Rontgensuqgarzas keltése, ill. keletkezése

Alapelvel:

— 1.) igennagy sebességre gyorsitott toltott reszecskek (pl.
elektronok) mozgasallapotanak megvaltoztatasaval
(lassitasaval, korpalyara kenyszeritesével). A klasszikus
fizika (Maxwell) szerint EMH-t sugaroz.

— 2.) ugyancsak igennagy sebessegre gyorsitott bombazo
reszecskekkel eldidézett belso ionizaciot koveto
stabilizalodas soran el6allo karakterisztikus sugarzaskent.

Megvaldsitasai:

la) Szinkrotronban korpalyan tartva (Syncrotron Radiation) :
— Koharens, diszkret monokromatikus sugarzas vagy

— Folytonos, ill. kulonboz6 tartomanyokban generalhato

— Nagy es valtoztathato intenzitasu sugarzas

1b) Rontgencsbben (hagyomanyos katédsugarcsdben)

— Folytonos fekezési sugarzas (Bremsstrahlung)

2) Hagyomanyosan rontgencsdben (katodsugarcs6ben)




A rontgencso felepitese
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A rontgencsovek spektruma
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Karakterisztikus rontgenvonalak
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Karakterisztikus rontgenvonalak
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Rontgenfluoreszcencias (XRF) modszerek

csoportositasa
« Sugarforrasok novekvo intenzitasa szerint

— Radioaktiv y-sugarzoé izotop (monokrom.sugar)
— Rontgencsovel (folytonos és karakterisztikus)
— Szinkrotron-sugarzassal (SR nagy intenzitas)

» A karakterisztikus sugarzas detektalasi modja
szerint

— Hullamhossz szerint felbontva és merve (WD)

— Energia szerint felbontva és mérve az
intenzitasokat (ED)




Hullamhossz-diszperziv (WD)
rontqenfluoreszcenmas (XRF) elemz6
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XRF analizator kristalyok

-y Reflektald 2 I
Kristaly sikok (hk) 2d, A Reflektivitas

Si02 (quartz).......... 5052 1.624 Alacsony
Topaz................ 303 2.712 Magas
S102 (quartz) ......... 2023 2.750 Alacsony
Lil" oo 200 4.026 Magas
NaCl ................ 200 5.641 Magas
) S 111 6.271 Magas
Fluorite ............. 111 6.32 Magas
Ge................... 111 6.54 Magas
Si0O2 (quartz) ......... 1011 6.686 Magas
S102 (quartz) ......... 1010 8.510 Kbzepes
EDAT* ... . ......... 020 8.803 Kdzepes
ADPf. ... ol 101 10.64 Kbdzepes
Gypsum.............. 020 15.12 Kdzepes
Mica................. 002 19.92 Kozepes
KAPL. . ... ... ... 1010 26 .4 Kbzepes

* Ethylenediamine-d-tartrate.

¥ Ammonium dihydrogen phosphate.

* Potassium acid phthalate.



XRF-analizator kristalyok hasznalhatosagi

hullam

nossztartomanyai (26=10-160°)
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Rontgensugarzas detektoral
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Energia-diszperziv (ED) rontgendetektor

ED-XRF elemz6hoz

« Fotonenergiaval aranyos nagysagu jelet ado detektorok:
— Szcintillacios detektor (4Z = 8-10, 4E =500 eV);
— Proporcionalis detektor (4Z = 4-6, AE =20-30 eV);

— Si(Li)-detektor (N, ) (42 = 1-2,4E=3-4 eV) :
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Energia-diszperziv (ED) rontgendetektor
ED-XRF elemz6hoz

 Sij(LI)-detektor (N;_I) valaszspektruma (pl. Mn-cs® sugarzasra)
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Energia-diszperziv rontgenfluoreszcencias
ED-XRF elemzok

» Si(Li)-detektoros (N,,),

Ill. mas hordozhatd készulékek.
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Energia szerinti felbontasu spektrumok
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A rontgenfluoreszcencias elemzés lehetdseqgei

Szilard es folyekony halmazallapotu mintak elemezhetok;
Elemi O0sszeteteli informacio (mindésegi és mennyiségi
elemzeés):

— B (Z=5) -- > Na (Z=11) vakuumban vagy He-ban

— Na (Z=11) -- > U (Z=92) -- > leveg6ben mérheto.

FO-, mellek- es nyomnyi (>1 ppm) komponensek is
elemezhetdk (LLD <> mérési id6);

Kulonosen, ha nincs szelektiv ,nedvesanalitikai” modszer a
birtokunkba:

— Nb, Ta, Na, ritkafoldfémek, transzuranok

Szimultan sokelemes analizis, automatizalva, pl. analizator-
kristaly-valtogatassal, ill. ED-detektorral felszerelve




Matrixhatasok a rontgenfluoreszcencias
elemzésnél

* (Fluoreszcens) abszorpcio:

— Folyadek mintaknal (oldas: H;,Cl es H,,,S0,-nél jobb a
H,O, HNO,)

— Szilard mintaknal az oOrlottsegi fok, a szemcsemeéret, a
tomoritettseqg, a surliség azonos legyen a kalibracios
mintakaval + higitas (kemenyitopor, litium-karbonat, gumi-
arabikum, borax)

— Higitassal csokken a zavaré matrix elem koncentracioja, de
a meérendo jel erteke is!

— Bels standard hasznalata ( a mérendo elemre €s a bels6
standardre azonos legyen a zavaro matrix elem hatasa)

A zavaro elem abszorpcios élének eqgyazon oldalara essenek a
meérendd elem(ek) és a bels6 standard méré vonalai, hogy hasonld
meérvl abszorpcidt szenvedjenek.




Belsd standard
valasztasa (I, /)
abszorpciés matrix-
zavaras esetéere

A zavaro elem
abszorpcios elének
egyazon oldalara
essenek a merendd
elem(ek) és a belsd
standard mér6 vonalai,
hogy hasonld mérvu
abszorpciot szenvedjenek
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Matrixhatasok a rontgenfluoreszcencias
elemzésnél

 Fluoreszcens intenzitasnovekedeés(!):

— Eqgqy matrixelem karakterisztikus suqérzésa pétléla__gosan
gerjesztheti a mérendd elemet (nagyobb jelet mérunk a

vartnal)
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* A belsé standard és a mérend0 elemek abszorpcios elenek azonos
oldalaira essen a zavaro elem zavaro karakterisztikus sugarzasa

 ZAF iterativ korrekcidos szamitasok




Matrixhatasmentes nyomelemzes teljes-reflexios
rontgenfluoreszcencias (TR-XRF) elemzéssel

Kvarcuveglapon a teljes visszaverddés hatarszoge alatti esetben:

Detektor nagyon kozel helyezhet6 a mintahoz, de nem kerul bele az eredeti sugarbadl;
lgen vékonyrétegben nagyon Kicsi a matrixzavarasok lehet6sége.

Nagyon kis anyagmennyiségek és koncentraciok meérhetdk (pl. esvizcsoppek)

detektor
o< 0 =0,017° N2 teles
visszaverodést
rontgensugar Si(Li) szenvedett sugar
7?\/;.:_/’
o e )\
igen vékony minta Kvarciiveg lap

(Si05)



Mikrofokuszalasu/mikrokollimalasu rontgencsoves
berendezeések

Ujabban: A réntgensugarzast becsatolva egy
kvarcuvegszal(nyalab)hoz a teljes reflexios szogeknél
Kisebb szogek alatt, igy reflektalodik (vezetddik,
fokuszalodik) a rontgensugarzas

- mikro-porrontgendiffrakcio;
- mikrofokuszalt/mikrokollimalt XRF;
- egykristaly-rontgendiffrakcios felvételekhez.

Egyébkeént regebben

- megfelelbéen (parabolikusan, elliptikusan) gorbitett
feluletet beboritd (paranyi sik)monokromatorok
segitségevel, (nagyon draga joszagok)



