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Uvod

Analitska metoda vzbujanja karakteristi¢nih rentgenskih Zarkov pri obsevanju tarce s protoni
(anglesko — Proton Induced X-ray Emission PIXE) temelji na detekciji karakteristicnih
rentgenskih spektralnih Crt, ki jih izseva vzorec, ko ga obstreljujemo s protoni z energijo v
podroc¢ju MeV. Proton z energijo MeV pri svojem ustavljanju v snovi vzbuja in ionizira atome
snovi. Ob razpadu vzbujenih stanj z vrzelmi v atomskih lupinah se izsevajo karakteristi¢ni
fotoni, ki v primeru prehodov med notranjimi lupinami atoma leZijo v rentgenskem
spektralnem podrocju. Energija izsevanih rentgenskih Zarkov karakterizira atome elementa v
snovi in tako omogoca natancno doloCitev elementne sestave merjenega vzorca.
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Slika 1:Primer karakteristicnega spektra PIXE, izmerjenega pri analizi srebrnega kovanca iz konca
18. stoletja. Pri meritvi smo uporabili protone z energijo 2 MeV, tok protonov na tarci je znasal
priblizno 5-10 nA. V spektru jasno razlocimo karakteristicne spektralne crte posameznih elementov v
vzorcu, ki omogocajo natancno dolocitev elementne sestave vzorca.

Zacetek metode PIXE sega v leto 1970, ko je priSlo do razvoja polvodniskih detektorjev
rentgenskih Zarkov, ki so z energijsko locljivostjo in izkoristkom bistveno presegli
scintilacijske Stevce, ki so se pred tem uporabljali v rentgenski spektroskopiji. V kasnejsih
letih se je metoda PIXE izpopolnjevala kot analitsko orodje za raziskave na razli€nih
interdisciplinarnih podro¢jih, kot so biologija, okolje, medicina, geologija, arheometrija,
raziskave materialov. K takSnemu razmahu so pripomogle predvsem naslednje lastnosti
metode:

o izredno velika obCutljivost (meja detekcije pod 1 ppm)

o moznost analize majhnih g vzorcev, kar skupaj z obcutljivostjo pomeni, da je moZno
analizirati sledi elementov v vzorcih v koli€¢inah pg

o nedestruktivnost metode, ki omogoca analizo dragocenih objektov

o razvoj metode UPIXE, ki omogoc€a dolocitev porazdelitve elementov v zorcu ter
raziskave na obmocju 1 umz

o protonski curek je mogoce tudi spustiti v zrak (zunanji Zarek), kar omogoca analizo
materialov in objektov, ki jih ni mogoce vstaviti v vakuumsko komoro
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V Mikroanalitskem centru odseka F2 na Institutu JozZef Stefan izvajamo Stevilne meritve z
metodo PIXE. Vir protonov z energijo v podro¢ju MeV je tandemski elektrostaticni
pospesevalnik Tandetron. Pri eksperimentalni vaji bomo uporabljali protone z energijo 2
MeV. Na zarkovni liniji -10° je instalirana eksperimentalna postaja za meritve s standardno
metodo PIXE, v kateri izvajamo tudi meritve v okviru eksperimentalne vaje. Merilna postaja
je opremljena z dvema Si(Li) polvodniskima detektorjema rentgenskih Zarkov. Za vzorce pri
vaji smo izbrali razli¢ne kovinske zlitine ter nekaj kovancev.

Naloga

Izmeri PIXE spektre vzorcev kovinskih zlitin ter nekaterih kovancev. Spektre energijsko
kalibriraj s pomocjo meritev karakteristi¢nih spektrov ¢istih (monoelementnih) tar¢. Z analizo
izmerjenih rentgenskih spektrov dolo¢i elementno sestavo (masne deleze) merjenih vzorcev.
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Osnove metode PIXE

Metoda PIXE temelji na detekciji izsevane rentgenske svetlobe pri vzbujanju vzorca z MeV
protoni. Presek za produkcijo rentgenskih Zarkov, ki tvorijo eno izmed spektralnih crt,
ozna¢imo s o;'. NajenostavnejSe so razmere v lupini K. V primeru najizrazitejie spektralne
¢rte Ko (sevalni prehod 1s-2p) lahko produkcijski presek zapiSemo z naslednjo enacbo

X Gi wi

"1+ K4 /K, M

V enacbi poleg razmerja intenzitet spektralnih ¢ért Ko in Kf3, nastopata e ionizacijski presek
o; ter fluorescencni presek a). Enacba tako vsebuje koli¢ini, ki podajata oba temeljna procesa,
ki privedeta do emisije rentgenskih fotonov. Osnovni proces je ionizacija notranjih atomskih
lupin pri trku atoma s protonom. Zaradi coulombske interakcije med protonom in vezanimi
elektroni v notranjih atomskih lupinah lahko pride do izbitja enega izmed elektronov v
notranji atomski lupini, to je do procesa ionizacije. Verjetnost za ionizacijo podaja
ionizacijski presek o; . Presek za ionizacijo lahko izraCunamo v okviru razliénih modelov,
znotraj programov za analizo PIXE spektrov ponavadi uporabljamo ionizacijske preseke,
izraCunane v modelu ECPSSR, ki temelji na metodi ravnih valov (PWBA) in vkljucuje
popravke zaradi odklona projektila v coulombskem polju jedra (C), popravke vezavne
energije zaradi prisotnosti projektila (PSS), relativisti¢ni popravek (R) ter popravek zaradi
izgube energije projektila (E). Teorija ECPSSR torej upoSteva Stevilne popravke, ki
izboljSujejo ujemanje z eksperimentalnimi preseki, seveda pa Stevilni modelski parametri
zmanjSujejo preglednost fizikalne vsebine, vendar ostajajo uporabno orodje pri analitskem
delu.
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Slika 2:Presek za ionizacijo lupine K za atome Zvepla in Zeleza v odvisnosti od energije protonov.
Preseki so izracunani z modelom ECPSSR.

Po trku atoma s protonom le ta ostane v vzbujenem stanju z vrzeljo v notranji lupini. Tak$no
stanje atoma seveda ni stabilno in razpade. Tipicni Zivljenjski €asi teh vzbujenih stanj znasajo
priblizno 10" 5 in so precej daljsi od Casa preleta protona skozi atom (10™"® ). Tako lahko
razpad vrzeli v notranji lupini obravnavamo neodvisno od ionizacije. Razpad vzbujenega
stanja z vrzeljo v notranji lupini poteka s prehodom elektrona iz vi§je lezeCe lupine. Energija,
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ki se pri tem sprosti, pa se lahko porabi za izsevanje fotona ali pa emisijo elektrona iz ene
izmed viSje leZeCih lupin. Imamo torej dva razpadna kanala: sevalni razpad, pri katerem se
emitira karakteristicni rentgenski foton, ter Augerjev razpad, pri katerem atom izseva
elektron. Fluorescen¢ni pridelek @, ki nastopa v enacbi (1), podaja verjetnost za sevalni
prehod. Fluorescencni pridelek je odvisen od vrstnega Stevila in pri nizkih vrstnih Stevilih
hitro pada proti ni¢. Ker tudi energija izsevanih karakteristicnih rentgenskih Zarkov hitro pada
z vrstnim $tevilom elementa, mocna absorpcija mehkih rentgenskih Zarkov skupaj z majhnim
fluorescenénim pridelkom predstavlja kljuéno omejitev metode PIXE v tem podrocju.
Obicajno z metodo PIXE tako lahko analiziramo elemente Z > 12.

Fluorescence Yield

10 30 50 70 90
Atomic Number [Z)

Slika 3:Fluorescencni pridelek za lupini K in L v odvisnosti od vrstnega atomskega stevila.

Ker vrzel v notranji atomski lupini lahko zapolni katerikoli izmed visje leZeCih elektronov, ki
ustrezajo dipolnim izbirnim pravilom: Al = # 1, 4j = 0, £ I, imamo v rentgenskem spektru, ki
je posledica razpada stanja z vrzeljo v ustrezni notranji lupini, skupino spektralnih ¢rt.
Obicajno v rentgenski spektroskopiji uporabljamo spektroskopske oznake, pri katerih ¢rto
oznacimo z lego zacetne vrzeli (npr. K, L, M). Najmoc¢nejSa ¢rta posamezne skupine dobi
indeks o, druga najmocnejSa indeks P in tako naprej. Razmerja jakosti posameznih
spektralnih ¢rt so doloCena z verjetnostmi za ustrezni sevalni prehod. V analizi izmerjenih
spektrov uporabljamo izraCunane vrednosti razmerij, ki se zelo dobro ujemajo z
eksperimentalnimi vrednostmi.

Poskusimo zdaj izraCunati zvezo med pridelkom rentgenskih Zarkov, ki jih izsevajo atomi
dolocenega elementa v vzorcu in koncentracijo elementa v vzorcu. Presek protonskega Zarka
na vzorcu je A, vzorec v Casu t zadene N, protonov. Gostota protonskega toka na tarci je tako
Jp = NyAtL Stevilo atomov vzorca znotraj preseka Zarka z vzorcem ozna¢imo z N;. Celotno
Stevilo izsevanih rentgenskih Zarkov, ki ustrezajo atomom i, tako zapiSemo

Y =X j N, 2)

Vsi fotoni seveda ne doseZejo detektorja. DeleZ fotonov, ki jih zaznamo v detektorju, je podan

s faktorjem (A4 7)€ n;, ki vsebuje izkoristek detektorja & ter prepustnost absorberjev med

kristalom detektorja in tar¢o. Stevilo atomov vzorca znotraj preseka Zarka N; je sorazmerno z

maso: N; = myNa/M; , kjer je M; molska masa atomov i. Maso m; lahko izrazimo z masno

gostoto in volumnom obsevanega dela vzorca N; = p;NsAd/(M;cos ) in dobimo
AQ ginio-ix q;

Y=—NN .
A M. cosa

[l | 3)
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Pri tem smo upoStevali, da je produkt j,Ar enak Stevilu protonov N,, ploskovno gostoto
atomov pid pa smo oznacili s g;.Faktor cosa ponazarja dejstvo, da je v sploSnem primeru
taréa nagnjena proti Zarku za kot . Ce hotemo torej dologiti ploskovno gostoto atomov,
moramo natan¢no poznati Stevilo protonov, ki v ¢asu meritve zadenejo tarCo, ter prostorski
kot detektorja. Ker prostorski kot zelo tezko dolo¢imo dovolj natanc¢no, pri analizi redko
uporabljamo enacbo (3), pac pa bolj obicajno uporabljamo umeritev s standardi.
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Slika 4:Spektroskopske oznake karakteristicnih spektralnih crt, ki ustrezajo prehodom med notranjimi
lupinami, ter njihove energije v odvisnosti od vrstnega Stevila. Z vodoravnima crtama je oznaceno
energijsko okno, znotraj katerega obicajno zajemamo rentgenske spektre pri metodi PIXE. Za analizo
lahkih elementov torej uporabljamo spektralne crteK, za teZje elemente pa crte L.

Pri eksperimentalni vaji v okviru praktikuma imamo opravka z meritvijo kovinskih zlitin.
Izmeriti Zelimo torej masne deleZe (koncentracije) posameznih elementov v vzorcu. Masni
delez x; lahko definiramo z delnimi gostotami p; kot p; /p kjer je p gostota merjenega vzorca.
Ker so tarce, ki jih merimo, debele (protoni se v tar¢i povsem ustavijo), moramo za izrac¢un
celotnega pridelka taro »razrezati« na tanke rezine. Pridelek posamezne rezine lahko
zapisemo z enacbo (3), upostevati pa moramo Se absorpcijsko rentgenskih zarkov posamezne
rezine na poti skozi rezine nad njo do povrSine tarCe in naprej do detektorja
AQ &1,

dy, = E NpNA FO'I.X (2) exp(—,uig‘(z))pidz . )

1
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Celotni pridelek dobimo s seStevanjem prispevkov posameznih rezin, torej z integracijo
enacbe (4). Ker se z globino spreminja energija protona in s tem tudi presek za produkcijo,
integracijo po globini prevedemo na integracijo po energiji. To dosezemo z vpeljavo zavorne
sile S(E), ki podaja izgubo energije protonov na enoto poti. Poznavanje zavorne sile je
temeljno za uporabo vseh atomskih spektroskopskih metod, tudi metode PIXE. Pri analizi
obicajno uporabljamo algoritme, ki bazirajo na povprecju eksperimentalnih vrednosti (npr.
program SRIM). Tipi¢ne vrednosti zavorne sile za protone so pri energiji 1 MeV nekaj 10
keV/um in so odvisne od vrste in gostote snovi. Z uporabo zavorne sile prevedemo torej
globino v energijo protona z uporabo naslednje zveze

dz dE

dz=—>dE=dE/dE/d7) = ————, 5)
dE PS(E)

in tudi izraCunamo pot, pri kateri se energija protona zmanjSa z vpadne vrednosti Ep na
vrednost E(z)

Eg

L dE
P s S(E)

Vse koli¢ine v enacbi (4), ki so odvisne od energije protonov, zdruZzimo v faktorju debele
tarce

(6)

B E,y G,'X (E) ~
T, = j sy SPCHEENIE (7)

Z uporabo debelotar¢nega faktorja lahko izmerjeni pridelek rentgenskih Zarkov zapiSemo z
enacbo
AQ enT,
=%y N G
M,

1

Y, iz ®)
Pridelek izmerjene karakteristicne Crte je sicer na prvi pogled sorazmeren z masnim deleZem
X;, vendar pa je debelotarcni faktor Ti odvisen od deleZev vseh elementov v vzorcu, saj vsi
vplivajo na zavorno silo ter atenuacijo fotonov v tar¢i. Pri analizi vzorcev je potrebno torej za
dolocitev masnih delezev uporabljati iterativne postopke. V kolikor se v vzorcu nahajajo zgolj
elementi, ki sevajo merljive rentgenske Zarke, lahko uporabimo normalizacijski zahtevek

inzl. ©)

Taksno normalizacijo s pridom uporabimo pri meritvi kovinskih zlitin. S tem se izognemo
meritvi prostorskega kota in Stevila protonov, ki zadenejo tarCo (enacba 8) in precej
poenostavimo meritev. Algoritmi, ki temeljijo na opisanem normalizacijskem postopku, so
obicajno numeri¢no zelo stabilni in pri analizi izraCunane koncentracije hitro (zgolj nekaj
korakov) skonvergirajo h kon¢nim vrednostim.



Praktikum |V Navodila za vajo Pripravil: M. Kav¢ié

Meritve

Eksperimentalna oprema

Oprema za izvedbo meritev PIXE spektrov je shemati¢no prikazana na slikah 4 in 5. Izvor
protonov z energijo nekaj MeV je 2 MV elektrostatski tandemski pospeSevalnik Tandetron
(http://www.rcp.ijs.si/mic/general/accelerator.php). V enem izmed dveh ionskih izvorov na
zacetku pospeSevalnika pripravimo negativno nabite ione H', ki jih z ekstrakcijsko napetostjo
priblizno 20 kV pospesimo proti 90-stopinjskem analizatorskem magnetu, za katerim vstopijo
v pospeSevalno cev. V prvi stopnji pospeSevanja vodikovi ioni pridobijo polovico kon¢ne
energije, ki jo doloca visoka napetost na terminalu (v nasem primeru 1 MV). Po prehodu
skozi tanko cevko, napolnjeno z duSikom (slacilni kanal), ki se nahaja v sredini pospeSevalne
cevi, negativne ione H »sleCemo« in tako nastale protone Se enkrat pospeSimo s terminalsko
napetostjo do kon¢ne energije. V tandemskem pospeSevalniku torej visoko napetost
izkoristimo v dveh stopnjah in tako pri dani napetosti terminala doseZemo visje energije kot
pri enostavnejsih elektrostatskih pospeSevalnikih tipa Van de Graaff. Protonski Zarek po
izhodu iz pospesSevalne cevi oblikujemo z tripletom elektrostatskih kvadrupolnih le¢ in ga
potem s preklopnim magnetom usmerimo Vv ustrezno Zarkovno cev. Merilna postaja PIXE se
nahaja na Zarkovni cevi +10°.

merilna postaja PIXE

L]
ACCELERATOR T ANK ELecTosTATIC o +10
QUADRUPOLE

TRIPLET

o .

SPUTTERING
SourcE
DUoPLASMATRON

Slika 5: Shematska slika tandemskega pospeSevalnika Tandetron, s katerim pripravimo curek
protonov z energijo 2 MeV, ki jih uporabljamo za vzbujanje vzorcev pri analitski metodi PIXE.
Merilna postaja PIXE se nahaja na Zarkovni cevi pri +10°.

Merilna postaja PIXE je sestavljena iz vakuumske celice, v katero vstavimo vzorce. S
turbomolekularno crpalko, ki se nahaja pod merilno celico, le to evakuriamo na delovni
pritisk 10" mbar, ko lahko brez $kode odpremo ventil pred merilno celico in jo zdruZimo z
vakuumskim sistemom samega pospesevalnika. V celici se nahaja tar¢ni nosilec, ki omogoca
hkratno pritrditev Sestnajstih vzorcev in je opremljen s koratnim motorjem, s katerim vrtimo
celoten nosilec. Tako lahko izmeni¢no analiziramo vsako izmed pritrjenih tar¢, brez da bi
vmes odpirali merilno celico. Tar¢ni nosilec in tudi celotna merilna celica sta elektri¢no
izolirani od okolice. Ob vstopu protonskega curka v merilno celico se nahaja kolimator, ki
definira obliko curka na tar¢i. Na zadnjem delu celice se nahaja Faradayeva caSa, ki je
ozemljena preko tokovnega integratorja in s katero merimo tok protonov, ki vpadajo na tarco.
Merilna celica je opremljena z dvema Si(Li) polvodniSkima detektorjema s pripadajoco
elektroniko. Pri naSi meritvi uporabljamo zgolj detektor Al, ki je namenjen meritvam trSih
rentgenskih Zarkov. Detektor napajamo preko visokonapetostnega usmernika z napetostjo —
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400 V. Signale iz detektorja vodimo preko predojacevalnika in ojacevalnika na analogno-
digitalni pretvornik (ADC), od koder jih preberemo in obdelamo z veckanalnim
analizatorjem, ki je vgrajen v osebni racunalnik.

Si(Li) detektor A2

2o

Farad

tokovni
integrator

kolimator

protonski ﬂﬂ
W

Zarek

tok protonov: 10 do 20|nA

. Casa
absorber, —

kapton 530 um

Si(Li) detektor A1

Be okno 13 um
prostorski kot: 1.3 10-3 41
razdalja detektor-taréa: 30 mm

predojacevalnik

spektroskopski
ojagevalnik

osebni racunalnik
z vekanalnim
analizatorjem

Slika 6: Shematska slika in fotografija eksperimentalne postaje PIXE. Skozi vstopni kolimator
pravokotno na tarco vstopi curek protonov z energijo 2 MeV. Tipicen tok protonov na tarc¢i znasa 10
nA. Izsevane rentgenske Zarke detektiramo pod kotom 45° s polvodniskim Si(Li) detektorjem. Pred
detektorjem se nahaja 530 pm kaptona, ki absorbira mehke rentgenske Zarke in zniZa ozadje v
merjenih spektrih. Ojacene signale iz detektorja preberemo in obdelamo z veckanalnim analizatorjem.

Zajemanje PIXE spektrov

Izvedba meritev poteka z uporabo programa GENIE2KK, ki skrbi za nastavitve veckanalnega
analizatorja ter prikazovanje izmerjenih spektrov. V meniju File izberemo OpenDatasource
in med ponujenimi opcijami izberemo Detector ter med razlicnimi detektorji izberemo
detektor MILOSA1, ki ga bomo uporabljali pri nasih meritvah. Cas zajemanja posameznega
spektra je seveda odvisen predvsem od toka na tar¢i, pa tudi od same sestave vzorca, saj se
produkcijski preseki rentgenskih Zarkov za razli¢ne elemente precej razlikujejo. Tok na tarci
omejuje hitrost Stetja, pri kateri Se ne pride do kopicenja sunkov v detektorju (pile-up), ki
privede do podvojevanja vrhov in poveca ozadje. Obicajno tako pri meritvi kovinskih zlitin
tok protonov na taréi omejimo zgolj na nekaj nA in s tem prepre¢imo kopi¢enje pulzov. Cas
meritve posameznega spektra narekuje statisti¢na negotovost. Pri meritvi fotonov ocenimo
negotovost izmerjenega pridelka fotonov N iz Poissonove porazdelitve, za katero velja:

N=ﬁi\/ﬁ=ﬁ(li%} (10)

N
Ce hogemo izmeriti pridelek posamezne spektralne &rte s statistiéno negotovostjo 0.1%, mora
torej izmerjeni pridelek znaSati 10° sunkov. Obicajni ¢as meritve posameznega spektra znasa
10-15 minut.

-10 -
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Slika 7: Karakteristicni spektri Cistih tar¢ Ni, Au in Ag, ki jih uporabimo za energijsko kalibracijo.
Medtem ko spektre K, ki jih izmerimo na tarcah Ni in Ag, sestavljata karakteristicni dublet Ko, Kf3, pa
spekter L, ki smo ga izmerili na tarci Au, sestavija triplet karakteristicnih ¢rt Lo LB in Ly Med lego
posameznega vrha v spektru veckanalnega analizatorja in njegovo energijo precej natancno velja
linearna zveza. Koeficiente energijske kalibracije dobimo 7z uporabo tabeliranih energij
karakteristicnih crt.

Po oceni in nastavitvi osnovnih parametrov meritve bomo zaleli z spektri Cistih
(monoelementnih) tar¢, ki smo jih v ta namen Ze na zacetku pritrdili na tar¢ni nosilec poleg
vzorcev kovinskih zlitin in kovancev, katerih sestavo dolocamo v okviru vaje. Izmerjeni
spektri Cistih tar€ nam bodo sluzili za energijsko kalibracijo, hkrati pa bomo lahko opazovali
tipi¢no multipletno strukturo karakteristi¢nih €rt, ki se razlikuje za spektralne ¢rte K in L. Za
energijsko kalibracijo bomo uporabili karakteristi¢ne ¢rte K, izmerjene na tarCah titana, niklja
in srebra, ter karakteristicne Crte L, izmerjene na tar¢i iz zlata, lahko pa seveda uporabimo
tudi druge tarce.
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Slika 8:Energijski spekter rentgenskih Zarkov, izmerjenih pri vzbujanju tolarskega kovanca s protoni z
energijo 2 MeV, kot ga prikaZe veckanalni analizator. V spektru so vidni vrhovi, ki ustrezajo
karakteristicnim spektralnim crtam elementov v vzorcu.
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Obdelava spektrov in rezultati

Obdelava izmerjenih spektrov, ki privede do kon¢nih koncentracij posameznih elementov v
merjenem vzorcu, poteka s programskim paketom GUPIXWIN, ki je bil razvit posebej za
potrebe analize in obdelave PIXE spektrov (http://pixe.physics.uoguelph.ca/gupix/main/).
Program ima vgrajene Stevilne knjiZznice z atomskimi parametri in omogoca relativno
enostavno uporabo. V orodni vrstici v meniju File najprej v program naloZimo enega izmed
izmerjenih spektrov. Ker je potrebno tudi pri obdelavi spektrov najprej definirati pretvorbo iz
kanalske v energijsko skalo, najprej nalozimo kalibracijski spekter (slika 7), izmerjen z
uporabo Cistih tar¢, in z vnosom lege karaketristi¢nih vrhov ter njihovih referenc¢nih energij
opravimo energijsko kalibracijo. Po opravljeni kalibraciji v orodni vrstici odpremo meni
Setup in med ponujenima opcijama izberemo Iterative matrix element solution. Zatem
odpremo uporabnisko okno Experimental Setup Options, v katerem definiramo vse kljucne
parametre nase eksperimentalne postavitve. Pri izbiri produkcijskih presekov odkljukamo
opcijo Theoretical. Programski paket GupixWin uporablja teoreti¢ne ionizacijske preseke,
izraCunane z modelom ECPSSR. V ponujenem naboru detektorjev izberemo detektor 4 z
oznako Si(Li) PGT A1l PIXE, ki ga uporabljamo pri naSih meritvah. Potrebno je aktivirati
opcijo Filter in vnesti 530 wm kaptona, ki se nahaja pred detektorjem. Pri protonski dozi na
tarci (Beam Q [UC]) vnesemo poljubno od ni¢ razli¢no vrednost, konstanto detektorja H pa
postavimo na konstantno vrednost 0,013. Instrumentalna konstanta H vsebuje podatke o
prostorskem kotu detektorja in jo obicajno umerimo z uporabo standardov. Ker pri nasih
meritvah kovinskih zlitin uporabljamo normalizacijski zahtevek (enacba 9), izraCunane
koncentracije niso odvisne od vrednosti parametra H in doze protonov, saj se v racunu
pokrajsajo. To lahko tudi sami preverite s ponovno analizo s spremenjenimi vrednostmi obeh
parametrov, ki privede do enakih koncentracij.
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Slika 9: Uporabnisko okno za vnos parametrov energijske postavitve.

V naslednjem koraku v orodni vrstici izberemo meni Sample in najprej pri opciji Sample
Structure izberemo debelo tarco, zatem pa v Matrix Element Solution izberemo Define Fit
Elements, ki omogoca vnos karakteristicnih ¢rt posameznih elementov. Nadaljujemo z
dodajanjem elementov, katerih prispevke lahko razberemo v izmerjenem spektru in na koncu
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odkljukamo opcijo Normalize Concentrations to 100%. Preden zaZenemo postopek
prilagajanja in izracuna koncnih koncentracij, v orodni vrstici izberemo meni Fit Details, v
katerem definiramo obmocje prilagajanja, Stevilo vrhov kopicenja (pile-up) in zacetne
vrednosti parametrov, ki podajajo Sirino merjenih vrhov. Po kon¢anem prilagajanju dobimo
na zaslonu primerjavo izmerjenega spektra z modelskim v tekstovnem oknu, ki ga odpremo z
ukazom ViewStats, hkrati pa se izpiSejo vsi kon¢ni parametri vklju¢no s koncentracijami in
napakami. Program poleg koncentracij posameznih elementov vzorcu izracuna tudi
detekcijsko limito (LLD) za vsak vneSeni element. Kot lahko vidimo na primeru tolarskega
kovanca, le te za naso meritev znasajo tipicno nekaj 100 ppm.
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Slika 10:Koncni rezultat analize spektra PIXE, izmerjenega na kovancu za 1 Tolar. V model za
prilagajanje smo dodali karakteristicne crte elementov Fe, Ni, Cu in Zn. Modelski spekter se lepo
ujema z izmerjenim in omogoca natancen izracun koncentracije posameznih elementov v kovancu.

element konc. LLD
Fe (280 = 200) ppm 300 ppm
Ni (1.39 £0.06) % 470 ppm
Cu (80.28 £ 0.49) % 560 ppm
Zn (18.31 £0.27) % 1050 ppm

Tabela 1:Koncentracije posameznih elementov v kovancu za 1 SIT, dobljene z analizi spektra PIXE,
izmerjenega pri vzbujanju z 2 MeV protoni. Spodnja meja detekcije elementov v kovancu pri dani
meritvi znasa tipicno nekaj 100 ppm.
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VpraSanja

= Kateri so moZni nacini razpada vzbujenega stanja atoma z vrzeljo v notranji lupini? Kaj
nam pove fluorescencni pridelek in kakSna je njegova odvisnost od vrstnega Stevila
atoma? Katere elemente lahko detektiramo z metodo PIXE in kaj omejuje detekcijo
lahkih elementov?

= Pojasni izvor karakteristi¢nih ¢rt v rentgenskem spektru, njihove spektroskopske oznake
ter karakteristi¢no strukturo rentgenskih spektrov K in spektrov L.

B Opisi osnovne karakteristike tandemskega pospesevalnika, ki ga uporabljamo kot izvor
protonov z energijo MeV (delovanje ionskega izvora, opti¢ni elementi, ki jih uporabljamo
pri transportu nabitih delecev skozi pospeSevalnik, vakuumski sistem,...) ter princip
delovanja polvodnisSkega Si(Li) Stevca s katerim detektiramo izsevane rentgenske Zarke.
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