RTG praskova
difraktometrie

Detekee RTG zareni
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Moznosti detekce RTG zareni

M¢éfteni, detekce a registrace intenzity RTG zafeni je proces, pii kterém
dochazi k upln¢ absorpci rentgenového fotonu. K detekci fotontit RTG
zatfeni se bézné uzivaji tyto sekundarni projevy absorpce:

fotograficke uCinky

1onizace plynii

luminiscence

schopnost zvySovat elektrickou vodivost nékterych materialt

Podle toho lze rozdélit detektory RTG zateni do Ctyt zédkladnich skupin:
fotograficky film

ionizacni komora, proporcionalni detektory, Geiger-Miillerovy detektory
fluorescencni stinitka, scintilacni detektory

polovodicove detektory

Je moZn¢ provadét 1 dalsi ¢lenéni napt. podle absorbujiciho prostiedi (plyn,
pevna latka) nebo zpusobu konstrukce (detektory bodove, linearni, plosné).

Pti difrakci RTG zareni je nutna citlivost detektoru v oblasti vinovych
délek 0,5 - 2,5.10°19 m.



Registrace na fotograficky film

Vyznam této metody detekce je v dobé pocitacii velmi omezeny, ale u rady
metod ma stale sviyy velky vyznam minimalné do doby, kdy bude film
nahrazen vhodnym pozi¢né citlivym detektorem.

Fotograficky film se sklada z polyesterového podkladu, na kterém je
nanesena svétlocitliva zelatinova emulze (tloustka 10-20 pm), v niz jsou
rozptylena zrna AgBr (10°-10'2.cm™?). Citliva vrstva miize byt nanesena
jednostranné 1 oboustranné, v RTG technikédch se uptednostiuje
jednostranné naneseni (v pfipadé oboustranneho naneseni jsou difrakce pii
dopadu jiném nez kolmém zdvojeny). V zrnu, které absorbovalo foton,
dojde pfi vyvolani (metolhydrochinon) k redukci Ag. Z¢ernani Zelatinove
vrstvy je umérne poctu zredukovanych zrn na nepruhledné kovove stiibro.
Nezredukovany (neosvétleny) AgBr se rozpousti v ustalovaci. Intenzita
zCernani je tim vétsi, Cim vySSi byla intenzita dopadajicich RTG paprskau.
Pro dany fotograﬁcky material, zpusob vyvolani a vinovou delku RTG
svazku je hustota zCernani (D) funkci expozice (E), tj. souinu intenzity
dopadajiciho RTG zateni a expozicni doby.



S rustem absorbované energie se béZné stava, Zze n€ktera zrna AgBr
absorbuji vice kvant a tim hustota zCernani prestava byt zavisla na expozici.

Tento jev lze odstranit:

snizenim expozi¢ni doby

pouZzitim zeslabovacich folii se znamym absorpénim koeficientem
pouzitim rotujici clony, ktera zakryva rtizné casti filmu

Absolutni hodnoty hustoty z€ernani se stanovuji pomoci fotometru, kdy
veskera piesnost stanoveni zavisi na stabilité svételneho zdroje.
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Detektory RTG! zareni

Hlavni funkci detektoru RTG zafeni je zména jednotlivych RTG fotonti na
elektricke pulsy, kter€ je moZno zaznamenavat. Zakladnimi typy jsou
plynove detektory (proporcionalni), scintilacni, polovodiCové a germaniove
detektory. Dulezitymi charakteristikami vSech typu detektort jsou:

ucinnost
linearita
energeticka proporcionalita

rozliSeni



U¢innost detektoru

Uc¢innost (kvantova G¢innost) detektoru popisuje moznosti detektoru

v oblasti zaznamu RTG kvant, ktera na ného dopadaji. Idealni je stav, kdy tok
fotonti dopadajicich na snimac (I,)) je roven toku fotonli za snimacem (I)
Detektor by mél zaznamenavat charakteristické pulsy a zaroven by mél byt
neucinny ve sbéru nezadoucich zafeni (brzdné zatfeni, rozptylené fotony), které
prispivaji k pozadi, zvlasté na nizkych uhlech.

V tomto ohledu jsou velmi u€inné plynova proporciondlni detektory, protoze
plnici plyn ma nizkou absorpci pro vysokoenergetické zareni. Scintilacni a
polovodicove Si(Li) detektory jsou navrZeny tak, ze kratkovinné zafeni je
redukovano ménic¢em vhodné tloustky. V ptipad¢ scintilacni detektort je
diskriminace kratkych vinovych délek dosazena vhodnym fosforeskujicim
materiadlem, v ptipad¢ Si(Li) detektort je I'OZhOdll]lCl tloustka Si desticky.
Vétiina detektort j je optimalizovana na urcitou vinovou delku (Cu zafeni) a
pouziti kratSiho nebo delSiho zafeni ma za nasledek ztratu ucinnosti.




Linearita detektoru

Proces konverze jednotlivych RTG fotont na elektrické pulsy je extrémné rychly

- fadové nékolik mikrosekund. Pokud je vysoky tok fotonil, miize se stat, ze foton
ptichazejici do detektoru neni zaznamenan, protoze detektor jesté zpracovava
foton predchazejici. Doba potiebna pro registraci fotonu (pfeménu na elektricky
puls) se oznaduje jako mrtva doba detektoru (t). Cast fotontl, které nemohou byt
nalezit€ zpracovany, je popsana pojmem linearity detektoru. Jednotlivy RTG
foton s energii E, ktery vstoupi do detektoru, produkuje elektricky puls V, takze
fotony, které dopadaji na detektor v poctu I fotonli za sekundu vyvolaji vznik
napét’ovych pulsti v poCtu R pulsti za sekundu. Detektor povazujeme za linearni,
dokud trva pfima tmeéra mezi R a I.




Linearita detektoru

Jelikoz je detektor po urcitou dobu t "mrtvy", bude méfené mnozstvi pulsit R |
vzdy niz§i nez skute¢né mnozstvi pulst R;:

D¢lka mrtve doby je ovlivnéna fadou faktorti a rozliSuji se dva typy mrtveé doby:

"ochromujici" mrtva doba, kdy detektor je zcela zablokovan tak, Ze ptestane
detekovat

"neochromujici" mrtva doba, pii které¢ dojde ke ztratdm pi1 zaznamenavani pulsa,
pokud se zvysi tok fotontl, ale nedojde do stavu, kdy je detektor zablokovan

Oba typy mrtvé doby se vyznamné uplatiiuji u Si(L1) detektorti. Neochromujici
mrtva doba zpravidla ned¢la potize u scintilacnich detektort.

Primérna mrtva doba Cini:

200 us u Geiger-Millerova detektoru

0,23 us u scintilacniho detektoru s krystalem Nal (T1)
0,027 us u scintilacniho detektoru s krystalem YAP (Ce)



Energeticka proporcionalita detektoru

Jedna se o miru imérnosti vystupniho signalu detektoru k energii
dopadajiciho RTG kvanta. Velikost vystupniho signalu je zavisla na proudu
vzniklém v ¢itaci a tento proud je zavisly na poctu ioniza¢nich premén
vedoucich ke vzniku pulsu. Jestlize pocet ioniza¢nich prfemén bude tmérny
energii dopadajicich fotonu, velikost vystupniho napéti bude rovnéz tmérna
energii dopadajicich RTG foton.

Detektor bude proporcionalni, pokud je velikost vystupniho napéti detektoru
V tmérna energii E dopadajiciho fotonu.




RozliSeni detektoru

Je to schopnost detektoru rozlisit RTG fotony ruznych energii. V proporcionalné
pracujicim detektoru zplisobi RTG foton o energii E Vystupm puls o napéti V.
Prakticky budou fotony o stejné energii produkovat vystupni pulsy o stejném
napéti. Detektor dava na vystupu registrace impulsy rtizn€ amplitudy. RozliSovaci
schopnost detektoru je pak déana:

100vW

R(%) =

peak

kde W je FWHM kiivky distribuce pulsu z detektoru (ve voltech) a V ., je
maximalni napéti v distribuci pulsu.
Energeticke rozliSeni pro CuK  zafeni bude:

o scintilacni detektor Nal (T1) 50%
o proporcionalni detektor 15%
o polovodicovy detektor 3%
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Typy detektoru v RTG difrakci

Nejbeznejsimi typy detektorti v RTG praskove difrakei jsou: scintilacni
detektory, plynove proporcionalni detektory a polovodicove Si(L1) detektory.

Obeene plati, ze pro zareni s dlouhou vinovou delkou (;,mekka*, napr. Cr)
vykazuji proporeionalni a polovodicove detektory dobre parametry v rozliseni
(do 15%) a ucinnosti (kolem 90%). Pri kratkych vinovych delkach (Mo-lampa)
vykazuji nejlepsi linearitu a tcinnost scintilacni detektory.

U bézné vinove delky (CuK ) vykazuji scintilacni detektory dobré viastnosti
krome rozlisenti.

Table 5.3. Properties of Common X-ray Detectors

Scintillation Xe Sealed Gas Si(Li)

Property Cr Cu Mo Cr Cu Mo Cr Cu Mo

Quantum 60 98 100 S0 o0 75 90 95 80
effici o)

Linearity—loss Less than 1% Up to 5%
at 40,000 cf
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Plynove ionizacni detektory

Zzaklademi vsech detektortl je nadoba s tenkym, malo absorbujicim
vstupnim: okenkem a dvema elektrodami uvnitr. Detektor je plnén
vzacnymi plyna (argon, xenon). Vstupujici RTG kvantum je schopno
zpusoebit 1onizaci zpravidla neékolika stovek atomil vzacneho plynu. Pro
CuKa zareni (8,04 keV) je to 387 atomil xenonu nebo 227 atomil argonul.
Po urcite dobe budou vznikle ionove pary rekombinovat a prejdou zpet do
zakladniho stavu. V' pripade, ze je na elektrody vlozeno urcite napeti,
budou elektrony pritahovany k anode a vznikle iony ke katode a snizi se
tim rozdil potencialll. Velikost vznikleho napetoveho impulstrzalezi na
napeti mezi elektrodami. Zavislost poctu elektrontl vzniklych v komore
pusebenim RTG kvanta na napéti mezi elektrodami 1ze vyjadrit graficky.

12



Plynové ionizacni detektory

Jsou-l1 hodnoty V menSi nez V, bude ¢ast elektront a 1onti rekombinovat jeste
pfed zachycenim na elektrodach. V oblasti napéti V-V, dopadnou vSechny
elektrony na anodu a iony na katodu - jejich pocet zavisi pouze na poctu
absorbovanych RTG fotonil. V oblasti, kde je napéti mezi elektrodami vyssSi nez
V,, budou mit volné elektrony dostateCnou energii, aby na cesté k anod¢
ionizovaly dalSi atomy plynu a probiha tzv. lavinova ionizace. Koeficient

plynoveho zesileni (A) udava kolikrat vice pari dopadlo na elektrody nez vzniklo
pti dopadu RTG kvanta.

Zavislost velikosti impulst
U (hodnoty jsou pocty
elektront, které vznikly pfi
pusobeni RTG zateni
vyznacenych typll) na
napéti V mezi elektrodami
detektoru.
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lonizacni komora

Ioniza¢ni komora pracuje v oblasti
V,-V, (A = 1), 1onizac¢ni proud je
umerny energii svazku RTG kvanta.
Napéti nutne k dosazeni nasycencho
proudu zavisi na intenzité zareni.
Citlivost komory zavisi na vinové
delce a stejné tak 1 absorpci zateni

v plynu. K plnéni se pouziva tézkych
vzacnych plynl (Ar, Kr). Jednotlivy
foton vyvolava velmi slaby impuls, a
proto se pouziva jen pro velmi
intenzivni svazky.
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Proporciondlnt a Geiger-Mitlleruy: detekion

Detektory, které pracujici v oblasti V,-V;, se oznacuji jako proporcionalni. Pocet
vzniklych part elektron-ion je umérny kineticke energii RTG fotonu. Pokud je
koeficient plynového zesileni konstantni je elektricky napét'ovy impuls na vystupu
umérny absorbovane energii fotonu a detektor dovoluje rozlisit impulsy fotonti s
rliznymi energiemi.

Pripadny vznik lavin elektronu je v proporcionalnim detektoru lokalni zalezitosti -
vznikaji v te€ Casti, kde byl foton pohlcen. Vyhasnuti lavin probéhne aniz by se
rozsifili do celeho objemu. Koeficient A neni timto procesem ovlivnén. Pokud je
napéti na elektrodach vyssi nez V, jsou impulsy Castic s riznou ioniza¢ni schopnosti
stejné. Plynové zesileni Geiger-Miillerova detektoru je kolem 107. Oblast V,-V, se
oznacuje jako omezené proporcionalni. Vyboj se zde nesiti v celém objemu a
detektor je schopen registrovat novy foton diive nez Geiger-Miillerhiv.
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Pevnolatkoveé detektory — fluorescencni stinitka

Pt1 ozateni nékterych latek RTG fotonem muze dojit k uvolnéni elektronti

z valencniho pasu a prechodu do pasu vodivostniho a pti zpétném piechodu
muze vzniknout viditelné zafeni. Tento jev se pak vyuziva k visuelni
detekci RTG svazku. Jako fluoreskujicich latek se pouziva napt. wolframan
vapenaty, kfemicCitan zineCnaty nebo sirnik zine¢naty. Ackoliv existuje
zavislost mezi intenzitou fluorescence a intenzitou dopadajiciho svazku,
pouziva se fluorescencnich stinitek hlavné pfi justaci pristroju.
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Scintilacni detektory

V' scintilacnich detektorech je prevod RTG fotonu na elektricky impuls
dvojstupnovy proces. Prvnim krokem je vznik zablesku (emise svetla) na
vhodnem krystalu a druhym krokem je uvolnevani elektronti na fotonasebici a
jejich detekee a prevod na elektricky impuls.

FFoton, dopadajici na uzemneny scintilacni krystal detektoru, uvolnit elektron,
ktery pri pohybu krystalem privede do excitovancho stavu desitky atomil.
Zpetny prechod do zakladniho stavu je deprovazen emisi svetla, jehoz vinova
delka nemusi nutn€ lezet ve viditelne oblasti, ale musi byt vhiodna k uvelnovani
clektronti z fotokatody.

Be WINDOW
N -—23 4mm x 1 mm Nal{Tl}) CRYSTAL
/~PHOTOCATHODE ’;— PHOTOMULTIPLIER
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Scintilacni detektory

ScintilaCnim krystalem emitovany foton dopadne na svétlocitlivou katodu a
uvolni z ni urCity pocet (n) fotoelektronii. Tyto dopadaji na nejblizsi dinodu
(parabolicka elektroda) a kazdy fotoelektron vyprodukuje jisty pocet R
sekundarnich elektronii. Na druhou dinodu dopada jiz nR elektront, na tieti nR?
elektronii atd. Pti poctu dinod m vzroste pocet primarnich elektronti na nR™, kde
R™ je koeficient zesileni fotonasobice. Mezi jednotlivymi dinodami je udrzovano
napéti 100 - 200 V a na vystupu z fotonasobice je impuls napéti pfimo tmérny
energii absorbované¢ho RTG fotonu. V béZnych detektorech je pocet dinod 8-15 a
koeficient zesileni je 107-108.

PHOTO’?ATHODE DYNODES ANODE o, aNAL

//TO PREAMPLIFIER

PM TUBE
HY = +1000 V
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Scintilacnr detektory

Jako scintilacniho krystalu se nejcastéji pouziva krystal Nal aktivovany 1% TI.
Thalium vytvari v pasové struktuie krystalu hladinu necistot, tzv. fluorescencni
centra. Pro nizkoenergeticka RTG zafeni (3-20 keV) neni tento krystal vhodny a
alternativn€ se pouzivaji monokrystaly YAIO, aktivované Ce (YAP:Ce). Tento
krystal miize byt v ten¢i desticce a je mnohem stabilng;si. Podstatny je i rozdil

v délce scintilanich zableskt - u Nal je to 230 ns, u YAP je to pouze 27 ns.
Maximalni intenzita fluorescen¢niho pasu Nal je na vinové délce 410 nm, u
krystalu YAP 350 nm. Fotokatoda v scintilacnich detektorech je zpravidla
antimon-cesiova.
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Polovodicove detektory,

V téchto detektorech je jednostupniova detekce RTG fotonu provadéna pevnou
latkou, ve které dokaze dopadajici kvantum generovat dvojici nabojii a ty jsou
schopny rychlého pohybu k elektrodam, kde vyvolaji elektricky impuls. Tato pevna
latka je umisténa mezi dvéma elektrodami pod vysokym napétim. Je to vlastné typ
tonizacni komory, ktera je misto plynem vyplnéna krystalem. Pouzity krystal musi
mit v zdsad¢ tyto vlastnosti:

vysoky odpor, ktery zajistuje sbér nabojii polem vysokého napéti a snizuje Sum ze
zbytkovych proudi

dovoluje prodlouzit dobu Zivotnosti vzniklych nabojl

umoznuje vysokou pohyblivost naboj

ma malou Sifku zakdzan¢ zony (pfedpoklad dobrého energetického rozliseni)
velkou absorpcni schopnost

Témto podminkam vyhovuji polovodicove materialy jako kifemik a germanium.
Tyto materialy jsou zpravidla driftovane lithiem, které napomaha k zachytu
dopadajicich fotont. Jejich stabilitu je vSak nutno zajistit teplotami kapalného
dusiku.
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PolovodiCove detektory

S1(L1) detektor je tvoren na strané
dopade RTG kvanta monokrystalem
p-typu a tzv. Schootkyho bariérou (p-i-n
dioda), na opacném konci je vysoka
koncentrace Li atomt a krystal tvofi
oblast n-typu a samotny kontakt je zlaty.
Ktemikovy krystal ma tloust’ku nékolik
mm a je pod napétim 300-1000 V. Pii
vstupu RTG fotonu dojde ke vzniku
mraku elektronovych part, jejichz pocet
je primo umérny energii-dopadajiciho
kvanta. Elektrony jsou pak smérovany
diky rozdilu potenciali ven z krystalu na
Citaci obvod. Na rozdil od jinych typu
detektort, neexistuje zde Zadné vnitini
zesileni, takze vystupni signal je velmi
slaby.

—.—1 l+ 0.1 um Si dead layer

Schottky
Barner

Contact

4 to 16 mm diameter
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Polovodicove detektory,

Vyhodou téchto detektorli je moznost ptipojeni na vicekanalovy analyzér,
vysoka tcinnost ve sbéru pulst a velke thly pii sbéru dat. Nevyhodou je
dlouh4 mrtva doba.

S1(L1) krystaly pracuji spolehlivé v oblasti as1 2-20 keV. V kratkovinné
oblasti vSak ztraceji na u€innosti a jsou nahrazovany krystaly Ge(L1).
Podminkou je uziti vysoce Cistého germania, v opaéném pripad¢ se
radikalné zvySuje mobilita Li.

Problém chlazeni kapalnym dusikem 1ze odstranit pfi1 pouziti teluridu
kadmia, ktery je schopen pracovat pii1 pokojove teploté, ale jecho nevyhodou
je pomeérne vysoky-Sum.
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Detekeni retezec

V detektorech, kde je ndboj na anod¢ umérny energii fotonu, 1ze pomoci vhodné
elektroniky tfidit pulsy podle velikosti. Zpravidla tento obvod pracuje ve dvou reZimech:

je nastavena zakladni hladina K, a registruji se pulsy pouze vyssi nez je tato minimalni
amplituda. Jedna se o diskriminator impulsil a reZim je oznacovan jako integralni.

amplitudova analyza vybira ze vSech pulst jen ty, které lezi ve volitelném intervalu K-
K,. Tim lze napt. efektivné snizovat pozadi signalu. Pokud se kanalem kontinualné
posunuje ziskame Cetnost pulsii v jednotlivych intervalech a celé spektrum miizeme
oznacit jako energeticke. Pro toto méteni se zpravidla pouziva vicekanalovych
amplitudovych analyzator(, kde kazdy interval ma sviij vlastni kanal a méfeni probiha
soucasné.

Y5590 490 447475 970, .90555575.

- —pm
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Detektory RTG zareni

Tri zakladni typy detektortl v provedent firmy Philips.

Mini proportional detector PW3011/10

Mini prop.

Max. linear countrate 500.000 ¢/s
Max. countrate 750.000 ¢/fs
Max. background noise 2¢/s
Energy resolution 19%
Efficiency (Cu K-alpha) 93%
Min. lifetime 10" counts
Detector window {hxw) 20x25 mm

“The countrate over the total energy range

Scintillation

500.000 ¢fs

1.000.000 cfs

8c/s :

45% 180-250 eV
93% near 100%
5 years

8X26 mm 2x12 mm
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Polohoye citlive detektory

Tyto detektory se zacaly vice uplatiiovat aZ v 80-tych letech minul¢ho stoleti.
Polohove citlivé detektory (PSD) mizeme je rozdélit na dva zakladni typy:

linearni
plosné
Jejich vyhodou je pomérné rychly sbér dat pi1 pomérné slusné kvalité rozliSeni.
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Einearni PSID

Tyto detektory se pouzivaji k detekci RTG difraktovaného zareni na béznych
difraktometrech. Jsou schopny zaznamenavat rozsah 5-100° 20, v zavislosti na
typu konstrukce.

Dopadajici foton ionizuje plyn v detektoru (Ar-CH, nebo Kr-CH,). Elektrony
dopadaji diky vysokému elektrickému potencialu na nacitaci vlakno, kde je
indukovan elektricky signal. Ten bézi na ob¢ strany vlakna, kde je detekovan a

z Sasového rozdilu je stanovena piesna poloha. Uhlové rozliseni téchto detektort
je zavislé na vzdalenosti od vzorku a pohybuje se mezi 0,15°-0,06° FWHM 20.
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Plosne detektorny,

Jednodussim typem téchto detektort jsou tzv. mozaikové detektory, coz
jsou vlastné miniaturni detektory usporadané do plochy. Velikost
jednotlivych detekénich bodu je kolem 1 mm a slabym mistem jsou
necitlivé oblasti mezi sousedicimi detektory. Hlavnim kritériem u téchto
detektort je velikost detek¢niho bodu a jejich pocet. Jejich uhlove rozliSeni

je zpravidla velmi Spatné (0,3°).
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Plosnc detekiory

Proporcionalni nemozaikové polohové citlive detektory mohou mit konstrukci
ze tii paralelnich soustav rovnobéznych dratku (vzdalenych 1-2 mm) ve
vhodném plynném prostiedi. Dvé krajni soustavy jsou katody a stfedni tvori
anodu. Potencidl mezi elektrodami je kolem 1 kV. Dopadne-li do bodu x-y
foton, vzniknou na nejblizsich katodovych a anodovych dratech napét'ové
impulsy a podle poklesu jejich amplitudy od mista dopadu 1ze urcit misto x-y
dopadu. Tyto detektory jsou ekvivalenty mozaiky az s 65 000 body.

2.katodova
Qs5nNOva

anodova
osnova

1. katodc)va
osnova

W%/ﬂ%ﬂ
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Plosne detektorny,

Televizni dvojrozmérné detektory pracuji na principu premény fotonu na viditelné
svétlo (luminofor ZnS nebo Gd,0,S). Zablesky jsou pak vlaknovou optikou
pievadény na fotokatodu. Zde se kvanta absorbuji a vznikaji volné elektrony,
jejichz proud je zesilovan. Ty pak dopadaji na luminiscencni stinitko, kde opét
dochazi k pfevodu na viditeln€ svétlo a to je vedeno na snimaci televizni
elektronku.
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Plosne detektorny,

Zobrazovaci desky (imaging plates) jsou plosne detektory zaloZen¢ na principu
"pamétovych" luminofort. Dopadajici fotony vytvareji na deskach latentni obraz,
ktery je sniman pomoci He-Ne laseru. Jako luminofory se pouzivaji halogenidy
baria aktivovane europiem. Vyhodou téchto detektort je nizkéd uroven Sumu,
rozliSovaci schopnost kolem 0,2 mm a moznost detekce vysokych intenzit.
Nevyhodou je cena a nizka rychlost - jsou vhodné k detekci pomalu se ménicich
obrazi.
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