Laboratorium 1 Spektroskopia fluorescencji Zespot w sktadzie:
Fizyki Ciata Statego rentgenowskiej (XRF)
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Cel éwiczenia

Poznanie jednej z najpopularniejszych technik wyznaczania sktadu chemicznego. Przypomnienie
wiadomosci o poziomach elektronowych atomu oraz strukturze elektronowej ciat statych. Wykonanie
oznaczenia skfadu chemicznego nieznanych materiatow.

Wymagane wiadomosci teoretyczne

Powtoki elektronowe w atomie — ich nazewnictwo, energia wigzania i obsadzenie. Prawo Moseley’a.
Odziatywanie promieniowania rentgenowskiego z materig. PrzejScia promieniste (z emisjg kwantow
promieniowania) pomiedzy powltokami. Podstawy dziatania spektrometru XRF (lampa rentgenowska,
detektor poétprzewodnikowy). Artefakty pomiarowe — wzbudzenia dwufotonowe itp. Ograniczenia metody
XRF.

Uwaga: Mozliwe jest wykonanie badania sktadu chemicznego wifasnych prébek np. bizuterii, monet, drobnych przedmiotéw o wymiarach
nieprzekraczajgcych ~10cm x 10cm x 10cm.
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Instrukcja wykonania éwiczenia

1. Wigczy¢ komputer oraz spektrometr (zielony przycisk). Spektrometr rozpocznie procedure
sprawdzenia przeston (krétkie buczenie).

2. Przekreci¢ kluczyk (X-RAY OFF -> ON) w celu zatgczenia zasilania lampy rentgenowskiej, powinna
zapali¢ sie czerwona kontrolka (X-RAY ON).

3. Uruchomi¢ program XRF (skrét na pulpicie). Zamkng¢ okno powitalne, aby przejs¢ do gtéwnego
okna programu. Jesli spektrometr nie pracowat przez dtuzszy czas, oprogramowanie rozpocznie
automatyczng procedure nagrzewania lampy. Na dole, w pasku stanu spektrometru wyswietli sie
stosowna informacja z zegarem. Procedura trwa ok. 10 min i pod zadnym pozorem nie wolno jej
skracac lub pomija¢. W przypadku gdyby spektrometr monitowat o koniecznosci wykonania
kalibracji, prosze powiadomi¢ prowadzgcego zajecia.

4. Wcisniecie duzego okragtego przycisku odblokowuje mozliwos¢ otwarcia pokrywy spektrometru. W
$rodku komory badawczej znajduje sie przestonieta cienka folig lampa oraz detektor. Przy
zaktadaniu prébek nalezy zachowaé szczegdlng ostroznosc¢, aby nie uszkodzi¢ tej folii. Badany
obiekt umiesci¢ bezposrednio nad otworem przestonietym folig o ile jego rozmiary sg wieksze od
rozmiarow otworu. W przeciwnym przypadku nalezy poprosi¢ prowadzgcego zajecia 0 pomoc w
zamontowaniu prébki w komorze spektrometru.

5. W celu ustalenia obszaru probki, z ktérego bedg zbierane dane, nalezy skorzystac¢ z kamery
wywotywanej z programu sterujgcego przy pomocy odpowiedniej kamery. W przypadku ciemnego
obrazu nalezy zwiekszy¢ intensywno$c¢ oswietlenia. Obraz z kamery wraz z liniami pomocniczymi
pozwoli na ocene, z jakiego obszaru zbiera¢ dane (koto o srednicy 1 lub 5 mm - zaznaczone na
obrazie z kamery). W celu zmiany badanego obszaru nalezy probke przesuna¢ delikatnie nad
otworem detektora. Zapisa¢ obraz z kamery do pliku graficznego (np. poprzez zrzut ekranu
Ctrl+PrtSc i zapis w programie Paint).

6. Po odpowiednim umieszczeniu prébki zamkng¢ pokrywe, az zostanie zablokowana. Spektrometr
jest gotowy do rozpoczecia pomiaréw.


http://www.horiba.com/scientific/products/x-ray-fluorescence-analysis/tutorial/

7. Dla pierwszego pomiaru wybrac tryb wstepny (File/Qualitative analysis). Wyswietlone zostanie okno
pomiaru oraz uktad okresowy. Nalezy ustali¢ warunki pomiaru (Measurements/Conditions). Czas
pomiaru ustali¢ w sekundach (typowo 100 - 200 s); $rednice przestony (Collimator) wybra¢ w
zaleznosci od wielkosci prébki i jej potozenia; napiecie lampy (typowo 50 kV); filtry detektora
(Primary Filter, typowo: for Pb dla 50 kV; for Cd dla 31 kV; OFF dla 15 kV) oraz pradu (Current,
typowo ustawiony na auto).

8. Rozpoczaé pomiar klikajgc na zielong ikone. W pasku stanu obserwowaé pozostaty czas pomiaru, a
w oknie programu rejestrowane widmo. Klikajac na kolejne pierwiastki uktadu okresowego mozna
sprawdzac, czy linie charakterystyczne danego pierwiastka sg widoczne w mierzonym widmie. Jesli
obserwowana jest zgodno$¢ z widmem to podwojne klikniecie wprowadzi te linie do
zarejestrowanego widma. Podwadjne klikniecie na pierwiastek juz wprowadzony usuwa go.

9. W trakcie oraz po zakonczeniu pomiaru mozna rozciggac skale widma za pomocg suwakow w
niebiesko-zéttym oknie podglgdu. Wygodnie jest ustawi¢ rzednych na skale logarytmiczng, wtedy
wystarczy operowac skalg X (Y jest blokowany).

10. Uwaga! W widmie widoczne sg linie, ktére pochodzg od instrumentu pomiarowego - od przestony
wykonanej z molibdenu oraz anody lampy rentgenowskiej wykonanej z rodu. Ponadto mogg pojawic¢
dwufotonowe). Dlatego identyfikacje bezpieczniej jest prowadzi¢ od lekkich pierwiastkdéw. Program
oferuje takze procedure automatycznego rozpoznawania pierwiastkow, jednak nie nalezy jej
bezkrytycznie ufaé.

11. Po zakohczonym pomiarze wykonaé zrzut ekranu z zaznaczonymi liniami, co umozliwi nam dalszg
jakosciowa analize.

12. Kolejne pomiary prowadzi¢ w trybie ilosciowy (File/Bulk Analysis FP). Pozwala on na ilosciowag
ocene sktadu materiatu. Najpierw nalezy ustali¢ tryb analizy (Conditions/Analysis Conditions)
wybierajgc tryb Auto Identification i klikajgc na klawisz NEXT zdefiniowa¢ inne informacje dotyczace
badanej probki i zgdanego sposobu prezentacji wynikow.

13. Nastepnie nalezy ustali¢ warunki pomiaru (Conditions/Measurements conditions) analogicznie do
punktu 7, przy czym nalezy wybra¢ znacznie diuzszy czas pomiaru. Dla duzej $rednicy kolimatora
wystarczajgcy bedzie czas rzedu 300 s, a dla matej co najmniej 600 s. Podane czasy dotyczg
probek litych metalicznych. W przypadku pomiaru potprzewodnikéw i ceramik wskazane jest
wydtuzenie czasu pomiaru.

14. Rozpoczg¢ pomiar klikajgc zielong ikonke. W pasku stanu obserwowaé pozostaty czas pomiaru, a
w oknie pojawi sie rejestrowane widmo ze sladami wskazanych pierwiastkdw. Po zakonczonym
pomiarze automatycznie uruchomi sie procedura obliczenia sktadu, ktorej wynik pojawi sie w oknie.

15. Wykonaé zrzut ekranu z zaznaczonymi liniami oraz oznaczonym skfadem pierwiastkowym badanej
prébki w celu zatgczeniu do sprawozdania.

16. Wykona¢ doktadne pomiary dla co najmniej trzech prébek. Przed kazdg wymiang prébki (otwarciem
pokrywy) sprawdzi¢ czy pomaranczowa lampka oznaczajgca otwartg przestone jest wylgczona.

17. Po zakonczonych pomiarach bardzo wazne jest aby nie wytgczy¢ urzgdzenia przed schtodzeniem
lampy rentgenowskiej. Dlatego tez (po uzyskaniu akceptacji prowadzgcego zajecia) najpierw nalezy
wytgczy¢ zasilanie lampy przekrecajgc kluczyk w pozycje OFF (czerwona kontrolka powinna
zgasngc) ale nie wolno wytaczaé catego urzadzenia! Wytgczenie urzagdzenia moze nastgpic¢ po
czasie co najmniej 10 min. od momentu wytgczenia zasilania lampy.

Wstep teoretyczny
O dfugosci maksymalnej dwoéch stron powinien zostac przygotowany przed zajeciami i zawiera¢ zestawienie
informacji z punktu ,Wymagane wiadomoS$ci teoretyczne”.



Opracowanie wynikéw

Przy uzyciu oprogramowania dostepnego na komputerze sterujgcym spektrometrem przygotowac
zatgczniki (dokument lub dokumenty) z obrazami badanych probek oraz ich widm fluorescencyjnych z
zaznaczonymi liniami charakterystycznymi wystepujgcych pierwiastkéw. Dodatkowo obrazy te powinny
by¢ uzupetnione o opis sktadu chemicznego (jesli udato sie go wyznaczy¢) oraz inne istotne informacje
dotyczgce badanych probek, w kontekscie uzyskanych wynikéw. Uzyskane w ten sposéb dokumenty
(zataczniki do opracowania) nalezy wydrukowac lub poprosi¢ o to prowadzgcego zajecia. Poréwnanie
wynikow uzyskanych dla réoznych probek powinno by¢ zawarte w podsumowaniu.

Podsumowanie

Nalezy zwigzle opisac przebieg ¢wiczenia i jego najwaznigjsze wyniki. Zatgczniki do sprawozdania powinny by¢
wymienione w podsumowaniu wraz z ich syntetycznym opisem i poréwnaniem uzyskanych wynikéw.



