Uloha &. 8 - Méfeni tloud’ky pomoci absorpce rtg. zéeni

1 Uvod

Hlavnim cilem této udlohy bude &feni absorpce a tlotiy vzorki. Tyto vzorky budou vyrobeny
z riznych materidl a vrstvenim &kolika stejnych vzork na sebe se ziskajiané tlougky. Vystupem
bude porovnani nagtrenych spekter s tabulkovymi hodnotami [1] &@mi neznamé tlotiKy.

Rentgenové #éni je kratkovinna vysoce energetiaké@st spektra elektromagnetickéhdezd. Vztah
mezi energii a vinovou délkou rtg.reai je definovan jako E = Hc/Za rtg. oblast se povaZujereai
s energiemifadow v jednotkach az stovkach keV.

Mald vinova délka rtg. 2éni a jeho ,tvrdost* wuje zakladni vlastnosti tohoto ie@i: schopnost
pronikat latkami, psobit na fotografickou emulzi, vyvolat ionizacikgt kterou zé&eni prochazi.
Prochazi-li toto zi&ni latkou, pohlcuje se a jeho energie sminve vnitni energii latky. Pohlcovani
z&eni zn&ng zavisi na protonovénsisle Z chemického prvku, kterym je latka tena.Cim vyssi
protonovécislo Z prvek ma, tim vice ¥éni pohlcujegehoz se hojavyuziva v lékéstvi, v paiimyslu
atd.

Zdrojem rtg. zéeni je obvykle elektronka, nazyvanéa rentgenka.zZmavené zaporné katody vyletuji
elektrony smrem ke kladné an@d Mezi katodou a anodou jgipojeno vysoké nafhi, které udluje
elektroram vysokou rychlost. # dopadu elektroin na anodu se&sina jejich energie #mi v teplo.
Cast energie dopadajicich elektiose néni na energii brzdného igni. Rtg. zéeni ionizuje vzduch,
vyvolava s¥télkovani rkterych latek, zpsobuje 2ernani fotografického filmu adgobi také na zivé
organismy. Zéeni prochazitiznymi latkami, ale je jimi vice nebo m&pohlcovano.

2 Pojmy a definice

Interakce rtg. zareni v materialu
Prichod rtg. z&eni materialem (neuvazujeme krystal) je oMivan temi zakladnimi efekty (Michette
& Buckley, 1993):

* Fotoefekt,

e Comptortiv rozptyl,

e Thomsoriv rozptyl.

Pro poteby ntteni a vypotu lze interakci rtg. z&ni s materidlem popsat komplexnim indexem
lomu n:

1-&8—-ip=1 1N A2(f, + if,)
n=1—&8—-if=1——DNryA- if,
2m 0 ! N

kde N je numerickd hustota materialu §gbatonti na jednotku objemu)or= 2.817 x 10° m je

klasicky polondr elektronu,A je vinova délka zZ&ni, f a £, jsou tzv. ,atomové rozptylové faktory”,
cozZ jsou funkce zavislé na energiredi (resp. vinové délce) a zardvjigsou charakteristické pro dany
material. Hodnoty if a £, Ize nalézt nafiklad v nejizn¢jSich online tabulkach (CXRO, 1995-2008;
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NIST, 2010). Jedezité si ue¢domit, Ze realn&ast indexu lomu byva typicky mensi nez jedna i kdyz
velmi blizk& jednice (proto -0). Tatocast mize za lom paprskna rozhrani, I1ze ho spibat pomoci
klasickych Fresnelovych vzarc(nag. http://cs.wikipedia.org/wiki/Fresnelovy_rovnicelmaginarni
¢ast indexu lomu pak ize za transmitanci v materialu:

T = g~ 2rodfadN — p—pd

Kde d je tlouska materialu,u je tzv. linearni absotmi koeficient (zavisi na hustgtmaterialu a
energii fotorl, ¢asto se uvadi i tzv. hmotnostni absoip koeficient, coz je u, =p/p pak

T =e™). Je dleZité si uedomit, Ze:

* Mnozstvi zéeni proSlého materialem klesa exponengiéltioukou
« Transmitance (a tedy) zavisi na materialu, na hustehaterialu a na energii fotédn

Rentgenka
Jako zdroj rentgenového ieai se pouziva < W %
specialni trubice - rentgenka. Jeji zakla¢hmsti

jsou katoda K (obvykle Zhavend), ktera emituje

elektrony, a anoda A (zhotovena hap m
z wolframu). Mezi katodou a anodou je velky v E'e"g’iy Anoda
potenciadlovy rozdil, takZe se emitované s
elektrony pohybuji se z#iaym zrychlenim. \
Velkou rychlosti dopadaji na plochu anody a
vzniké rentgenové #éni. Vzhledem k tomu, Ze
se anoda ip tom silné zaliva, je teba ji za
provozu chladit.

—

Rentgenové zafeni

Typické spektrum je znazamo na Obrazku 1. Toto spektrum se sklada ze dsti — kontinua
(spojité spektrum — brzdnéizhi) a kkolika piki (¢arové spektrum). Spektralédry I1ze pozorovatip
piechodech mezi energetickymi hladinami alonTyto ¢ary jsou jedinéné pro kazdy prvek

z chemické tabulky pruk

Zmeény paramet:

 Napéti V — pri zméné nagti na rentgence se 2m i tvar spektra. Emitované rtg. ieai
(brzdné) bude mit energie od 0 eV (teoretickd htanprakticky je limitovana vlastnostmi
okynka) do tolika eV, jaké n&p ve voltech nastavime na rentgence. Pokud bup#ina tedy
I maximalni energie) nizSi nez energie, na ktergehvyskytuji charakteristick&ary daného
materialu, tytaary vibec nebudouifftomny.

e Proud | — pii zmén¢ proudu se celé spektrum pouzegkaluje co se intenzitydg, tvar spektra
zastane zachovan. Jinymi slovyj gvySeni proudu bude rentgenka emitovat vice figptanSak
se stejnym spektrem.

» Material — material na rozdil od V a | nelze typicky u ggrtky n€énit, mizeme vSak srovnavat
dvé raizné rentgenky. Volba materialu ma vyrazny vliv méopu piki charakteristického zani
(nap. Cu — 9 keV, Ag — 25,5 keV, W — 69,5 keV ...) a dak &innost geneny energie
elektromi na rtg. zéeni (nap. cist¢ diamantova anoda bude mit &most cca 10x nizsi nez
wolframova).
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Obréazek 1: Ukazky spekter W a Ag rentgenky. Polohatpdkarakteristického #éni se se zsmou nagti neneni. Stejrt tak z&eni pod
cca 5 keV je absorbovandznymi okénky (v rentgence, v experimentu, zakladfiltry atd).

Minirentgenka

Minirentgenka [2] je komplexni zdroj rtg.
zaeni skladajici se z rentgenové trubice,
vysokonagtového zdrojefidici elektroniky a
USB portu. Vyuziva se pro aplikace zdené

na analyzu pomoci rentgenové fluorescence
(XRF), nahrazuje tak pi#bu radioizotof.
Uzemréna anoda, variabilni nastaveni proudu a
napti (ovladané pes USB) a snadné ovladani
prinasi znané zjednoduseni &reni.

Souasti minirentgenky je #a’eny kolimator usnatljici manipulaci i méfeni spekter protzné
aplikace (analyza prik kulturni dédictvi atd.). Na vystupu kolimatoru je otvor aip®ru 2 mm.

Charakteristika:

» USBtadi pro snadné zapojeni
* 40 kV / 100pA

* Ag anoda

* beryliové okénko (1 mil = 2fm)

Minirengenka se jednoduSe ovlada softwarov
pies USB rozhrani pomoci programu Amptek
Mini-X Controller. Tento software dovoluje
uzivateli nastavit nafli a proud a zarowveoba
parametry kontrolovat.

' Amptek Mini-X Controller 3]
l l TEK I I ini-
IM Mini-< Serial Number 00001708 Mini-X

X-RAY ON
Set/Monitor High Voltage and Current

MIN M&X @ HV OFF
C L Y
Set High Voltage -
and Current fm—

High Voltage Monitar 40.0kY
Current Monitor ~ 10.0ud

po— Board

| MiniX Controller ready




Detektor

Detektor X-123 [3] je roni kompaktni systém pro detekci rtg.iemdi skladajici se z vlastniho Si
driftového detektoru, fiedzesilovée, digitalniho pulzniho procesoru DP5, MCA (mudtiiélovy
analyzator) a PC5 napajeni (Power Commander 5Ronaunika&niho rozhrani. Pro provoz tohoto
zaizeni je patba pouze 2 propojeni — pro +5 VDC napdjeni a sraind RS-232 nebo USB &hici.

S X-123 Ize snadno a rychle ziskat vysoce kvaltthispektra.

Detektor tvagi Si-PIN fotodioda: rtg. zZé&ni
dopada na lemikovou vrstuiku.

K vygenerovani jednoho péaru elektron-dira
(vystupni signal) je poeéba energie 3.62 eV.
Nadetekovany signal je wgdzesilovai zesilen

a analogoy filtrovdan  pro  nasledné
digitalizovani. Digitalizace probiha v A/D
prevodniku a poté v tvarovacim obvodu puls
Tvarovany impuls jecisté digitalni entita.
Hodnota piku pro kazdy puls je dena
obvodem detekce pulsu. Noyrichozi puls je
téidén do jednoho z kanalkv multikanélovém
analyzatoru. N&enim jednotlivych udalosti
(counti) s korespondujici hodnotou piku vznikéa
histogram. Toto vzniklé spektrum jégmeseno
pies sériové rozhrani do PC.

Souasti detektoru je termoelektricky chladktery snizuje hladinu elektronického Sumu v detak a
predzesilovai. Navzdory nutnosti chlazeni, je totoiizaeni schopné pracovaii pokojové teplot.

Detektor:
* Si-PIN pro detekci rtg.
» dvoustumovy termoelektricky chladi
+ plocha: 7 mrh
e tlougka: 450 pm

Vlastnosti:
e rozliSeni: 145 - 260 eV FWHMip5.9 keV
» optimalni rozsah energii: 1 - 40 keV
« maximalni vyitaci rychlost: az 2 x &ps (pdet count/s)
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3 Zadani ulohy

Cile ulohy

Cilem ulohy je ziskat praktické zkuSenosti se gyektateriali, umét urcit material daného vzorku
z nantifeného spektra, &t koeficient atlumu, utit rozdily mezi znérenymi a tabulkovymi hodnotami.
Nawit se zachazet se zdrojem rentgenovehterdda detektorem. Porozdmprincipim detekce
rentgenového zéni.

Uloha je rozdlena do nasledujicich krak
1. Méfeni absorpce v materialech
a) Seznameni se s minirentgenkou a rtg. spektrometrem.
b) Kalibrace spektrometru.
c) Mg¢eteni spekter proizné tlousky alesp@ 2 materiab.
d) Vyhodnoceni rieni:
* Zmeéna spektra s tloti&ou — tvrdnuti svazku, indukovana nelinearita.
» Ur¢eni linearniho absokpiho koeficientu protizné energie.
* ldentifikace vzork.

2. Méreni tlou¥’ky vzorku
a) Zmeteni spekter pro jeden vybrany materializné tlousky kvili kalibraci.
b) Zmeieni spektra pro neznamou tloks.
¢) Urc¢eni tlou$ky pomoci kalibranich neieni:
» Pomoci celkového signalugetre tvrdnuti svazku).
* Pomoci linearniho absafpiho koeficientu pro &akou konkrétni energii (nebo energie).
* Srovnani dat.

Pomicky

Rentgenka [2], detektor {iinnost detektoru je uvedena filpze ¢. 1) [3], enclosure, vzorkytiznych
materiah (Al, Ti, plast), drzak na vzorky, PC.

Experimentalni usparadani

VZOREK

DETEKTOR RENTGENKA




Postup méreni — 1.¢ast

1. Podle navodu popsaného nize zprowtementgenku a spektrometr:

a)

b)
c)
d)
e)
f)

K)
)

Pripojte spektrometr ke zdroji args USB k poitaci, sundejte plastovou krytku.fipojte
rentgenku ke zdroji afps USB k poitaci, odjistéte rentgenku (zelena pojistka je zasunuta).
V pocitaci spus'te software pro ovladani rentgenky (Mini-X Conteo)l

Umistte rentgenku se spektrometrem do stiniciho boxwatakse ,divali“ na sebe.

Owéite si, Ze je stinici box z#&an.

Nastavte na rentgence U = 30 kV, | =5, 10u25(dle materialu vzorku).

Spuste rentgenku stisknutim taka [Start Amptek Mini-X],éimz aktivujete tlaitka [HV
OFF] a [HV ON]. Stiskste tlatitko [HV ON], potvid'te spudtni rentgenky a zkontrolujte,
zdali dochazi ke generaci kontrolniho zvukovéhon&lig Rentgenku zastavte pomoci
tlacitka [HV OFF].

Spuste software pro ovladani spektrometru (ADMCA).

Zvolte DP5 procesor a stisie tlatitko [Connect].

Owite, zda doslo kipojeni detektoru (v pravém dolnim rohu sviti zglesymbol
pripojent).

Z menu DPP vyberte polozku DPP Setup. V&konfigurace na zalozce General vyberte
ze seznamu konfiguraci ,7mm2/500um*“ a zkontrolujielali doslo K jejimu n#eni
(textové okno nad timto seznamem). Na zalozce 8papastavte hodnotu Peking Tim na
»1.0 uS*

Potvid'te tlatitkem [OK].

Z menu DPP vyberte polozku Tune Slow/Fast threshaddvykejte na automatické
nastaveni obou urovni.

m) Stiskrete klavesu ,A” pro vymazaniipdchazejiciho spektra.

n)
0)
P)
Q)

Spuste rentgenku (tkdtko [HV ON]).

Spuste detektor (mezernik) a &ite, zda spektrometr ziskav§aka data.

Po 30s vypéte rentgenku (tk&itko [HV ON]) a detektor (mezernik).

Pokud je patba roztdhéte pomoci gainu spektrum na celou Skalu. Z menu DRierte
poloZzku DPP Setup. V oknkonfigurace na zaloZce Gain & Pole Zeroénih hodnotu
Coarse.

2. Okalibrujte spektrometr dle ndvodu popsaného nize:

a)
b)
c)
d)

€)
f)
9)

Pro kalibraci pouzijte ndené a roztazené spektrum z bodu 1.

Pomoci mysi a levé/pravé Sipky ungtstvoditko na $ed prvniho (levého) piku.

Z menu Analyze vyberte polozku Calibrate.

Opetovnym kliknutim na voditko se @ hodnota kanalu. Tomuto kanalkifpd'te hodnotu
22,1.

Stiskrete tlatitko [Add].

Stejre pritad'te hodnotu 24,9 pro kanal druhého (pravého) piku.

Stiskrete tlatitko [Add] a poté [OK].

3. Nastavtaias snimani detektoru:

a)

b)

Z menu DPP vyberte poloZzku DPP Setup. . Véokanfigurace na zaloZzce MCA vyberte
v seznamu Preset Time (sec) hodnotu ,1 min®.
Stiskrete tlatitko [Apply].

4. Zvolte si 3 materidly, zvolte n&f U = 30 kV a proud 5, 10, 1A (dle materidlu vzorku),
postupr je vkladejte platky materidlu mezi rentgenku aksmenetr. Pro kazdou tlod&u
materialu si uloZte spektrum, expd&i¢as, proud a napi.

5. Zpracujte data:



a)
b)

c)

d)

Opravte zmifena spektra o citlivost spektrometru (tabulka keaétEinnosti spektrometru
v zavislosti na energii fotdnje v @iloze) a arové Dead Time.

Pro kazdy material vyneste vSechny spektra do jedigoafu tak, aby byly nanormovany na
jednotkovou plochu (tedy jednotkovy celkovycpofotoni). Vyswtlete, pr@ se grafy lisi.
Vyneste pro kazdy materidl do grafu zavislost cedtm signalu na spektrometru
(integrovanim spektra po opkgvv zavislosti na tlou¥e materialu. Vysitlete, pr& po
zlogaritmovani nevychaziimka (souvisi sigdchozim bodem).

Zvolte si rekolik raznych energii (alesmo3) E a pro kazdy materidl vyneste do grafu
zavislost signalu na spektrometru (po ogjava tlougce pro dané EPomaoci vztahu:

— —ud
| =1,e™,

kde Ije intenzita z&eni, dje tloug’ka absorbujici vrstvy g je linearni absomi koeficient
zavisly na hustet elektrori prostedi a energii Z&ni, utete pro dany material a energii
linearni absorgni koeficient (po zlogaritmovani linearni fit).

ProtoZe znate seznam pouzivanych materidle nevite, ktery vzorek je ktery material,
pouzijte tabulky a linearni absa@rg koeficienty vySe spitené k identifikaci vzori



Postup méreni — 2.¢ast

1.

w

Vyberte si jeden konkrétni material. Pro ten¢ten spektra pro co nejtdi mnozstvi iznych

tlousek, piipadré pouzijte ji znérené z pedchoziho ukolu.

Zmgite spektrum pro vzorek stejného materiélu, avsakdmeé tlougky.

Neni ¥eba prova# opravu o citlivost detektoru.

Vypocététe tlou¥ku neznamého vzorku pomoci integralniho signalktgtafunguji realné

meétraky tloud’ky material v pramyslu):

a) Zintegrujte spektra kalibtai i pro vzorek. To odpovida detektoru, ktergriintegralni tok
(nap. fotonasobi, klasicka pin-dioda, plynovy detektor atd.).

b) Vyneste logaritmus celkovych sigd&lpo zintegrovani) jako funkci tloty. Vysledek je
nelinearni kivka, fitnéte ji pomoci vhodnéikvky (nap. polynom 5. stups).

c) Fit Ize pouzit pro zji®nhi tlou¥ky neznamého vzorku. Logaritmus integralu spektra
z neznameého vzorku je roven fitu v hledané tfoes

Vypoctéte tlou¥ku neznamého vzorku pomoci signalu na jedné konkegtergii. Zde se chova

logaritmus signalu jako funkce tlofk§ linearre. Sta&i tedy utit linearni absorgni koeficient a
z gj tlou&’ku. Odhadgte rovreéz chybu ndteni. Srovnejte s integralnim‘fistupem.

4 Pozadované vysledky

Po provedeni experimentu na zakladzedeného postupu sepiSte protokol &eni. Protokol musi
mimo jiné obsahovat nasledujici udaje:

1.
2.

3.

Popis schématu.

Graf zavislost intenzity na tloti&e vzorku a to jak pro intenzitu n&jaké konkrétni energie,
tak pro celé spektrum.

Urceni koeficientu Gtlumu z naffenych hodnot pro konkrétni energiireai a dany material a
srovnani s tabulkovymi hodnotami. Vy$keni piipadnych rozdil.

Urceni nezname tlotiBy jednoho materialu na zakkaghromeienych spekter vzotkstejného
materialu.
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Priloha ¢. 1 — &innost detektoru Amptek SDD (1 mil)
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