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Cel ¢wiczenia
Celem ¢wiczenia jest:
e Zapoznanie si¢ ze zjawiskiem fluorescencji rentgenowskiej a w szczegolnosci
z mozliwo$cig wykorzystania tego zjawiska do oznaczania sktadu substancji.
e Poznanie budowy i dziatania prostego analizatora fluorescencyjnego.

e Poznanie na kilku przyktadach mozliwosci pomiarowych tego przyrzadu.

Przed przystapieniem do wykonania ¢wiczen nalezy zapoznaé si¢ z nastepujacymi
zagadnieniami:

e Zjawisko fluorescencji rentgenowskiej (XRF)

e Stan wzbudzenia atomu.

e Sposoby wprowadzania pierwiastkéw w stan wzbudzenia.

e Cechy charakterystyczne promieniowania fluorescencyjnego.

e Detekcja promieniowania fluorescencyjnego.

e Rodzaje detektorow ich wydajnos¢ 1 zdolno$¢ rozdzielcza.

Zapoznanie si¢ z budowg i obsluga Analizatora Fluorescencyjnego AF-30.
Analizator fluorescencyjny AF-30 przeznaczony jest do przeprowadzania analizy
probek na zawarto$¢ konkretnego pierwiastka lub jego zwigzku w probkach po
uprzednim wyskalowaniu przyrzadu na zestawie znanych probek odpowiadajacych
zmienno$ci badanego pierwiastka i matrycy w zakresie wystepujacym w mierzonych
elementach. Warunkiem pomiaru danego pierwiastka jest mozliwo$¢ wzbudzenia
przez promieniowanie zrodla promieniowania charakterystycznego tego pierwiastka i
detekcji tegoz promieniowania. Dla rozwigzania konkretnego problemu pomiarowego
dobiera si¢ wigc odpowiednio zrodlo wzbudzajace (o energii przewyzszajacej krawedz
absorpcji badanego pierwiastka) oraz rodzaj detektora (licznik proporcjonalny z
wypetnieniem Ar, Xe lub Kr). Obecnie w przyrzadzie umieszczone s3: zrodto Cd-109
oraz licznik proporcjonalny PX-Ar wypelniony argonem. Probki mierzone tym
przyrzadem moga by¢ sypkie, plynne lub state (o okreslonych, tych samych
wymiarach).

Po otwarciu pokrywy goérnej i bocznej analizatora mozna zapoznaé si¢ z
konstrukcja przyrzadu, zwlaszcza z geometria pomiaru (zrodlo, probka, detektor).

Korzystajac z instrukceji obstugi AF-30 zapozna¢ si¢ z gtbwnym MENU analizatora i
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obslugg klawiatury. Obejrze¢ istniejace w pamigci analizatora widma zdj¢te przez
poprzednich uzytkownikow przyrzadu wywotujac je z pamigci na ekran wyswietlacza
(gtéwne MENU, przycisk 1- analizator, Menu ANALIZATORA, przycisk 7-
WYSWIETLANIE WIDMA, ustawienie strzalkg numeru widma, wcisniecie
przycisku R- uruchom). Jezeli w pamigci nie ma zapamigtanych widm, wlozy¢ w
miejsce pomiaru naczynko z przyktadowa probka i1 probowaé zdja¢ widmo
promieniowania wstecznego tej probki. Metoda kolejnych pomiaréw dobra¢ wtasciwy
czas pomiaru i skal¢ pionowa czgstosci zliczen tak aby wykres widma na skali byt
gladki 1 czytelny. Dla zdjetego widma proébowaé wyznaczyé okna pomiarowe
obejmujace poszczegodlne piki widma (instrukcja obstugi, rozdziat 2.2 p.10 — obrébka

widm).

Zmierzenie charakterystyki energetycznej Analizatora AF-30.

1. Z Gléwnego Menu analizatora wybraé przyciskiem 1- Analizator, ustawi¢ czas
pomiaru 30 s (przyciskiem 2- Acquisition time), skalg Y na 1000.

2. Na plyte gérng analizatora wktada¢ kolejno probki wzorcow: Ti, Fe Cu, Pb, Zr 1
Mo. Zmierzy¢ widma tych wzorcow dla kazdego wyznaczajac (przesuwem
kursora) $rodek piku P.

3. Odczyta¢ z tablic energie promieniowania charakterystycznego E mierzonych
pierwiastkow. Sporzadzi¢ wykres P = f(E)

4. Dla skrajnych pierwiastkbw wyznaczy¢ zdolno$¢ rozdzielcza uktadu

pomiarowego.

Pomiar skladu stopéw zelazo-chrom.

1. Usung¢ z pamigci analizatora wszystkie zapamigtane widma (przycisk 9,
nastepnie U).

2. Na ptytke szufladki polozy¢ kadmowsa diafragme¢ o $rednicy otworu 36mm.
Potozy¢ centrycznie na diafragmie probke badanego stopu. Ustawi¢ czas pomiaru
300s. Zmierzy¢ widmo probki. Zanotowac sktad probki i numer widma.

3. Zmierzy¢ kolejno w tych samych warunkach widma pozostatych pigciu probek
stopéw Fe-Cr.

4. Wykona¢ transmisje widm do komputera. W tym celu nalezy kablem RS232
polaczy¢ gniazdo na ptycie tylnej Analizatora AF-30 z gniazdem komputera IBM
PC. Uruchomi¢ na komputerze Hyper-Terminal. Wybra¢ z MENU analizatora
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Transmisj¢ danych przyciskiem 8, wybra¢ numer kopiowanego widma
przyciskiem N oraz zapoczatkowaé transmisj¢ danych przyciskiem R (run).
Wyswietlane kolumnowo dane przenies¢ do pojedynczej kolumny w oknie
EXCELA lub jako wektor kolumnowy zapisac w MATLABIE. W ten sposob
przekopiowa¢ dane wszystkich szesciu widm.

5. Obejrze¢ widma na wspdlnym wykresie. Jezeli istnieje taka potrzeba wygladzic je.
Ze wzgledu na niska zdolnos$¢ rozdzielcza licznika proporcjonalnego piki zelaza i
chromu naktadajg si¢. Nalezy wigc starannie wyznaczy¢ okna pomiarowe dla Cr 1
Fe, szczeg6lnie prog gorny chromu, ktory jest jednoczes$nie progiem dolnym dla
zelaza.

6. Obliczy¢ sumy zliczen N¢; 1 Nge W wybranych oknach i sporzadzi¢ wykresy:

e Ng =f(Ceqr)
o Ng.=1(Cr)

7. Odnajdujac z tablic wspotczynniki pochtaniania chromu i zelaza dla

promieniowania o energii 5,4 keV (K, Cr) oraz 6,4 keV (K, Fe) przeanalizowa¢

roéznice w ksztaltach krzywych N¢, = f( C¢r ) oraz N = f( Cre ).

Obecnie matematyczne programy komputerowe umozliwiaja dekonwolucje
naktadajacych si¢ widm i pozwalaja wyskalowaé przyrzady dla podobnych jak
powyzsze zagadnien pomiarowych z wigkszg doktadnoscig. Komputery umozliwiaja
rowniez dokonywanie rekalibracji przyrzadow po zmianie ich parametréw (starzenie
zrodta, detektora itp.) na duzo mniejszej liczbie probek wzorcowych niz typowe

skalowanie wykonywane przez wytworce przyrzadu.

\% Oznaczanie zawartoS$ci olowiu w stopach Cyna — Olow.
Zastosowane w przyrzadzie zrodlo Cd-109 o energii promieniowania 22 keV moze
wzbudzi¢ w stopie Sn-Pb tylko promieniowanie serii L otowiu.
1. Zmierzy¢ widmo wzorca 100% Pb. Pomiar wykona¢ umieszczajagc wzorzec w
aluminiowym naczynku z plastykowym stelazem dna podtrzymujacym probke.
2. Wybrac 1 ustawi¢ progi dolny i gorny obejmujace caty pik promieniowania serii L
(alfa 1 beta) otowiu. Zapisa¢ te progi do okna X1 sumujacego zliczenia mi¢dzy

ustawionymi progami (patrz Instrukcja obstugi AF-30 punkt 2.1.1 str. 17, 18)
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3. Zmierzy¢ wszystkie dostepne wzorce zapisujac zawarto$¢ otowiu Cp, 1 liczbe
zliczen w oknie otowiu Npy,.

4. Wykresli¢ zalezno$¢ sumy zliczen w oknie otowiu od stezenia otowiu w probkach.
e Np, = f(Cpp)
Porowna¢ otrzymany wykres z podobnym Np, =f(Cp,) wykonanym na tych
samych wzorcach w ¢wiczeniu nr. 1. Zastanowi¢ si¢ dlaczego ksztalt zaleznosci
zliczen w oknie otowiu w funkcji stezenia otowiu w stopie Sn-Pb rézni si¢ tak

znacznie?
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