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Rontgenfluoreszcencia analizis Molekulafizika

1. A kisérlet célja

o Egy ismeretlen fémminta rontgenfluoreszcencia-spektrumanak felvétele.
o A mintaban jelen 1év6 elemek azonositasa karakterisztikus rontgenvonalak alapjan.

o Az azonositott elemek relativ tomegaranyanak meghatarozasa a fluoreszcenciavonalak in-
tenzitasanak Osszehasonlitasaval.

2. Elméleti hattér

A nagy energiaju rontgenfotonokkal besugarzott minta karakterisztikus rontgenvonalakat
bocsat ki. Ezek energidja az adott elemre jellemzo, ezért a fluoreszcenciaspektrum alkalmas
az elemek azonositasara.

A beeso rontgensugarzas a mintaban talalhaté atomok belso elektronhéjairol elektronokat
tavolithat el. Az igy keletkezo iires allapotokat magasabb energiaju elektronok toltik be. Az
elektronatmenet soran a két energiaszint kiilonbségének megfelelé energiaju rontgenfoton
keletkezik.

Ha a minta kémiai vegyiilet vagy keverék, akkor annak fluoreszcencia- spektruma is 6ssze-
tett. Mivel a rontgenatmenetekben részt vevd belso elektronhéjakat a kémiai kotés 1ényegé-
ben nem érinti, az elemek karakterisztikus vonalai nagyrészt fiiggetlenek a kémiai kotéstol.
Ezért egy kémiai vegyiilet rontgenfluoreszcencia-spektruma elsé kozelitésben komponenseinek
spektrumai szuperpoziciéjaként értelmezheto.

Az elemek azonositasakor a karakterisztikus vonalak energidjat kell dsszevetni a tablaza-
tos értékekkel. A legintenzivebb vonalak altalaban a K, illetve nehezebb elemeknél az L,
vonalak.

Az egyes elemek relativ mennyiségére az adott elem fluoreszcenciavonalanak intenzitdsa-
bol lehet kovetkeztetni. Kvantitativ meghatarozasndal azonban figyelembe kell venni a mérési
geometria, a detektor érzékenysége, a gerjesztési feltételek és a minta matrixanak hatasat is.

A jelen oktatasi mérésben a referencia- és ismeretlen minta spektrumait azonos mérési
geometria és mérési feltételek mellett hasonlitjuk 6ssze, és a matrixhatasokat elsé kozelitésben
elhanyagoljuk.

Az azonositas soran az egyes spektralis sorozatok jellegzetes mintazatat is figyelembe kell
venni. Igy példdul a K,-vonal mellett a kisebb intenzitasd, korilbelil 5-10-szer kisebb K -
vonalnak is meg kell jelennie. Az L,-vonal az Lg-vonallal egyiitt, hasonlé intenzitéssal, mig
az L.-vonal kisebb intenzitassal jelenik meg.

A tomegaranyok kiszamitasanal felhasznaljuk azt a tényt, hogy egy csiics magassaga aré-
nyos a sugarzast kibocsato atomok szamaval. A referencia-spektrumban ezt az ng atomszamot
az anyag p striisége, A atomtomege, a besugarzott S tertilet és a besugarzott réteg effektiv
d vastagsaga hatarozza meg:
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Az 6tvozetben taldlhaté egyes atomtipusok atomszama elsé kozelitésben:
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ahol H a vizsgalt spektrumban, H, pedig a referencia-spektrumban mért csicsmagassag.
Ezek alapjan az otvozet i-edik komponensének tomegaranya:
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3.

o rontgenkésziilék Mo rontgencsével és goniométerrel;

A kisérleti berendezés

rontgenenergia-detektor;
Sensor-CASSY;

MCA Box;

CASSY Lab mérészoftver;
referencia-mintak

feliratozatlan ismeretlen minta;

a mérdrendszerhez tartozdé BNC- és csatlakozdkabelek.

3.1. Biztonsagi elbirasok

o A rontgenkésziilék hasznéalata elott ellenOrizziik annak sértetlenségét és a biztonsagi rete-

ald csokkentik, ami a természetes hattérsugarzas nagysagrendjébe esik.

4.

szek miikodését.

A késziilék ajtajat mikodés kozben nem szabad kinyitni.
A goniométer céltargy- és detektorkarjat nem szabad akadélyozni.

A goniométer mozgo részeit kézzel nem szabad erdltetni.

Ugyeljiink a rontgencsé megengedett {izemi paramétereire, kiiléndsen a nagyfesziiltségre

és a csOaramra.

A rontgenkésziilék megfelel az oktatasi célu, teljesen drnyékolt rontgenkésziilékekre vonat-
kozé eldirdsoknak, és Németorszagban iskolai hasznalatra tipusengedéllyel rendelkezik.
A beépitett védé- és drnyékold berendezések a késziiléken kiviili dozisteljesitményt 1 pSv/h

A mérés menete

4.1. Kezdeti beallitasok

A mérés soran a rontgencsobol kilépd primer sugarzas a céltargyat éri, a minta altal kibocsa-
tott karakterisztikus rontgensugarzast pedig az energiaérzékeny detektor regisztralja.

A mérési Osszedllitas az alabbi abran lathato.

1. dbra. A kisérleti 0sszedllitas

a - kollimator

b - céltargy

¢ - céltargyasztal
d - detektor
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1. Nyomjuk meg a SENSOR gombot, majd az ADJUST forgatégombbal allitsuk az érzékeld
sz0gét manualisan 90°-ra.

2. Nyomjuk meg a TARGET gombot, majd az ADJUST forgatogombbal allitsuk be a cél-
targy szogét 45°-ra.

3. Csatlakoztassuk a halozati tapegységet. Koriilbelill 2 perc milva a rontgenenergia-
detektor LED-je zolden vilagit, jelezve, hogy a detektor tizemkész.

4. Inditsuk el a CASSY Lab programot, és valasszuk ki a kévetkezé mérési paramétereket:

Multichannel Measurement: 512 Channels
Negative Pulses

Gain: -2.5

Measuring Time: 180 s

5. Allitsuk a cs6 fesziiltségét U = 35KV értékre, az emissziés dramot pedig I = 1 mA értékre,
majd kapcsoljuk be a magasfesziiltséget (HV).

4.2. A Cu-spektrum felvétele és az energia-kalibralas
1. Helyezziik a Cu kalibraciés mintat a céltargyasztalra.
2. Inditsuk el a spektrum rogzitését az F9 billentytivel.

3. Hatérozzuk meg a Cu K, Kz csticsanak kozéppontjat. Jobb klikk — Other Evaluation —
Calculate Peak Center. Jeloljik ki a Cu KK ,-vonalat, majd a meghatarozott maximumot
jegyezziik le. Hasonlban jarjunk el a Cu Kg-vonaldval is.

4. Végezzik el az energia-kalibraciét. Jobb klikk — Energy Calibration vagy Alt+F, és
valasszuk ki a Global Energy Calibration-t.

5. Az energia-kalibracié soran rendeljiik a cstics helyéhez, amit az eléz6ekben lejegyeztiink,
a K, és Kg vonalak energidit Ex, = 8,04keV, Fx, = 8,91keV.

A Cu-minta ebben a mérésben kalibraciés mintaként szolgal. A kalibracié célja nem a

c /02

kozotti kapesolat meghatérozasa. A kalibracié utan a vizsgalt minta spektrumanak csticsait
mar energiaskalan azonosithatjuk.
4.3. Az ismeretlen minta spektrumanak felvétele

1. Tavolitsuk el a Cu kalibracids mintat.

2. Helyezziik a mérdasztalra a feliratozatlan ismeretlen mintat.

3. A mérési geometriat és a rontgencsé bedllitasait ne valtoztassuk meg a kalibracidohoz
képest.

4. Vegytik fel az ismeretlen minta rontgenfluoreszcencia-spektruméat (F9).

Az ismeretlen minta spektruméat a kalibralt energia-skaldn vizsgaljuk. A megjelen6 csu-
csok energiajabol azonositjuk a mintaban jelen 1évo elemeket.

4.4. Az elemek azonositasa

A spektrumban talalhaté csticsok energiajat a karakterisztikus rontgenvonalak ismert energi-
aival hasonlitjuk 6ssze. Az elemek azonositasat a hozzdjuk tartozo tovabbi karakterisztikus
vonalak megjelenése is megerdsitheti.

A vonalak azonositasahoz és feliratozasahoz:
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1. Az abraablak felugré meniijében (jobb klikk) vélasszuk az X-ray Energies mentipontot.
2. Kattintsunk a Cu elemjelre, majd valasszuk az Adopt gombot.

3. Keressiik meg azokat az elemeket, amelyeknek a spektrumvonalaik egybeesnek az isme-
retlen minta vonalaival. Ha talaltunk egyet nyomjuk meg az Adopt gombot. Egészen
addig keresgéliink, mig az ismeretlen minta O6sszes vonalat beazonositottuk.

4. Keressiik meg a beazonositott elemi tiszta lapocskakat és vegyiik fel azoknak a spektru-
mat is.
4.5. A spektrumok vonalmagassagainak meghatarozasa

Other Evaluations — Fit Gaussians (Alt+G) meniiponttal illessziink Gauss-gorbét:

1. a referencia-spektrumokban taldlhaté gorbékre, majd az eredményt (A;) jegyezzik le,
ezek lesznek a Hy-k

2. az ismeretlen anyag spektruméban taldlhaté elemek gorbéire, majd az eredményt (A;)
jegyezzik le, ezek lesznek a H-k

5. Mérési adatok és szamitas

A mérési eredményeket az alabbi tablazatban rogzitsiik és szamitsuk ki az egyes elemek
szazalékos tomegaranyat az alabbi képlet segitségével:

H;
Pi
Hy;
Oizioﬁ-loo (%)
it
;pJHO,j
P pH/Hy, C
Blem —(o/em?y H Ho lgjim3) (%)

1. tablazat. Az ismeretlen minta Osszetétele és kiértékelése

Forras

1. LD Didactic GmbH, Physics Leaflets P7.5.1.1: X-ray fluorescence analysis.

2. LD Didactic GmbH, Physics Leaflets P7.5.1.2: X-ray fluorescence analysis — Determi-
nation of the chemical composition of a brass sample by x-ray fluorescence analysis.
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