket késébb részleteziink.

2.1. A karakterisztikus rontgensugarzas keltése

A mérés soran a minta atomjainak legbelsé elektronjat egy kiilsé rontgengenerator segit-
ségével iitjiik ki. A rontgenfotonok behatolnak a mintaba, és egy-egy elektronon fotoef-
fektust szenvednek. Ekkor a rontgenfoton megsemmisiil, és a teljes energidjat atadja az
elektronnak.

Erdekes kérdés, hogy miért éppen a legbelsé elektront iiti ki a rontgenfoton. Ennek
oka az, hogy a fotoeffektus soran az energia és az impulzus megmaradéasa csak akkor tel-
jesiilhet, ha egy harmadik résztvevé is szerepel az titkozésben. (Egy iires térben lebegd
szabad elektronon nem lehet fotoeffektus a két megmaradési tétel egyidejii fennallasa
miatt.) Ez a harmadik résztvevé az atommag. A fotoeffektus sordn az atommag vissza-
16kodik és elvisz egy kis energiat és impulzust. Jelentosen leegyszertisitve a leirast azt
mondhatjuk, hogy minél kézelebb van az atommag, annal nagyobb a valdszintisége, hogy
kolesonhatasba 1ép az elektron-foton reakcidéban, és el tud toliikk vinni egy kis energi-
at. Ezen sziikségszerti impulzus dtadas miatt lesz az, hogy a legbelsé elektron kiiitése
a legvaloszintibb. Tovéabbi kovetkezmény, hogy a fotoeffektus valészintisége erdsen fiigg
az atommag t6ltésétol, azaz a rendszamtél. Minél nagyobb ugyanis a mag toltése, an-
nal nagyobb az elektron-foton iitkozés helyén az elektromos térerdsség, és ezzel nagyobb
az esély arra, hogy az atommag képes lesz elvinni a sziikséges impulzust és energiat.
A térerdsség két ok miatt is nagyobb. Egyrészt a magtoltés nagyobb, masrészt ilyen-
kor a Bohr-modellben is megismert péalyasugarak kisebbek, ezért kozelebb is vannak az
elektronok a maghoz. Osszességében a fotoeffektus valdszintisége a rendszam otodik
hatvéanyaval aranyos!

Tekintsiik 6sszehasonlitasként a még logikailag lehetséges Compton-szorast is. Ebben
a folyamatban is kaphat az elektron elegendo energiat, hogy kirepiiljon az atombdl és egy
elektron lyuk keletkezzen. A Compton-effektus azonban nem kotodik az atommaghoz,
ez szabad elektronon is végbemegy. Ez a hatas inkdbb a kiils¢ kvaziszabad elektronokon
valoszinii. Ezen esetben az iitkozés utan keletkezett lyuk betoltésekor kibocsatott foton
energidja joval kisebb, a belso elektron kiiitéséhez képest. Tovabb csokkenti a Compton-
effektus fontossagat az a tapasztalat, hogy kb. 1 MeV alatti fotonok esetén a fotoeffektus
valésziniisége a nagyobb. Rontgen-, vagy gammafotonokkal torténd besugarzaskor ezért
a leghels6 palyakrol szakad ki egy elektron fotoeffektus soran. Az atomi energiapalyak
kitiritését mas modszerrel is el lehet végezni. A jelenleg hasznalt berendezésben rontgen-
generatort hasznalunk. Itt felgyorsitott elektronok fémbe csapdédasakor keletkezd fékezési
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sugarzassal titlink ki héjelektronokat, de korabban szokéas volt radioaktiv sugarforrdsokat
(Am-241, Cd-109, I-125) is haszndalni.

El6fordulhat szekunder gerjesztés is, ekkor a nagyobb rendszamu elem karakteriszti-
kus rontgensugarzasa hoz létre elektronhianyt.

Tovabbi lehetoség protonnyaldabbal kiiitni az elektronokat. Ezt gyorsiték mellett le-
het elvégezni, mert a protonokat ilyenkor néhéany MeV energiara fel kell gyorsitani, hogy
behatoljanak a mintaba. A protonnyaldbnak van egy nagy elonye is. Ha egy nagyon jél
fokuszalt és nagyon kis nyalabatméroji nyalabot tudunk létrehozni, akkor a minta felii-
letének egyes pontjai kiilon is vizsgalhaték. Ilyen technikai berendezés a mikronyalab.
Egy j6 példa ra a debreceni Atommagkutato Intézet Van de Graaff-gyorsitéja mellett ki-
alakitott mikronyaldb egység. Ezzel geoldgiai, régészeti, bioldgiai vagy anyagtudoményi
mintdk egyes elemeinek térbeli eloszlasa vizsgalhato. Példaul egy levélben a kéalium-
tartalom, vagy nehézfémtartalom felhalmozddasanak helye meghatarozhaté. Ilyenkor a
modszer neve angolul Proton Induced X-ray Emission: PIXE. (mikroszonda)

2.2. A karakterisztikus rontgensugarzas energiaja

A karakterisztikus rontgenfotonok energidja a kezdeti és a végallapot elektronpalyainak
energiakiilonbsége. Ezt az atom rendszama és az energiaszintek tulajdonsagai hataroz-
zak meg. Az atomok kvantummechanikai leirasaban az elektronokat kvantumszamokkal
jellemezziik: n a fékvantumszam, [ a mellékkvantumszam, m a magneses kvantumszam
és s a spin-kvantumszam. A mellékkvantumszam és a spinkvantumszam mindketten az
elektron perdiiletét leird kvantumszamok. El6bbi a pédlyaperdiilethez, utébbi a sajat per-
diilethez tartozik. A két perdiilet bonyolult médon képezheto Gsszege a teljes perdiilet
kvantumszam j. (A kvantummechanikai perdiilet vektorok osszeaddsérdl lasd: Marx
Gyorgy: Kvantummechanika cimi konyvét.)

Az elektronok energiaszintjének legfontosabb meghatarozoja a fokvantumszam, to-
vébba a j teljes perdiilethez tartozé kvantumszam csak kis mértékben (finoman) befo-
lyasolja az energiat. Az elektronpalydk energiajat akkor tudjuk egyszertien kiszéamolni,
amikor az egész atomot ionizaljuk annyira, hogy mar csak 1 elektronja legyen. Ezek a
hidrogénszerii atomok, és elektronjainak energiajat a Bohr-modell és a vele ebbdl a szem-
pontbdl azonos eredményre vezeté Schrodinger-féle kvantummechanikai kép is nagyjabdl
(a finom effektusoktdl eltekintve) helyesen adja vissza:

Z2
E, = —FEO (1)
Itt Ey=13,6 €V, a hidrogénatom ionizacios energiaval egyezik meg. Ha egy atomban
tobb elektron is helyet foglal (ami &ltaldban fennéll), akkor az atommag vonzésén tul
tobb hatas is befolyasolja ezt az energiat. Az egyik ilyen, hogy a kiilsé elektronpalyakon
az atommag Z toltését mar részben learnyékoljak a tobbi elektronok, egymaést taszitja
az Osszes elektron, és a finom effektusok is befolyasoljak az energiat. Az egyszeriisitett


http://www.atomki.hu/muszerek/muszerek.html#mikroszonda

képhez képest az elsot, a learnyékolast lehet a legegyszeriibben figyelembe venni, egy
effektiv rendszam hasznalataval. A tobbi hatas bonyolult, de szerencsére az els6 a donté.
A kezdeti palya fékvantumszamat n-nel, a végallapot fokvantumszamat m-mel jelolve a
rontgenfotonok energidjat megadd formula:

1 1 9
Esetiinkben a kezdeti éllapot a nagyobb energidji, m > n, ekkor Fx > 0. (Ellenke-
706 esetben kiilsé energia befektetésével lehet az elektront nagyobb energidji allapotba
felgerjeszteni. )

2.3. A karakterisztikus rontgensugarzas elnevezése

Amikor egy atomi elektron megiiresedett helyét rontgen vagy gamma-sugarzassal hoz-
zuk 1étre, akkor a legvaldsziniibb a legalacsonyabb energidju n = 1-es elektron kilokése.
(Amennyiben van erre elegend6 energidja a bejové fotonnak.) Ilyenkor keletkeznek a
legnagyobb energiju fotonok. Leggyakrabban az n = 1 héjon 1évii lyuk (A Mengyelejev-
féle periédusos rendszerben megszokott jelolése K-héj) az eggyel nagyobb ("legk6zelebbi”)
n = 2-es héj (L-héj) valamelyik elektronpélyajardl toltédik be. Kisebb val6szintiséggel
az n = 3-r6l (M-héj), és igy tovdbb. Az elnevezések ennek megfeleléen alakulnak:

Ky:L—+K, Kg:M-— K.

Ha az n = 2-es fékvantumszamu L-héjrél iitjiik ki az elektront, akkor ismét a legkozelebbi
héjrél torténd betoltodés a legvaldsziniibb, és ezeket az atmeneteket, ill. karakterisztikus
rontgenfotonokat L-fotonoknak hivjuk:

Lo:M—L, Lg:N—L.

Valéjaban a helyzet bonyolultabb és hagyoményosan kialakult elnevezés szerint a harom
legnagyobb gyakorisagu atmenetet szokds L, Lg, L, ... elnevezéssel illetni. Ezekhez iga-
zabdl nem ilyen egyszertien megfogalmazhaté modon rendelhetok az egyes energiaszintek.

Az egyes atmenetek gyakorisagviszonyai. A K, atmenetek mindig gyakoribbak a
K atmeneteknél, mert az M héjon 1évé elektronok palydja nem annyira hasonlit a K
héjon levs elektronok pélydjara (a kvantummechanikai leirdsban éppen ez a fontos),
mint az N héjon levokéi. A % arany minden atomra meghatarozhaté allandé, ami a
rendszam novekedtével egyre n6. Az L atmenetek soran mas a helyzet. Itt altaldban
harom kozel azonos gyakorisaggal keletkezo karakterisztikus rontgenfoton keletkezik. Ez
alapjan lehet a K-vonalakat megkiilonboztetni az L-vonalaktdl. Ezen tulajdonsag nélkiil
a elemek azonositasa nem lenne egyértelmti. Az dsszetartozé K, Kg parok és L, Lg, L,
harmasok mindegyikének azonositasaval azonban teljesen egyértelmii a mintaban 1évo
elemek mindségi meghatérozasa.



2.4. A Moseley-torvény

A karakterisztikus rontgen fotonok energiait elészér Henry Moseley hatarozta meg ki-
sérleteiben 1913-ban’. A karakterisztikus rontgenfotonok el6allitdasa utén, a kiilonbozé
atomok esetén a kibocsatott fotonok frekvencidit mérte meg. A frekvencia gyokének
fiiggvényében abrazolta az egyes atomok rendszamait, és nagyon jé kozelitéssel egyene-
seket kapott a K és L-vonalakra kiilon-kiilon. (H. G. J. Moseley, M. A. Phil. Mag.
(1913), p. 1024, Moseley cikke) Az egyeneseknek volt tengelymetszete (B) a rendszam-
tengelyen. Ez azt jelenti, hogy a kévetkezo egyenlet segitségével tudta a karakterisztikus
rontgenfotonok energidit leirni:

Ex =hv = A(Z — B)*. (3)

Ez a Moseley-torvény. (Moseley-torvény a wikipédidn) Az A konstansban a (2) formula-
ban meghatarozott tagok szerepelnek, és a B jelentése az effektiv rendszam és a rendszam
kiilonbsége, azaz a learnyékolds mértéke.

A=—EFE, (# — %) , valamint Z.; =72 — B. (4)
Moseley a K, vonalak esetében az A érékére éppen a hidrogénatom 13,6 eV-o0s ionizacids
energidjanak 3/4-ét kapta, ahogy a fenti modellbdl is ez jon ki. ElGszor hatdrozta meg a
B édrnyékolési tényezét a K,-vonalakra, ami kozel 1-nek adédott. (Akkoriban az elekt-
ronpalydk elmélete még nem volt kidolgozva.) A méréseket nagy rendszamtartoméanyra
végezte el, az aluminiumtol az eziistig mérte a K-vonalakat, valamint a cirkéniumtol az
aranyig hatarozta meg az L-vonalakat.

3. A karakterisztikus rontgenfotonok mérése

A (nyitott allapoti) berendezés az 1. dbran lathaté. Foliil a besugdrzé kamraban 16v
minta, alatta balra a kozos hazban elhelyezett detektor, erésito- és jelfeldolgozé egység.
Jobbra alul a gerjesztést biztosité rontgengenerator.

3.1. A forras

A sugarforrasunk (a korabban mar emlitett) rontgengenerator. A késziilék kialakitdsa
olyan, hogy a gyorsitéfesziiltséget csak zart besugarzasi kamra esetén lehet bekapcsol-
ni; az arnyékolds miatt ekkor a késziilék burkolatan kiviil csak a hattérsugarzas (70 -
90 nSv/h dézisteljesitmény) mérheté. A kamra nyitasakor lekapcsolddik a rontgencsé
("Interlock system”). Részletek a biztonsagi utmutatéban.

1Késébb az I. Vilaghabortiban harcolt, és 27 évesen elesett a torck csatamezén. (Henry Moseley a
wikipédidn)


http://chimie.scola.ac-paris.fr/sitedechimie/hist_chi/text_origin/moseley/Moseley-article.htm
http://en.wikipedia.org/wiki/Moseley%27s_law
http://atomfizika.elte.hu/Sugarvedelem/Atomfiz/Rontgen/Amptek/Mentesites/Kerelem/0012_2017_mer_jegyzokony.pdf
http://atomfizika.elte.hu/muszerek/Amptek/bizt_utmutat.php#interlock
http://en.wikipedia.org/wiki/Henry_Moseley
http://en.wikipedia.org/wiki/Henry_Moseley

[ EXP-1
ARF Experimenter's Kit

1. dbra. A rontgenfluoreszcencia kisérleti  berendezésének vazlata;  forrés:
http://atomfizika.elte.hu/muszerek.

A rontgencso gyorsitofesziiltsége 10 és 50 kV, az arama 5 és 200 uA kozott valtoztat-
haté. A javasolt beallitas 35 kV és 10 uA. Részletek a 2. abran lathatok.

A karakterisztikus rontgenfotonok energidja 3 és 100 keV kozott van, de 20 keV alatt
mar minden elemet tudunk detektalni valamilyen vonalkombindcidja alapjan. A 35 keV-
es gyorsitéfesziiltséggel mar az 50-es rendszamu 6n K,-vonalait is lathatjuk.


http://atomfizika.elte.hu/muszerek/index.php?oldal=16
http://atomfizika.elte.hu/kornyfizlab/docs/rfa-hu.htm
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2. abra. A rontgengenerator mikodési teriilete; forras: User Manual.

3.2. A minta

Biztonsagi okokbdl (az alsé védéfélian til) egy aluminiumgytiriire kifeszitett mylar félidra
helyezziik f6l a mérend6 mintat.

A forrasbdl indul6 fotonok a minta barmely pontjat elérhetik, és abba be tudnak
hatolni. A 30 keV elég kis energia ahhoz, hogy a mintdnak csak az alsé néhany
milliméter rétege lesz besugarozva. A moddszer a feliilet kornyezetében 1évo atomokra
érzékeny. A gamma-foton tébbféle reakcioban vehet részt a mintdban.

Egyrészrél fotoeffektus szenvedhet a minta barmelyik tipusi atomjan (altaldban a
minték keverékek). Ilyenkor egy elektron kilokédik (lyuk keletkezik), és megteremt&dik
a helyzet a karakterisztikus rontgenfoton kibocsatasara. Az elektron lyuk betoltodhet egy
magasabb energiaszintli elektron atugrasaval a lyuk energiaszintjére, vagy a gerjesztési
energia gy is kibocsatédhat, hogy egy vegyértékelektron hagyja el az atomhéjat (Auger-
elektronok). Ezeket a mi berendezésiinkkel nem lehet detektélni.

Ha elektron ugras kévetkezik be, akkor ennek soran kibocsatédott foton a tér minden
iranyaba indulhat, és ha a detektor felé veszi az irdanyt, akkor jo eséllyel detektaljuk az
eseményt. A minta anyagaban keletkezett és a detektor felé haladé rontgenfotonok egy
adott tavolsdgot megtesznek még a mintaban. Ezen 1t soran tobbféle esemény torténhet
veliikk. a) Elnyelédhetnek a minta anyagaban, ez az 6nabszorbcid, ilyenkor foto- vagy
Compton-effektussal hatnak koleson a tovdbbi atomokkal. b) Eléfordulhat, hogy ha a
kibocsaté atom rendszama a tobbihez képest nagy, akkor ez a réntgenfoton képes foto-
effektussal masik atom elektronjait kiiitni. Ezen folyamat soran végiil is a detektorba


http://atomfizika.elte.hu/muszerek/Amptek/Documentation/Leirasba/Mini_X_User_Manual_Rev_C5.pdf

ez utobbi atom karakterisztikus rontgenfotonja jut be, holott a gamma-forras egy ma-
sik (nagyobb rendszamu) elemet gerjesztett. Az egyes komponensek a mintdban ezaltal
egymasra is hatdssal vannak. Gerjeszthetik egymast (ez utébbi eset) vagy elnyelhetik
a mésik sugdrzdsat (elébbi eset). Altaldnosan ezt hivjuk méatrixhatdsnak. A métrixha-
tas jelentésen megneheziti a mintaban talalhaté elemek analitikailag pontos mennyiségi
meghatarozasat. De a helyzet nem reménytelen, koriiltekinté mérés soran pontos kon-
centraciokat tudunk kimérni.

A masodik eset, ahogy a gamma-foton kolesonhathat a minta anyagaval, a Compton-
effektus barmelyik atom valamelyik kiils6 kvaziszabad elektronjan. Ilyenkor mindegy,
hogy milyen rendszamu atomon torténik a folyamat, a gamma-foton egy adott szogben
szorddik, és ennek megfeleléen kisebb energiaval tovabbhalad. FEléfordulhat, hogy ez
a Compton-szort foton pont a detektor felé indul el, és detektaljuk. A detektalt foto-
nok energiaspektrumaban jellegzetes kiszélesedett cstics mutatja ezen folyamattal jaro
eseményeket.

A harmadik folyamat, ahogy a gerjeszté gamma-fotonok koleson tudnak hatni a min-
taval az atomon torténé rugalmas szérédas. Ilyenkor az atom egésze veszi at az impulzust
és energiat. Egy atom tomege azonban mar joval nagyobb, mint egy elektroné, ezért eb-
ben a szordédasban az atom altal atvett impulzushoz nagyon kis energia tartozik. Ezért
az 1gy szorodott fotonok a detektorba jutva hiban beliil a kibocsaté gamma-foton energi-
ajaval azonos energiat adnak le. Azon események Osszességét, amelyek igy detektdlédnak
a detektorban, rugalmas csicsnak hivjuk.

3.3. A detektor

Korabban attekintettiik, hogy a forrasban és a mintdban milyen folyamatok mehetnek
végbe. A harmadik része a detektéldsi rendszeriinknek az SDD (Silicon Drift Detector)
félvezetd detektor, a 3. abran lathaté.

Az 1. dbrdn mar lattuk, hogy a detektor kozvetleniil (<2 cm) a mérendd minta
alatt helyezkedik el, a tetején a vékony berilium-ablakkal. Ezért a mintacserét fokozott
ovatossaggal kell elvégezni.

A detektorban két folyamat mehet végbe. Azon fotonok, amelyek valamilyen médon
a mintabdl ide eljutnak legvaldsziniibb, hogy fotoeffektussal detektalédnak, igy a teljes
energidjuk atalakul a szilicium egykristdlyaban elektron-ion parok keletkezésére. A masik
eset, ami kisebb val6szinliségli, hogy Compton-effektussal detektdlédnak. Ez a mintdbdl
jovo karakterisztikus rontgenfotonok esetén elhanyagolhaté mennyiségii, de mindazon-
altal a detektor hatasfokaban ez a lehetOség precizen bele van szamolva. A legtébb
energiaspektrumon jol elkiilonithetoek azok az események, amelyek esetén a mintdban
Compton-szoérodott fotonok a detektorban Compton-szérddassal detektalédnak.

A detektorban leadott energia ezzel aranyos szamu elektron-lyuk par keltésére fordité-
dik. Ezeket a félvezeto detektorra kapcsolt zardiranyu fesziiltség kitereli az elektrodokra,
igy a beiitést egy aramimpulzus koveti, melynek idébeli kiterjedése kb. a mikroszekun-
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3. dbra. A félvezeté (SDD) detektor; forrds: User Manual.

dumos nagysagrendben van. A jelek jobb vizsgalata céljabdl egy jelformald egységen is
atmegy a jel, igy az alakja minden beiitésnél azonos lesz. Ebben az esetben a leadott
energia a jel amplitudéjaval lesz ardnyos.

A jeleket egy amplitido analizdtorral (analég-digitél konverter, ADC) egy egész szadm-
ma alakitjuk. Ez a mérés végeredménye. Minden egyes beiités egy egész szam, altalaban
1 és 1028 kozott. Ezt az egész szamot hivjuk csatornaszamnak.

A detektor, a jelformalds és a mérés Gsszes paramétere szoftveres uton allithatd; ezek
az adatok minden elmentett spektrum fej- és lablécében megtalalhatok, ahogy az a 4.
abran lathato.

3.4. Az energiaspektrum

A mérés soran a késziilékbe (a detektorral és a jelforméloval egyiitt) beépitett sokcsa-
tornas analizatort hasznaljuk. Ez a PC-n futé szoftvernek adja &t az informaciét a
csatornaszamrol, és igy a sok beiitést ami egy hosszabb mérés soran keletkezik egy spekt-
rumba gyUjti. Ennek x-tengelyén a csatornaszam, y-tengelyén pedig a csatornaba jutd
beiitésszam taldlhaté. Minden mérés els6 feladata az, hogy a csatornaszamot ismert
elemtartalmi minték segitségével, igy ismert energiaju cstucsok segitségével kalibraljuk.
Egy adott energiaval érkezé fotonok a detektorban nem mindig azonos nagysagu je-
let keltenek. Ebbol az adddik, hogy egy adott energiaju foton detektaldsakor a megmért
csatornaszam egy tartomanyon beliil kbzel normal-eloszlas szerint valtozik. Ez a ,szétke-
nédés” a mérési bizonytalansag (vagy szlengesen: mérési hiba). A mérési bizonytalansig
els6 szamu oka, hogy egy adott eseményben az elektron-lyuk parok keletkezéséhez nem
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4. abra. A mérés soran keletkezett spektrum.

mindig precizen ugyanannyi energia kell. Vannak folyamatok, amelyek elviszik az ener-
giat és nem keletkeznek elektronok és lyukak. Ennek statisztikus ingadozasa van. Ez a
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statisztikus ingadozas azonban mindig joval kisebb, mint a szcintillaciés detektorok ese-
tében. A félvezets detektor energiafelbontédsa jé. Az energiafelbontds (0) a szétkenédést
leir6 normal-eloszlas o-paraméterével definialhato:
o
0= I (5)
Itt az E a csucs kozéppontjanak energidja. Ha a o értékét csatornaszamban adjuk
meg a kalibracié el6tt, akkor az E helyett a cstics kozepének csatornaszamat kell irni. A
félvezeto detektorok energia-felbontéképessége az alapja a rontgenfluoreszcencia mddszer
sikerességének.

A felbontas elvi meghatarozasa mellett a mindennapi gyakorlatban a félértékszéles-
séget (Full width at half maximum, FWHM) szokds hasznalni, mert a kalibrécié utan ez
"rénézésre” leolvashatd. Ez az tobb, mint a szigma, annak ~2 4-szerese. Jelen esetben
ez ~130 keV.

Az energiaspektrumban nagy rendszamu elemek esetén meg lehet figyelni, hogy a K,
vonalak felhasadnak. Ez azért van, mert az elektron kiindulési allapota a p-pélya két féle
teljes spint allapot lehet. A palyaperdiilet és a sajat spin két relativ bealldsa lehetséges.
Ezek mas energidjuak, ezért a két kiillonbozo kezdeti energiarol torténé indulas latszodik
meg a felhasadt energidju csicsokban. Ez a felhasadas a finomfelhasadas. Rendszerint
kicsi az értéke, nagy rendszamok esetén varhaté csak a megjelenése.

4. A minta Osszetételének meghatarozasa

4.1. Miné6ségi analizis

A mintaban talalhaté elemek a kalibralt spektrum egyes cstcsainak energidja alapjan
hatarozhaté meg. Az els6 részben bemutattuk, hogy ha a K-héjon 1évé elektronokat ki
lehetett iitni a gerjeszt6 forrdssal, akkor K, Kz nevii sugarzdsok keletkeznek. Mindket-
tonek jol meghatarozott energidja van a Moseley-torvény alapjan. Ezért a spektrumban
csucs-parosokat kell keresni, és azonositani egy adott elemhez. A K,, Kz vonalak inten-
zitasa is jellegzetes. A K, vonalak mindig intenzivebbek, mert kozelebbi héjrol ugrik &t
az elektron, mint a Kz vonal esetén, és ennek nagyobb a valésziniisége.

A K, és Kp vonalak energiait tdblazatokban lehet megtaldlni. Ezek a szdmok nem
fiiggenek a minta Osszetételétol, a kornyezet csak a rontgenfotonok szamét valtoztathatja
meg, de az energiajat elsé rendben nem. Természetesen molekuldkban més a helyzet.
Ott a molekula-elektronpalyak fiiggenek attél, hogy milyen masik atommal létesiilt a
kotés.

A nagyobb rendszamu elemek K-elektronjait nem biztos, hogy ki lehet iitni a min-
taban. A gerjeszté6 gamma-fotonok energiaja nem feltétleniil elegend6. Ilyen esetben az
L-héjrol lehetséges a kiiités, és ennek eredményeképpen L-vonalaknak megfelelé energiaju

13


http://atomfizika.elte.hu/muszerek/Amptek/Documentation/Leirasba/Vonalszelesseg_1.png
http://atomfizika.elte.hu/muszerek/Amptek/Documentation/Leirasba/felertek.pdf

karakterisztikus rontgenfotonok keletkeznek. Ezek dltalaban vonal-harmasokat alkotnak,
ellentétben a K-vonalak dublett szerkezetével.

A minOségi meghatarozas lényege a nagy csicsok megkeresése mellett a hozzajuk
tartozo kisebb intenzitdsu cstucsok azonositasa. Sokszor adédik az a helyzet, hogy az egyik
csucs atfed egy maésik elem masik csiucsaval. Ezekre iigyelni kell, és a tablazat adatait
kreativan kezelve kell meghatarozni, az elemosszetételt mennyiségi értékelés nélkiil.

4.2. Mennyiségi analizis

A médszer jol hatarozhaté meg mennyiségi analizisre is. A legnagyobb nehézség a korab-
ban bevezetett matrixhatas preciz szamolasa. Ezt kikiiszobolendé szokas példaul nagyon
vékony mintat vizsgalni, de vastag minték esetén is miikddik a mennyiségi meghatarozas.

A mintaban 1évé elemkoncentracié (c¢) esetén a mért cstcs teriilete aranyos lesz c-vel.
A cstcs teriilete az 1d6t6l is nyilvan linedrisan fiigg. A fennmaradé faktorok(ezeket a
()-ban egyesitettiik) a gerjeszté6 gamma-foton fotoeffektusdnak valészintisége, a detektor
geometriai elhelyezkedése, a matrixhatas erésito és gyengité szerepe, a rontgenfoton Kki-
bocsatas valdszintisége, hamar az elektron-lyukat sikeriilt eléallitani. Tovabbi effektus a
fotonok detektaldsanak hatasfoka a detektorban. Osszességében az adddik, hogy a mért
teriilet és a koncentracié kapcsolata:

T=c-Q-t. (6)

Egy lehet6ség a matrixhatas nehéz kezelésének elkeriilésére a kiilsé standardizalas maéd-
szere. Ebben az esetben a nyomelemként a mintaban 1év6 elem ismert mennyiségét
adagoljuk a mintahoz. Ezzel a megfelel6 cstics teriiletének a novekménye ehhez az ismert
mennyiségéhez tartozik. Ebbdl a keresett elem ismeretlen mennyisége meghatarozhaté.

5. Biztonsagi eloirasok

Bar a berendezés miikodés kozben nem bocsat ki sugarzast, a helyiségben (részben a
régi berendezés, részben mas mérések kozben) végziink sugarveszélyes tevékenységet. A
mérésen csak azon didkok vehetnek részt, akik elotte baleset- és sugarvédelmi oktatédsban
részesiiltek, és errol alairassal nyilatkoztak.

Semmi olyan tevékenységet nem szabad folytatni, ami inkorporacidhoz vezethetne:
étel-, vagy ital fogyasztasa, (behozatala is). Ugyancsak tilos rdagégumi, dohdnytermék,
kozmetikumok stb. jelenléte. FEzeket "inaktiv” helyiségekben kell hagyni.

Minden tevékenységet csak a gyakorlatvezetd jelenlétében, az 6 instrukciéinak meg-
feleloen szabad végezni.
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6. Gyakorl6 kérdések

1.
2.

10.
11.

12.

Mi a karakterisztikus rontgensugarazas?

Mi az Auger-jelenség?

. Hogyan jeloljiik a kiilonb6z6 alhéjakat?
. Milyen atmeneteket jeloliink K,—val és Kg-val?
. Melyek a kivalasztasi szabalyok?

. Hogyan fiigg a karakterisztikus rontgen-fotonok energiaja a rendszamtol? Mit okoz

az arnyékolas? (Mi drnyékol mit?)

Mi a rontgen-fluoreszcencia jelensége?

. Mi alapjan lehet a mintaban 1év6 elemeket azonositani?

. Mi alapjan lehet a mintaban 1év6 elemek koncentraciéjat meghatarozni?

Mi a matrixhatas?
Mit értiink felbontéképesség alatt?

Hogyan lehet elkésziteni a méréesatorna energia-kalibraciojat?

7. Mérési feladatok

1.

Hatarozzuk meg egy keverék minta ismert elemeinek cstcsainak meghatarozasa
utan a rendszer energiakalibraciojat!

. Hatarozzuk meg a vas K,-vonaldra a rendszer energiafelbontoképességét!
. Hatarozzuk meg a kapott ismeretlen mintak mérésébol az 6ket alkotd f6bb elemeket!

. Hatarozzuk meg a Moseley-torvény konstansait a mért csicsok energiainak isme-

retében!

. Hatarozzuk meg egy falevél dlomtartalmat kiilsé standardizalassal!

. Bizmut-, élom- és wolfram-mintak mérésével hatarozzuk meg a Moseley-torvény

konstansait L-vonalakra! Ertelmezziik az A és B konstansok jelentését!
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