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Cia yra tik smulkus matavimo tvarkos aprasas. Ruosiantis darbui, reikia naudoti kitq aprasq,
kuriame isdéstyta ne tik darbo metodika, bet ir teorija. Eksperimentinés dalies aprasas visq
laikg turi buti prie matavimo jrangos; jo negalima issinesti is laboratorijos.

Darbo jranga
Siam darbui naudojamas Vokietijos bendrovés ,,Phywe Systeme* mokomasis rentgeno
aparatas. Darbo jranga sudaro:

1) Rentgeno aparatas su molibdeno (Mo, Z=42) rentgeno vamzdZziu (rentgeno vamzdzio
anodo jtampos reguliavimo ribos — nuo 0 iki 35 kV, anodo srovés reguliavimo ribos — nuo
0 iki 1 mA),

2) goniometras (rentgeno aparato priedas, kuris skirtas rentgeno spinduliuotés spektro ir
sklaidos tyrimui),

3) kompiuteris su programine jranga ,,MCA Lab®, kuri skirta spektry atvaizdavimui ir analizei,

4) Si-PIN detektorius su daugiakanaliu analizatoriumi (bendrame korpuse), kuris sujungtas
su kompiuteriu USB jungtimi,

5) li¢io fluorido (LiF) kristalas su laikikliu,

6) rentgeno fluorescencijos bandiniy rinkinys (jvairiy metaly plokstelés ir plastikiniai
meégintuvéliai su jvairiy neorganiniy junginiy milteliais) ir bandiniy laikiklis.

1 pav. parodytas bendras matavimo jrangos vaizdas. Rentgeno aparato kairiojoje
dalyje yra rentgeno vamzdzio blokas su langeliu. Kai yra jjungtos rentgeno vamzdzio anodo
jtampa ir srové, pro t3 langel] matosi jkaitusio katodo skleidziama Sviesa (zr. 1 pav.).
Rentgeno aparato kameroje yra goniometras. Kistukinés jungtys goniometro asies centre yra
skirtos bandiniy laikikliui arba kristalui pritvirtinti. Detektorius yra pritvirtintas ant
kreipiamuyjy strypy, kurie gali sukiotis aplink goniometro asj.

Norint atidaryti rentgeno aparato kamerg, reikia pastumti ] kair¢ stumdomasias
dureles, kurios pagamintos i§ Svinuoto akrilo stiklo. Dureles galima atidaryti tik atfiksavus
atitinkamg uzrakta. Tam reikia jspausti raudong fiksavimo rankené¢le iki galo ir ja laikant
pasukti ja ketvirt] apsisukimo ] deSing, kad ji uzsifiksuoty. Rentgeno aparatas veiks tik tada,
kai durelés uzrakintos. Norint uzrakinti dureles, reikia pasukti fiksavimo rankenéle ketvirtj
apsisukimo ] kaire.

1 pav. Bendras matavimo jrangos vaizdas



Matavimo tvarka

1. Isitikinama, kad rentgeno aparato kameroje néra pakylos meégintuvéliams. Jeigu ji
yra, ja reikia iSimti i§ kameros (kameros atidarymas ir uZdarymas paaiskintas pirmajame $ios
instrukcijos puslapyje). Be to, jeigu | goniometra yra jstatytas bandinio laikiklis arba LiF
kristalas, tada jj irgi reikia iSimti.

2. Jjungiami rentgeno aparatas ir kompiuteris (rentgeno aparato maitinimo jungiklis yra
ant galinés prietaiso sienelés). Jjungus rentgeno aparata, goniometras automatiskai pasuka
detektoriy  pradine padétj, atitinkancig nulinj spindesio kampg 6.

3. Naudojant rentgeno aparato valdymo elementus, kurie yra jo priekinés sienelés
apacioje (zr. 2 pav.), uzduodamos rentgeno vamzdZio anodo jtampa 35 keV ir anodo srove
0,1 mA. Tam reikia naudoti mygtuka ,,HV-I* (2 pav. kairéje), reguliavimo ratuka (2 pav.
deSingje) ir skaitmeninj ekrang prietaiso virSuje (Zr. 1 pav.). Paspaudus mygtukg ,,HV-I,
pakaitomis aktyvinamos rentgeno vamzdzio aukstosios jtampos arba anodo srovés nustatymo
parinktys. Atitinkamas Sviesos diodas (LED) ir skaitmeninis ekranas rodo, kuris i§ dviejy
darbiniy dydziy — ,,HV* ar ,,I*° — yra pasirinktas. Pasirinktojo dydzio verté yra rodoma ekrano
kair¢je. Norint ja pakeisti, reikia pasukti reguliavimo ratuka. Nustacius reikalinga verte, ja
reikia jvesti, paspaudus mygtuky ,,ENTER* (2 pav. desingje).
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2 pav. Rentgeno aparato valdymo pultas

4. Net ir tokia maza anodo srové yra pernelyg didele, kad rentgeno spinduliuotés srauta
bty galima tiesiogiai nukreipti ] detektoriy. Si-PIN detektorius gali be spektro iSkraipymy
registruoti tik mazdaug iki vieno tukstancio fotony per sekundg, o pirminés spinduliuotés
pluoste  detektoriaus langelj pataikyty keli Simtai tukstanciy fotony per sekundeg. Be to, toks
didelis spinduliuotés intensyvumas gali pakenkti detektoriui. Todél prie§ rentgeno vamzdzio
diafragmag pastatoma 3 mm storio aliuminio plokstel¢, kuris sumazins spinduliuotés srauta
dviem didumo eilémis. Aliuminio plokstele reikia pastatyti ant pakylos (plastikinés dézutes) ir
atremti ] rentgeno vamzdzio diafragma (zr. 3 pav.).

5. Startuojama programa ,,MCA Lab*“. Ant X aSies turi biiti atidétas kanalo numeris
(,MCA Channel®). Jeigu X aSies pavadinimas yra ,,Energy E, keV*, tada reikia spusteléti
jrankiy juostos mygtukg [12 (Zr. 4 pav.).

6. Jjungiama rentgeno vamzdzio anodo jtampa (35 kV). Jeigu aukstaja jtampa (t. y. ano-
do jtampa) ketinama jjungti pirmg karta po aparato jjungimo arba jeigu anksciau buvo atidary-
tos ir uzdarytos rentgeno aparato durelés, tada fiksavimo rankenéle pries jjungiant aukstaja
itampa reikia dar kartg jspausti (nesukant) iki pat galo ir paleisti, kad ji vél atSokty (to nepada-
rius, aukstoji jtampa nejsijungs). Norint jjungti rentgeno vamzdzio greitinimo jtampa, reikia
spusteléti mygtuka ,,HV-ON* (2 pav. deSin¢je). Tada rentgeno vamzdis pradés skleisti rentge-
no spinduliuotg, o Sviesos diodas, kuris yra vir§ mygtuko ,,HV-ON*, pradés raudonai $viesti.
Démesio! Jeigu pirminis rentgeno spinduliuotés pluostas yra nukreiptas j detektoriaus langelj,
tada rentgeno vamzdzio anodo jtampa galima jungti tik kai tarp detektoriaus ir diafragmos yra
aliuminio filtras (Zr. 4 punktg). Pernelyg didelis krintancios rentgeno spinduliuotés
intensyvumas gali pakenkti detektoriui.



Goniometer f. Réntgengerdt 35 k. 09058.10
Goniometer f. X-ray basic-unit

3 pav. Detektoriaus ir aliuminio plokstelés padétis matuojant peréjusios 3 mm storio aliuminio sluoksnj rentgeno
vamzdzio su molibdeno anodu spinduliuotés spektra

i MCA Lab Primary_3mmAl_0.TmA_10min.mca = ] x|
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4 pav. Pirminio spektro, kuris i§matuotas naudojant 3 mm storio aliuminio filtra, pavyzdys (matavimo trukmé 10 min)
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7. Programoje ,,MCA Lab* uzduodama spektro matavimo trukmé (3 min). Tam reikia
pasirinkti meniu komandg ,,Measurement > Parameter*, paskui atsidariusio dialogo lango
,Settings* teksto lauke ,,Standard duration of measurement, s jvesti sekundziy skaiciy (180)
ir spusteléti mygtuka ,,Close™.

8. Nuspaudziamas pirmasis jrankiy juostos mygtukas ,,IE“. Tada programa ,,MCA Lab*
pradeda registruoti detektoriaus impulsy amplitudziy spektrg ir realiu laiku ji atvaizduoja
grafike. Matavimo metu reikia laukti, kol programa baigs matavimga. Einamoji matavimo
trukmé yra rodoma biisenos juostoje (programos lango apacioje), po zodziy ,,Measured:*
(pvz. zr. 5pav.). Pastaba: Matuojant spektrag programa neatnaujina grafiko aSiy riby
automatiskai. X arba Y aSies ribas galima pakeisti spusteléjus deSinjji peles mygtuka ant X
arba Y aSies. Tada atsidaro dialogo langas, kurio laukuose ,,Minimum* ir ,,Maximum* reikia
surinkti reikalingas riby vertes ir paskui spusteléti mygtuka ,,Close. Norint nustatyti
»optimalias® ribas, t.y. Y aSies ribas, kurios atitinka didziausig daleliy skai¢iy kanaluose,
reikia pasirinkti meniu komandg ,,View > Zoom All* arba spusteléti irankiy juostos mygtuka
& arba naudoti klaviSy kombinacijg ,,Alt* + ,,A*.

9. Baigus matavima, rentgeno vamzdzio greitinimo jtampag reikia iSjungti. Tam reikia
spusteléti rentgeno aparato mygtuka ,,HV-ON*, kad uZgesty vir§ jo esantis LED.

10. Naudojant programos ,,MCA Lab* meniu komanda ,File > Save As...*, spektro
duomenys jrasomi j faila, kurio vardo plétinys yra ,,.,mca* (tg failag paskui bus galima atidaryti
su ,,MCA Lab*). Pastaba: *.mca faily ir aplanky, kuriuose jie yra, varduose negalima vartoti
lietuvisky rasmeny (kitu atveju programa ,,MCA Lab* negaléty jy atidaryti).
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5 pav. Atsispindéjusios nuo LiF kristalo rentgeno vamzdzio su Mo anodu spinduliuotés spektro matavimo pavyzdys
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11. Aliuminio filtras paSalinamas. Jjungiama rankiné goniometro kampo reguliavimo
veika. Tam reikia jsitikinti, kad vir§ valdymo pulto penktojo mygtuko (,,AUTO-MAN®)
Sviecia Sviesos diodas ,,MAN* (jeigu Sviecia ,,AUTO®, tada reikia spusteléti ta mygtuka), o
paskui reikia spusteléti tre¢igjj valdymo pulto mygtuka (zr. 2 pav.). Vir§ to mygtuko yra trys
Sviesos diodai (LED), kuriy kiekvienas Zymi vieng i§ trijy goniometro kampo rankinio
reguliavimo varianty: (a) sukamas tik detektorius (simbolis ,,f=), (b) sukamas tik kristalas
(simbolis ,,&P ), (c) detektorius ir kristalas sukami vienu metu taip, kad detektoriaus posiikio
kampas buity dvigubai didesnis uz kristalo postikio kampa (simbolis ,,[=+&P ). Siame
laboratoriniame darbe yra reikalinga tik pastaroji veika. Jeigu atitinkamas LED ne§viecia, o
Sviecia kitas i§ minéty trijy LED, tada reikia dar kartg spusteléti tg patj (treCigjj) mygtuka.

12.] goniometra jstatomas LiF kristalas. Kristalas laikomas juodoje plastikinéje dézutéje,
kuri kartu su kitais smulkiais priedais yra saugoma priedy skyriuje, esan¢iame rentgeno
aparato virSuje (Zr. 6a—d pav.). Istacius kristalg j goniometra, reikia sukti reguliavimo ratuka,
kol kristalas ir detektorius atsidurs padétyje, kuri atitinka spindesio kampa €= 9.5°. Kampas
rodomas skaitmeninio ekrano virSuje (Zr. 1 pav.). Kristalas turi biiti jstatytas j goniometra taip,
kaip parodyta 7 pav.

o aul Bﬁydin“iy
| laikiklis’

LiF Igristalu

=}

Déiuti?su

x o (b)

A 6 pav. Priedy skyrius ir li¢io fluorido kristalas: (a) priedy skyriaus
dangtis, (b) LiF kristalo ir bandiniy laikiklio vieta priedy skyriuje,
(d) (c) atidengta LiF kristalo dézuté su kristalu viduje, (d) LiF kristalas.

7 pav. LiF kristalo ir detektoriaus darbiné padétis
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13. Jjungiama rentgeno vamzdZio anodo jtampa. Programoje ,,MCA Lab* jjungiamas im-
pulsy skai¢iavimas. Spindesio kampas 6 didinamas nuo 9,5° iki 10,5° kas 0,1° ir surandama &
reikSmé, atitinkanti didziausig skaiCiavimo spartg. Einamoji skaiiavimo sparta yra rodoma
programos ,,MCA Lab* lange po grafiku, pries zodzius ,,Counts/s* (pvz. zr. 5 pav.). Minétoji
@ reik§mé uzsiraSoma, kristalas ir detektorius grazinami j ta padétj, esamas spektras iStrina-
mas (meniu komanda ,,File > New®, atsisakant i§saugoti esama spektrg) ir atlickamas vienas
3 min trukmés spektro matavimas. Kadangi nuo kristalo atsispindi tik vieno bangos ilgio
spinduliuoté (Brego salyga), tai spektre turi matytis viena auksta smailé, atitinkanti Mo Ky,
linijos pirmosios eilés atspindj nuo LiF kristalo (pvz. Zr. 5 pav.). Baigus matavimg, anodo
jtampa i§jungiama. Spektro duomenys jrasomi j *.mca failg (zr. 10 punkta).

14.LiF kristalas iStraukiamas i§ goniometro. Kristalg reikia jdéti atgal j dézute kaip
parodyta 6c¢ pav., paskui tg dézute reikia uzdengti ir padéti atgal i rentgeno aparato priedy
skyriy (zr. 6b pav.). Vietoj kristalo j goniometrg jstatomas rentgeno fluorescencijos (,,RF*)
bandiniy laikiklis. Bandiniy laikiklis yra saugomas priedy skyriuje (Zr. 6b pav.). Laikiklis yra
pavaizduotas 8a pav. Bandiniai prispaudziami slankigja (virSutine) laikiklio dalimi, kurig
paskui reikia uzfiksuoti varztu (zr. 8b—d pav.). Sidabro ir alavo bandiniai néra pritaikyti Siam
laikikliui, todél jy jdé¢jimas reikalauja didesnio kruopStumo. Svarbiausia — prispausti
bandinius pakankamai stipriai, kad jie neiSslysty iS laikiklio matuojant spektrus.

15. Bandiniy laikiklis ir detektorius pasukami taip, kad spindesio kampas @ biity lygus
75° (zr. 9 pav.). Sioje padétyje kampas tarp pirminés spinduliuotés pluosto ir registruojamos
spinduliuotés krypciy lygus 26= 150°.

(b)

(d)
8 pav. Rentgeno fluorescencijos bandiniy laikiklis ir jvairiy bandiniy jdéjimo j ji pavyzdziai: (a) laikiklis be
bandinio, (b) laikiklis su jdéta neriidijancio plieno plokstele, (c) laikiklis su alavo lydmetalio bandiniu,
(d) laikiklis su sidabro vielos bandiniu (vielos ritinys yra ploks¢ioje skaidraus plastiko dézutéje).

niometer . Rontgengerst 35 kv 09085
meter f. X-ray bagic-unn i

9 pav. Detektoriaus ir bandinio darbiné padétis matuojant rentgeno fluorescencijos spektra, kai
bandinys yra suspaustas RF bandiniy laikiklyje (iame pavyzdyje bandinys yra cinko plokstelé).
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16.7 laikiklj vienas po kito idedami RF bandiniai ir su kiekvienu i§ jy atlickamas vienas
3 min arba 10 min trukmés RF spektro matavimas. Jeigu bandinys yra milteliy pavidalo, tada
ties bandiniy laikikliu ant pakylos reikia pastatyti plastikinj mégintuvelj su milteliais taip, kaip
parodyta 10 pav. (pakylos vaidmen] atlicka plastikiné dézuté, ant kurios uzdétos keturios
3mm storio aliuminio plokstelés). Naudojant programos ,,MCA Lab* meniu komanda
»File > Save As...“, kiekvieno spektro duomenys jraSomi j atskirg *.mca failg (zr. 10 punkta).
Skirtingus bandinius atitinkancios anodo srovés ir matavimo trukmés yra suraSytos 1 lenteléje
(pakeitus anodo srove reguliavimo ratuku, visada reikia spusteléti rentgeno aparato mygtuka
»ENTER®, kaip paaiskinta 3 punkte, nes kitaip naujoji verté nenusistatys). Visi bandiniai yra
matomi 11 pav. Toje nuotraukoje bandiniai yra sudéti ta pacia tvarka kaip 1 lenteléje. Ant
neriidijancio plieno, vario ir cinko ploksteliy yra numeriai: atitinkamai ,,1, ,,2* ir ,,7°.

1 lentelé. RF bandiniai ir spektry matavimo salygos

Nr. | Bandinys Anodo srové (mA) | Matavimo trukmé (min)
1 Neriidijanéio plieno plokstelé (= 70 % Fe + Cr) | 0,75 3

2 Vario (Cu) plokstelé 0,5 3

3 Cinko (Zn) plokstelé 0,5 3

4 Germanio dioksido (GeO,) milteliai 0,75 3

5 Kalio bromido (KBr) milteliai 1 3

6 Stroncio sulfato (SrSO,) milteliai 1 3

7 Sidabro viela (92,5 % Ag + 7,5 % Cu) 1 10

8 Alavo lydmetalis (> 97 % Sn + Cu) 1 10

eI f ;:..yuugeraz 35KV 09058.10

ay basic-unit

10 pav. Plastikinio mégintuvélio su milteliais ir bandiniy laikiklio padétis, kai RF bandinys yra milteliy pavidalo:
(a) vaizdas i$ priekio, (b) vaizdas i$ virSaus.

11 pav. Rentgeno fluorescencijos tyrimo bandiniai
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17. Rentgeno aparatas iSjungiamas. Bandiniy laikiklis jdedamas j savo vieta rentgeno
aparato priedy skyriuje (zr. 6b pav.). Keturios aliuminio plokstelés sudedamos j dézute (ja
reikia palikti ant stalo Salia rentgeno aparato). Visi deSimt *.mca faily, kurie buvo sukurti
atliekant 10, 13 ir 16 punktus, jraSomi j USB laikmeng arba iSsaugomi internetinéje talpykloje
(el. pasSte ir pan.) vélesnei analizei. Be to, kiekvienas i§ ty faily atidaromas su programa
»MCA Lab®, optimizuojamos asiy ribos (didziausias kanalo numeris turéty biiti mazdaug 500
arba maZesnis) ir, naudojant programos ,,MCA Lab* meniu komanda ,,File > Export Graph >
Save as type*, kiekvienas grafikas jraSomas j ,,Windows Metafile formato failg (*.wmf).
Pastarieji failai jkeliami i vieng Microsoft Word failg (maZiausiai po du grafikus viename
puslapyje), naudojant Word meniu komanda ,,/nsert > Picture > From File...”. Iterpiamos
trumpos grafiky antrastes, kad bty aiSku, kas pavaizduota kiekviename i§ deSimties grafiky.
Word failas atspausdinamas. Pastaba: Spausdintuvas, kuris S§iuo metu naudojamas
laboratorijoje, néra tinklo spausdintuvas. T.y. jis prijungtas ne tiesiogiai prie kompiuterinio
tinklo, o prie kompiuterio, kuris prijungtas prie kompiuterinio tinklo. Prie§ spausdinant reikia
isitikinti, kad tas kompiuteris yra jjungtas.

18. RF bandiniai sudedami j pirmin¢ pakuotg ir graZinami darbo vadovui arba laborantui.

19. Ant lapy su atspausdintais grafikais pasiraso darbo vadovas arba laborantas.
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