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Fyzikalni praktikum 4

Emisni spektrum rtg zareni a Comptoniyv

jev

Cile tlohy

Naméreni spektralniho slozeni rtg zareni pomoci difrakce na monokrystalu, Studium za-
vislosti spojitého a brzdného zareni na napéti rentgenky a typu terce. Méreni zavislosti
energie charakteristickych c¢ar na protonovém cisle a oveéreni Moseleyho zédkona. Urcenf
Comptonovy vinové délky.

Teorie

Dopadajici elektron vybudi v materidlu antikatody rtg zareni, jehoZ spektrum ma spojitou a
¢arovou slozku, obr. 1l

intenzita

—

vinova délka

Obrazek 1: Spektrum rtg zareni jako soucet spojitého a charakteristického spektra.

1. Brzdné zareni

Spojité slozka rtg spektra vznikd zabrzdénim dopadajictho elektronu v materidlu antikatody
— brzdné zdreni. Energie fotonu brzdného zareni je maximalni, pfeméni-li se cela kineticka energie
dopadajiciho elektronu na energii fotonu. Pro minimélni vlnovou délku (hranu) spojitého spektra

plati
~ he 11,2394

)\min - ~

eU U
kde U je urychlujici napéti v rtg lampé. Maximalni intenzitu méa brzdné zareni pro vinovou délku
zhruba od 1,5 Apin do 1,8 Apin (hodnota zavisi i na typu rentgentky).

, [kV, nm] (1)

2. Charakteristické zafeni
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Obrazek 2: Schéma pfechodu elektront vytvarejicich charakteristické ¢ary. Energie slupek jsou
uvedeny pro méd (Z = 29).

Carové slozka rtg spektra — charakteristické rtg zdreni — vznikd nésledujicim procesem. Elek-
tron dopadajici na antikatodu vyrazi z hluboké slupky elektronového obalu atomu antikatody
elektron a atom se tak ionizuje. Na volné misto v elektronovém obalu prejde elektron z vyssi
slupky a prebytek energie se vyzari jako foton rtg zafeni, jeho energie je rovna rozdilu energii po-
¢ate¢niho a koncového stavu prechézejiciho elektronu. Tyto prechody se realizuji mezi dvojicemi
stavili, pro néz plati vybérova pravidla

AL =41, AJ =0, %1, (2)

kde L a J jsou kvantova ¢isla termu. Nékteré z téchto pfechodt jsou znazornény na obr. Bl ééry
vzniklé prechody elektronu do téze slupky (napt. K) vytvareji sérii K. Uvnitf série se ¢ary rozlisuji
pismeny «, 3, ... podle toho, ze které slupky elektron presel.

Zavislost energie hladiny s hlavnim kvantovym ¢&islem n na protonovém &isle Z je pfiblizné
popséna vztahem

1
Ep=—Er(Z —0)"—, (3)

kde o je stinici koeficient hrubé aproximujici mezielektronové interakce a Fr = gégf; = 13.6€V je

Rydbergova energie. Energie pfechodu mezi hladinami s kvantovymi ¢isly ni a ne je pak popsan
Moseleyho zékonem

E = ER(Z —0)* <i2 — %) . (4)

ny
Napiiklad ¢ara Ka vzika pfi prechodu elektronu mezi hladinami n; = 2 a no = 1.
Intenzita charakteristické ¢ary je dana empirickym vztahem

I =ClIs(Ug—Up)", (5)

kde Uy, je ionizaéni potencial k-té slupky, 14 a Uy je proud a napéti na rentgence, C' je konstanta
a n nabyva hodnot mezi 1,5 a 1,75.

3. Absorpce a filtrace zafeni

Absorpce rtg zafeni probihé prevazné pohlcenim fotonu elektronovym obalem pii soucasné
ionizaci atomu (fotoelektrickd absorpce). V zavislosti absorp¢niho koeficientu latky na vinové
délce rtg zareni se vyskytuji nespojitosti (absorp¢ni hrany). Poloha absorpéni hrany ve spektru
odpovidéa ionizac¢ni energii slupky v elektronovém obalu. Je-li energie absorbovaného fotonu mensi
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neZ napr. ionizacni energie slupky K, slupka K se nemiiZe ionizovat a absorpce probihé jen ionizaci
jinych slupek v obalu. Zvétsime-li energii fotonu tak, Ze je vétsi nez ionizacni energie, slupka K se
miiZe ionizovat a absorpce latky se skokem zvétsi. Z polohy absorpéni hrany ve spektru lze tedy
zjistit ionizacni energii slupky.

4. Rtg fluorescencni spektroskopie

Energie absorbovaného rtg zareni se muze uvolnit ve formé sekundérniho charakteristického
zatfeni. Vlnové délky charakteristickych ¢ar v emisnim spektru rtg zafeni jsou dény elektronovymi
prechody mezi hlubokymi slupkami elektronového obalu. Energie téchto prechodi jsou charak-
teristické pro atomy daného prvku a pouze velmi malo ovlivnény elektrony ve valenéni slupce,
t.j. chemickymi vazbami. Mefenim energie ¢ar v emisnim spektru je tedy moZzné snadno pro-
vést kvalitativni chemickou analyzu daného materialu. Tohoto vyuZivd metoda rtg fluorescenéni
spektroskopie (XRF — x-ray fluorescence spectroscopy). K buzeni emisniho spektra se nepouziva
elektronovy svazek jako v rentgence, ale zkoumany material se ozafuje rtg zafenim o vhodné vl-
nové délce. Z predchoziho odstavce plyne, ze mohou byt detekoviny pouze takové prvky, jejichz
energie absorp¢ni hrany je mensi nez energie budiciho zéfeni. U tézkych prvkia se mohou méfit i
charakteristické ¢ary série L nebo i vyssi; v tomto pfipadé musi byt energie budiciho zatfeni vétsi
neZ absorp¢ni hrana prislusné slupky.

5. Comptoniv rozptyl

Pri Comptonové rozptylu dochézi k neelastickému rozptylu rentgenového fotonu na elektronu.
Energie fotonu se pii tomto rozptylu ¢asteéné pieda v kinetickou energii elektronu. Ubytek energie
je zévisly na zméné sméru pohybu fotonu pfed a po rozptylu. Zméni-li se smér fotonu o thel «
prodlouzi se vlnova délka fotonu o velikost

AN=)N - )\=

o (1 —cosa), (6)

kde A je vlnova délka piivodniho zafeni, N rozptyleného zareni a miec je Comptonova vlnova délka.

Postup méreni

detektor

rtg svazek

analyzator

Obréazek 3: Schéma energiové citlivého méfeni s krystalovym analyzatorem.

Spektrum se méfi pomoci difrakce kolimovaného zafeni na monokrystalu (analyzatoru), viz
obr. @ P#i daném thlu 6 mezi dopadajicim zafenim a krystalografickou rovinou dochazi na této
roving k difrakci pro vinovou délku spektra, pro niz je splnéna Braggova difrakéni podminka
(kubické krystaly)

2asinf = A\WN, N=hr2+k>+12. (7)

Zavislost difraktované intenzity na thlu # naméfend otaCenim krystalu se tedy d& prevést na
zévislost intenzity zéfeni na vlnové délce. Pfitom je tfeba uvazit vliv superpozice vyssich radu
difrakce na analyzatoru.
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Budeme tedy mérit spektrum jako zévislost intenzity na Braggové thlu analyzétoru, ktery
poté prepocteme na vlnovou délku. Zavislosti proméfime pro sérii napéti na rentgence a proudem
ji protékajicim. Analyzujeme zévislosti minimélni vlnové délky a maximéalni intenzity spojitého
spektra, a maxim charakteristického spektra. Provedeme méfeni s vloZzenym niklovym filtrem a
analyzujeme jeho vliv na spektrum.

Pro zpfesnéni mérené intenzity je tieba vzit v itvahu mrtvou dobu detektoru 7 podle vztahu

No

N=—"—
1—7’N0,

(®)

kde N je skutecna intenzita a Ny je méfena intenzita (Getnost pulsii za sekundu).

Rtg fluorescen¢ni spektrum se méfi pomoci polovodi¢ového (kfemikového) detektoru, ktery
méii pfimo zavislost poc¢tu rtg fotont na jejich energii. Tento detektor je dioda zapojena v zaveér-
ném sméru a v klidovém stavu tedy neprotéka zadny proud. Rtg foton, ktery dopadne do oblasti
PN prechodu, vybudi elektronové-dérové pary a zpusobi tak proudovy puls. Pro zvétSeni ii¢innosti
detektoru se pouziva dioda s rozsifenou nedopovanou (intrinsickou) vrstvou uvnitt¥ PN piechodu,
tzv. PIN dioda. Pocet vybuzenych paru je pfimo tmeérny energii dopadajiciho fotonu, ktera se
tak da urcit z amplitudy proudového pulsu. Ovladaci program uklada data ve formé histogramu
— rozdéli mefitelny rozsah energii na intervaly (typicky na 512). Vztah mezi amplitudou pulsu
a energii fotonu zavis{ na nastaveni vycitaci elektroniky. Energie fotonu je linearni funkei poradi
intervalu n

E =an+b. 9)

Koeficienty a a b uréime z méfeni energii emisnich ¢ar Ka a KB znamého materialu (napiiklad
médéného plechu). Se znamymi koeficienty mitizeme potom prevést méfeny rozsah na energii do-
padajicich fotonu.

Rozliseni pouzitého fluorescencéniho detektoru je asi 150 eV. Pro mékké zareni s energiemi pod
cca 2keV se uz neda smysluplné rozlisit jednotlivé prvky. Navic se v této oblasti mékkého zareni
prekryva velké mnozstvi charakteristickych ¢ar: ¢ary série K pro prvky lehéi nez fosfor (ptispévek
atmosféry), L série prvka lehéich zirkonium, M série téz8ich prvka. Oblasti mékkého zéareni se
proto nebudeme zabyvat.

Postup méreni Comptonova rozptylu je nepfimy a je zaloZzen na méteni rozdilu absorpce dopa-
dajiciho a rozptyleného rentgenového zareni. Detailné je popsén v manualu k zaiizeni PHYWE.

Experimentalni vybaveni

Rtg zdroj s mé&dénou a molybdenovou antikatodou, goniometr, analyza¢ni monokrystal LiF (miiz-
kova konstanta 4,028 A, rovina povrchu (001)), ionizatni detektor rtg zafeni (mrtva doba 7 =
90 us), energiové disperzni detektor (PIN dioda), fidici pocitace.

Doporuceny postup a tkoly pro méreni
Student m4 tfi tydny na provedeni méfeni. Doporuceny postup:

e Prvni tyden — méfeni spektralniho sloZeni rtg zafeni rtznych rentgenek v zavislosti na pa-
rametrech rentgenky, zejména na napéti mezi katodou a anodou a také na druhu terce (k
dispozici je médéna a molybdenova lampa). Ovéite zavislost polohy hrany spojitého spek-
tra na budicim napéti, urcete Planckovu konstantu. Ovérte empiricky vztah pro zéavislost
intenzity emisnich ¢ar na napéti, uréete hodnotu exponentu.

e Druhy tyden — méfeni spektralniho slozeni rtg. flurescencniho zéfeni pro rizné materialy.
Charakteristické ¢ary jednoho prvku pouzijte ke graduaci skaly energiové disperzniho detek-
toru (napiiklad méd, jejiz spektrum bylo méfeno vyse). Ovéreni Moseleyho zékon pro ¢ary
série K a L. Urceni stinictho koeficientu.
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e Tteti tyden — Comptoniiv jev. Zméfte posun vinové délky pro nékolik rozptylovych thli (na-
priklad o = 45°,60°,75°,90°,105°), ovéite Comptonuv vztah a uréete Comptonovu vinovou
délku.

Vystupem praktika budou prezentovany vyucujicimu naméfené zavislosti ve formé grafi a

namérené hodnoty, véetné odhadu nejistot, pokud je to mozné a vhodné.
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2004.

Pi#ilohy navodu

1. Navod k ovladéani difraktometru Phywe.
2. Néavod pro difraktometr Phywe — méfeni Comptonova jevu.

3. Ovladani programu pmasb pro energiové disperzni detektor.



Navod na ovladani rtg. difraktometru Phywe

Struc¢ny popis zarizeni

Difraktometr Phywe je maly stolni difraktometr s 35 W rentgenkou zkonstruovanym pro tcely skolniho
rtg praktika. Box s prihlednym pfednim panelem umoZiuje zasunout zleva modul s rentgenkou (méame
zakoupenu médénou a molybdenovou rentgenku). Do experimentalniho prostoru je mozné umistit goniometr,
ktery umoziuje rotovat se vzorkem (tzv. w-scan) a s ramenem se ioniza¢nim detektorem (tzv. 26-scan), nebo
film & energiové disperzni polovodicovy detektor pro detekci fluorescenéniho spektra. Celni spodni panel
obsahuje ovladaci prvky pro manualni ovladani difraktometru, a sériovy port pro pripojeni kabelu k ovladani
zal{zeni pomoci pocitace. V horni ¢ésti je displej zobrazujici intenzitu méfenou detektorem nebo aktualni
polohy motorkii.

Rentgenka a spusténi zareni

Zapnuti zareni vyzaduje zavieni dvifek pracovniho boxu a jejich uzamknuti otoénym knoflikem. Pre-
pneme indikator funkce na napéti, kulatym cifernikem oto¢ime na zZadanou hodnotu a potvrdime tla¢itkem
Enter (vpravo od ciferniku). Pfepneme indikator funkce na proud, zménime hodnotu kulatym cifernikem a
potvrdime Enter. Zafeni zapneme tla¢itkem HV ON (a stejnym tla¢itkem ho i vypneme). Po zapnuti zafeni
se rozzali zhavené katoda na rentgence — muZzeme ji pozorovat za olovnatym sklem.

Maximélni napéti na rentgence je 35 kV, maximélni proud 1 mA. Po dlouhodobé ne¢innosti rentgenky
vyrobce doporu¢uje nejdiive pustit rentgenku na 25 kV a 1 mA po dobu 10 minut.

Detektory

1. Toniza¢ni detektor v goniometru

Detektorem zafeni je samovy¢erpajici halogenova ioniza¢ni trubice (pocita «, 5 i v zafeni). Mrtva doba
detektoru je 7 = 90 ps, maximalni pocet pulst za sekundu je 8192 (14 bitii). Nenechavejte detektor
v primarnim svazku (tj. pfimo naproti vystupu z rentgenky) — silna intenzita by mohla detektor
poskodit! Poznamka: Pii velké intenzité je tieba pouZit vzorec pro korekci na mrtvou dobu 7
N=_No ,

1-— TNQ
kde Ny je naméfeny pocet pulsi.
2. Polovodicovy detektor

Rtg fluorescen¢ni spektrum se méri pomoci polovodicové (kifemikové) PIN diody. K difraktometru mi-
Zeme pripojit detektor Amptec s vlastni elektronikou a ovladacim programem pmasb na pocitaci s ope-
rafnim systémem OS2/Warp. Ovladaci program spustime ikonou pmasbJan27 a data se ulozi do adresare
D:\home\OC. Detektorem snimame fuorescen¢ni zareni v opa¢ném sméru nez primarni. Dostatetna hodnota
napéti a proudu rentgenky pro vybuzeni fluorescence je 35 kV a 0,2 mA; pfi vys$s8im vykonu dochézi k zahl-
ceni detektoru. Nepouzivame kolimator - vyuZzivame plny svazek. Pouzity detektor snese pouze malé
intenzity rtg zafeni proto nesmi byt v zddném piipadé méfren primy svazek z rentgenky!

Ovladani goniometru

Goniometr umoziuje rotovat vzorkem a s detektorem (oboji s krokem 0,1°), a to bud nezévisle, nebo sou-
¢asné v poméru rychlosti 2:1 (tzv. zrcadlovy neboli spekularni sken). Goniometr miZzeme ovladat manualné,
nebo pocitacem.

Manudlng ovldddni je jednoduché: pfepneme na pohyb danym motorkem, a kulatym cifernikem otoc¢ime na
hledanou polohu. Sken mutzeme nechat provést automaticky: nejdiive pomoci Gate nastavime dobu méfeni
v jednom kroku, pak nastavime typ skenu, rozsah a krok, a tla¢itkem Start spustime méfeni. Mé&fenou
intenzitu odecéitame na displeji.

Ovlddani pocitacem obsahuje grafické uzivatelské prostiedi, které nastavuje v8echny parametry zafizeni
(véetné zapnuti a vypnuti rentgenky), a umoziuje provadét skeny motorky, kreslit graf pribéhu intenzity
a ulozit naméfena data do souboru. Pouzivi se k tomu program Measure na pocitaéi pripojeném sériovym
kabelem (notebook). Béhem pocitac¢ového ovladani je ignorovano manualni ovladani. Naméfena data ulozime
do textového souboru z menu Measurement — Export data.
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Related topics Equipment
Compton effect, Compton wavelength, rest energy, absorption,  X-ray basic unit, 35 kV 02058.99 1
transmission, conservation of energy and momentum, X-rays, the  Goniometer for x-ray unit, 35 kV 02058.10 1
Bragg equation. Plug-in module with Cu X-ray tube 02058.50 1

Counter tube, type B 09005.00 1
Principle and task . Lithium fluoride crystal, mounted 09056.05 1
Compton scattering is to be achieved by directing an X-ray beam  Compton attachment for x-ray unit, 35 kV 08058.04 1
against a piece of plastic. The portions of the scattered X-rays at Recommended accessories:
various angles is to be measured with a counter tube.  Software x-ray unit, 35 kv ] 14407.61 1
Measurements are to be made with an absorber positioned in  Data cable, 2 x SUB-D, plug/socket, 9 pole 14602.00 1

front of and behind the scatterer, so that the Compton wavelength
can be determined from the varying infensity attenuation of the
X-rays at different wavelengths, using a premeasured transmis-
sion curve.

Fig. 1:  Experimental set-up for 90° Compton scattering.
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17 Compton scattering of X-rays

Problems

1. The transmission of an aluminium absorber is to be deter-
mined as a function of the wavelength of the X-rays by means
of Bragg scattering and the measured values plotted graphi-
cally.

2. A scafterer is to be used and the intensity of the X-rays scai-
tered at different angles determined. The intensity attenuation
which occurs on placing an aluminium absorber in front of,
and behind, the scatterer is to be determined for the same
angles as previously, and the different transmission coeffi-
cients then calculated.

3. The different transmission coefficients and the transmissicn
curve are to be used to determine the changes in wave-
lengths.

4. The Compton wavelength for 90° scattering is to be deter-
mined and compared with the theoretical value.

Set-up and procedure

Fart 1: Determination of the transmission of aluminium

Fix the diaphragm tube with 2 mm diameter aperture in the X-ray
outlet cylinder of the plug-in module that is to be used. With the
X-ray unit swiiched off, connect the goniometer to the SUB-D
socket in the base plate of the experimenting area. Fit the counter
tube in the counter tube holder to the stop and screw it tight.
Connect the counter tube cable to the BNG socket in the base
plate of the experimenting area.

Set the counter tube holder to the right stop and the goniometer
with mounted LiF crystal in the middle position. Lock each of
them in these positions.

The following settings are recommended:

— Anode voltage U , = 35 kV: Anode current I, = 1 mA
Determine the pulse rate N,(#) of the X-rays reflected by the
crystal in angle steps of 0.1° between the glancing angle & =
{7.5-9.5)°, by means of synchronized rotation of the crystal and
the counter tube in the angular relationship 2:1. Use a measuring
time of 100 s.

Fig.2:  Schematic representation of the 80° Compton scatter-
ing arrangement.

GM-tube

absorber position2 —¥

-

absorber position 1 scatterer

72 25417

Insert the aluminiurn absorber between the X-ray outlet and the
crystal and repeat the above procedure 1o measure the pulse rate
Ny (8).

Calculate the wavelength X as a function of the glancing angle +,
using the Bragg equation:

2d sin ¢ = n A (lattice constant 4 = 201.4 pm} (1

If the measured number of pulses is N, then the relative error of
the measurement is given by the ratio:

AN VN 1
NN VN @

VN

At high pulse rates N, because of the dead time 7 = 90 us of the
counter tube, not all incoming photons are recorded. The true
pulse rate N* must therefore be determined by means of the rela-
tion:

N
N* =
1—7N ®)

The cotrected pulse rates can now be used to calculate the trans-
mission values as a function of wavelength A and plot them
graphically {Fig. 43,

Fart2:  The determination of Compton scattering

Remove the crystal and replace it with the plastic scatierer.

Position this at an angle of 135° (see Fig. 2). Replace the

diaphragm tube with d = 2 mm aperture with the one with d =

5 mm aperture. Turn the counter tube to 90° and measure the

pulse rates, using the following set-ups:

N,» with plastic scatterer but without the aluminium absorber

N, with plastic scatterer and with the aluminium absorber in
position 1

N4 with plastic scatterer and with the aluminium absorber in
position 2

For the measurement of N, clamp the absorber on the rods of

the counter tube holder.

Fig. 3: Momentum relationships in Compton scaitering (p,/p, =

photon momentum beforefafter collision, m -7 = electron
momentum after collison.
N —
my

Free electron

Phywe Series of publication ¢ Handbook Physics « X-Ray Experimenis « @ PHYWE SYSTEME GMBH « D-37070 Géttingen

Sy

mrevy

ey

Ewm

L4

. . _.v




4

Compton scattering of X-rays 17

To obtain the necessary exactitude, use a measuring time of 3 x
100 s for each measurement and take the mean value for the cal-
culation of the transmission coefficient. If necessary, the dead
time and background radiation must be taken into account to
obtain the real pulse rates N,

Note: Never expose the counter fube to primary radiation for a
tonger length of time.

Theory and evaluation

A schematic representation of the scattering geometry of the
Compton effect is shown in Fig. 3. The incident photon suffers a
loss in energy when it is scattered from its original direction under
scatiering angle «, while the free electron is emitted under
angle g from the collision point with a gain in energy.

From the principle of conservation of energy and momentum
(and taking the relativistic electron mass into account), a change
in the wavelength A of the scattered photon as a function of the
scattering angle finally occurs:

AA = —n% (1 — cose) = Elfnigcsin2 (g) | 4)
where:
Planck's constant h =6.626.1034s
The velocity of light ¢ =2.998. 108 m/s

The rest mass of the electron my =9.109 - 10 kg

The change in” wavelength for 90° scattering is calied the
Compton wavelength, and contains the energy:

h-c

En::h'fc: A

= mgcZ; A, = miuc = 2426 pm (5}

where E_is the electron rest energy.

Fig. 4 shows the situation for 90° Compton scattering with the
transmission coeifficients:

_ N¥,  3241Imp/s
© N® 962 Tmp/s

T, = (.337+1.6% ;
N#*s  27.8 lmp/s

T, = =
T ON® 962 1mp/s

=0.289+1.7% ;

It can be seen that T, >7,. The T values recorded in Fig. 4 yield
a satisfactory result, a wavelength difference of :

AA = A, = (2.5£0.4) pm,
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Fig. 4:  Transmission curve of aluminium.

Experimental set-up for 90° Campton scattering,

The results for the smaller scattering angles do not correspond
well with the theoretical prediction, they nevertheless show that
with decreasing scattering angle, the difference in wavelength
also decreases. '
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Ovladani AccuSpec karty a pinky programem pmasb

Intern{ zprava. Sepsal Petr Mikulik, 5. f{jna 1999. Uprava Ondrej Caha, 17. zaf{ 2014.
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1. Uvod

Tento manuél popisuje program pmasb, ktery ovlddd AccuSpec kartu v poéitaci a k ni pfipojeny
detektor.

Program umoziuje nastavit parametry karty (napf. rozliSeni, zesileni), parametery méfeni (doba
méfeni), oblast zajmu (ROI). Zobrazuje stav probihajictho ¢i jiz skon¢eného méteni, a to jak ¢iselné
(uplynuly cas, celkovy a maximdlni pocet pulsu v detektoru ¢i v ROI), tak i graficky (kiivka zévislosti
intenzity na kandlech detektoru, tj. energii dopadajiciho zafeni).

Program lze provozovat ve dvou rezimech: jednokandlovy detektor (SCA, single-channel analyser)
anebo multikandlovy detektor (MCA, multi-channel analyser). V. SCA rezimu vraci deska integralni
pocet pulst pro dané nastaveni energiového okna. V MCA rezimu muzeme nastavit rozliseni 256 az 2048
kanali, v némz si jesté muzeme vybrat podoblast ROI (pocet pulsu v ROI se pocita softwarove).

Program muze byt ovldaddn bud uZivatelem skrze kldvesnici, anebo laplinkovym kabelem skrze
paralelni port programem umisténém na jiném pocitac¢i. V prvnim piipadé uzivatel muze nastavovat
libovolné parametry, provadét kalibraci, spoustét méfeni a naméfend spektra uklddat do souboru.
V piipadé komunikace skrze paralelni port muze externi program nastavovat parametry méfeni a tato
spoustét ¢i zastavovat, pricemz je mu na pozadani vracen uplynuly ¢as méreni a integralni intenzita
v ROL. Je-li vyslan pozadavek na ulozeni spektra do souboru, pmasb ho ulozi na lokalnim disku, aby se
zamezilo zasilani velkych objemu dat po paralelni lince; nehledé na to, Ze je vhodnéjsi data zpracovat
piimo na pocitac¢i s pmasb nez na pocitaci fidicim difraktometr, ktery nemd multitasking.
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2. Obrazovka programu pmasb

Je-li uzivatelem ¢lovék tukajici do kldvesnice, pak obrazovka textového okna programu pmasb vypadd
napiiklad takto:

X-Ray Surfing on AccuSpec NaI+ Board (version 15. 9. 1999) 09:26:48
Measurement: running... Measurement setup Other options
Elapsed real: 1.36 Stop real time: 3 s Text refresh: 1 s
Elapsed live: 0.08 Stop live time: 999 s Graph refresh: 1 s
Resolution: 2048
ROI: 197 -- 1597 Alt-F4: graph disabled
Total counts: O Resolution: 2048 plot Counts per sec
=> /s: 0 Plot via tmp file
Max counts: 0 Board setup Other plot: mes.dat
=> /s: 0 High voltage: unused Linear y
= Pulses: positive
ROI: 197 -- 1597 1 Amplification: 50x File: abc.dat
ROI total: 0 coarse 20x fine 0x587 Mode: overwrite
=> /s: 0 0 Zero ADC: 128 Scan nb: 16
ROI max: 0 Discriminator: Autosave scan: off
=> /s: 0 8lower: 10 wupper: 255
9lower fine: O
User: you, have fun!
ALT: Break | eXit | F4 Graph F5 Refresh F12 User

Je-li uzivatelem program na jiném pocitaci komunikujici skrze paralelni port, pak obrazovka textového
okna programu pmasb vypada napiiklad takto:

X-Ray Surfing on AccuSpec Nal+ Board (version 15. 9. 1999) 10:09:55
Measurement: running... Measurement setup Other options
Elapsed real: 165 Stop real time: 600 s Text refresh: 1 s
Elapsed live: 32.6 Stop live time: 999 s Graph refresh: 1 s
Resolution: 1024
ROI: 25 -- 180 Alt-F4: graph enabled
Total counts: 320369 Resolution: 1024 plot total Counts
=> /s: 1945 Plot through pipe
Max counts: 5516 Board setup Other plot: mes.dat
=> /s: 33 High voltage: unused Logarithmic y
= Pulses: positive
ROI: 25 -- 180 1 Amplification: 50x File: sample.dat
ROI total: 300667 coarse 20x fine 0x587 Mode: append
=> /s: 1825 0 Zero ADC: 128 Scan nb: 3
ROI max: 5516 Discriminator: Autosave scan: on
=> /s: 33 8lower: 10 wupper: 255

9lower fine: O
User: X/par.port
PP RECEIVED 10:07:10: MesSave sample.dat 3 O
PP SENT 10:07:10: OK

F4 Graph F5 Refresh F12 User
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Obrazovka programu ma ¢tyii zéakladni ovladaci panely:

1. Measurement: stav méieni. Zde se aktualné zobrazuje prubéh méfeni, resp. jsou zde vysledky
predeslého méfeni: uplynuly ¢as, pouzité rozliSeni a ROI, celkovy a maximdalni pocet pulsi
v detektoru a v ROL.

2. Measurement setup: nastaveni nasledujictho méfeni. Zde je mozné nastavit parametry,
které se pouziji pii dalsim méfeni.

3. Board setup: nastaveni AccuSpec karty. Zde je mozné nastavit parametry desky. Zmény se
projevi okamziteé.

4. Other options: ruzné volby. Zde je mozné navolit volby pro kresleni grafu, ukladani souboru
na disk apod.

Stavové panely programu:

e Stavova fadka je horni radkou v okné programu. Pouziva se k zobrazeni chybovych hldsek a pii
vstupu uzivatelem zadavanych hodnot (¢iselné hodnoty, jména soubortu apod.)

e Menu s horkymi klavesami je naspod okna programu. Jednotlivé akce se spousti kombinaci
kldvesy Alt a vysviceného pismene.

e Stav komunikace pies paralelni port je vypisovan na dvou fddcich nad menu s horkymi
kldavesami — zobrazuje piikazy a data preddavand v obou smérech komunikace. Panel je vyuzivan
pouze tehdy, je-li ovladani pfepnuto z ¢lovéciho uzivatele na paralelné-portového uzivatele (klavesa
F12).

Poznamka: dojde-li z néjakého duvodu k necitelnosti okna programu (napf. asynchronnimi chybovymi
hlaskami), je mozné ho prekreslit do platného stavu pomoci horké klavesy F5.

3. Popis ovladani skrze klavesnici

3.1. Measurement setup

V tomto panelu se ovladaji parametry pouzité pii nasledujicim méfeni. Real time a live time
nastavi ¢as méfeni: méfeni skonéi pii vyprseni diivéjsiho z nich. ROI nastavi kanély oblasti zdjmu (range
of interest). Tyto kandly jsou zobrazeny v grafu dvéma ¢ervenymi linkami. Resolution nastavuje rozlisenf
(pocet kanali na néz se rozdéli energiové okno) pouzité pro méreni. AccuSpec Nal+ karta umoznuje rezim
SCA (jeden kandl) a rezim MCA (256 az 2048 kandlu).

3.2. Board setup

Zde se nastavuji parametry desky. High voltage: vysoké napéti neni potifeba pro pin-diodu
s externim zdrojem, takze vysoké napéti z karty se nepouziva. Bylo by ho vSak potfeba pii pouziti
canbeiiho detektoru (pak bych musel tuto volbu + zobrazeni stavu zdroje vysokého napéti pridélat).
Pulses: zpracovavané pulsy mohou byt kladné anebo zaporné. Nemélo by to mit zddny vliv na funkénost,
nebo snad ano? Amplification: nastaveni zesileni na desce v rozsahu 2 az 1000. Rddek pod touto
hodnotou je pouze informativni — obsahuje pfepoctené fyzické parametry (coarse gain, ktery je 2 (pro
zesileni 2 az 20), 20 (20 az 140), 140 (140 at 1000), a fine gain, coz je jistd hexadecimdlni hodnota
vétsinou mezi 200h a FFFh). Zero ADC: nastavi nulu A-D pfevodniku. Je to ¢éislo v rozsahu 0 az 255,
prednastavend hodnota je 128. Discriminator nastavuje meze diskrimindtoru: lower ovlada spodni
prah energiového okna (LLD, low level discriminator), upper ovladd horni préh (ULD, upper level
discriminator), lower fine ovladda spodni prah jemné (FLLD, fine LLD). Hodnoty téchto praht mohou
byt 0 az 255, standardni nastaveni je 1ld=10, uld=255, flld=0.
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3.3. Other options

Text refresh urcuje, jak Casto se pri bézicim méfeni bude obnovovat textové okno programu
(zejména tedy panel Measurement).

Graph refresh urcuje, jak ¢asto se pii bézicim méfeni bude prekreslovat graf, pokud probiha méreni
v rezimu MCA. Poznamka: je-li v gnuplotim terminalu zaskrtnuto Options / Pop to front, pak se pfi
kazdém piekresleni toto grafické okno presune do popiedi, coz muze byt vyhodné pii pasivnim sledovani
experimentu, ale nevhodné, chceme-li na pocitaci zaroven aktivné pracovat, jelikoz vyzdvizené okno se
zéroven stane aktivnim (ukradne fokus). V tom pripadé bud tuhle volbu odskrtneme anebo zrusime
kresleni grafu kldvesou Alt-F4 vypind a zapind kresleni grafu. Kldvesa C piepind méfitko osy y: bud
se zobrazuje intenzita jako celkovy pocet pulst anebo jako pocet pulsi ze sekundu. Klavesa P piepina
typ transferu dat pro zobrazeni mezi pmasb a gnuplotem: pii méfeni je vhodné pouzivat volbu Plot
through pipe (data jsou do gnuplotu preddna ,rourou“), volbu Plot via tmp file je potfeba zapnout
pfi mySoidni préci v grafickém okné (napf. zoom). Other plot umoznuje soubézné s aktudlnim mérenim
vykreslit graf spektra z daného souboru (vyhodné napt. pfi srovnani dvou ruznych meéfeni). Kldvesa L
prepind osu y mezi linearni a logaritmickou.

File urcuje soubor, do néhoz se budou zapisovat namérend spektra (pii MCA mdédu). Klavesou M
se pfepind mezi médem prepsani starého souboru (overwrite) a pripojeni nové kfivky na konec souboru
(append). Pro rozliSeni jednotlivych kiivek v souboru jsou tyto ¢islovany, viz volba Scan nb. Spektrum je
uklddano pii akci A1t-W (menu Write), anebo automaticky po ukoCeni méfeni, je-li nastaveno Autosave
scan: na on — v tomto pfipadé je navic jeSté automaticky zvyseno ¢islo skanu o jednicku.

3.4. Menu

Ve spodnim tadku obrazku je menu pro ,globalni“ piikazy, které se spousti pfes Alt-vysvicené
pismeno, respektive pfes Fn.

e Klavesa F1 ve vSech slusnych programech vyvola help (programy od Canberry takto spousti a
zastavuji méfeni). Takze bylo zbyteéné toto v menu jakkoliv zduraziiovat.

e Klavesa F4 (Graph) vykresli graf spektra (probéhlo-li méfeni v rezimu MCA a je-li graf povolen,
viz A1t-F4 vyse).

e Klavesa F5 (Refresh) prekresli textové okno; pouzivé se vétsinou tehdy, doslo-li k prepsani okna
asynchronnimi chybovymi hlaskami.

e Kldvesa F12 (User) slouzi k prepnut{ uzivatele ovladajictho program: bud je jim ¢lovék tukajici do
klavesnice, anebo jiny pocita¢ posilajici prikazy pres paralelni port.

e Kldvesa A1t-S (Start) spousti méreni.

e Klivesa Alt-B (Break) preruSuje bézici méfeni. V méfeni je mozné pokracovat pres Alt-C
Continue.

e Klavesa Alt-C (Continue) pokraCuje v méfeni preruseném akci Al1t-B Break, anebo pokracuje
v predeslém méreni, byl-li prodlouzen ¢as pro méreni zvétSenim hodnot real time nebo live
time.

o Klavesa Alt-X (eXit) ukoncuje program. Aktualni nastaveni prostfedi programu je zapsiano do
souboru pmasb.cnf v aktudlnim adresari. [[ZMENIT: na piikazové radce!l]]

Probihé-li fizeni programu pies paralelni port, pak jsou uzivateli k dispozici pouze piikazy F1 Help,
F4 Graph, F5 Refresh a F12 Help.
4. Ovladani grafického okna

Spektra méfend v rezimu MCA je mozné nechat vykreslit do grafického okna — klavesa Alt-F4
povoluje ¢i zakazuje kresleni grafu. Softwarové je to provedeno tak, ze data jsou na pozadi prohnana
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gnuplotem, ktery pak zobrazi okno svého grafického terminalu pro Presentation Manager. Toto okno se
tedy okamzikem vykresleni grafu stava funkéné nezavislym na programu pmasb, a je pak mozné v ném
provést libovolnou akci, kterou tento terminal podporuje; budeme-li vSak pouzivat nékteré akce z menu
Mouse ¢i Utilities, pak je nutné prepnout v pmasb komunikaci z rezimu Plot through pipe na Plot
via tmp file.

Pro tplnost uvadim nékteré akce z PM termindlu gnuplotu, které mohou byt uzite¢né pii pouzitim
spole¢né s pmasb:

e Je-li zaskrtnuto Options / Pop to front, pak se pii kazdém prekresleni toto okno pfesune do
popiedi, coz muze byt vyhodné pii pasivnim sledovani experimentu, ale nevhodné, chceme-li na
pocitaci zéroven aktivné pracovat, jelikoz vyzdvizené okno se zéroven stane aktivnim (ukradne
fokus). V tom pifpadé bud tuhle volbu odskrtneme anebo zrusime kresleni grafu kldvesou A1t-F4.

e Mouse / Use mouse (Ctrl-M) zapind podporu mysi. Pfi pohybu mysi je vypisovana jeji poloha;
dvojklik vnitinim ¢udlikem zkopiruje polohu mysi do clipboardu (formét viz Mouse / Coords

v/

e Mouse / Unzoom back, Unzoom all, Zoom next (F10, F11, F12) slouzi k prochazeni historie
Z0OOoImu.

e Ruler (Ctrl-R) lze pouzit k odéitani vzdalenosti mezi piky.
e Utilities / Grid (Ctrl-G) lze pouzit k zapnuti jemnéjsi miizky, ¢i k jejimu vypnuti.

e Utilities / lin/log y (Ctrl-L) je horka klavesa k pfepinani mezi linedrni a logaritmickou
skalou. Funguje nezavisle na nastaveni v pmasb!

e Utilities / set / data style / lines, dots, points lze pouzit ke zméné typu zobrazeni
spektra (spojitd kiivka ¢i body).

e Utilities / command umoznuje poslat libovolny piikaz do gnuplotu.

5. Rizeni méreni pres paralelni linku

Klévesa F12 User umozinuje piedat fizeni méfeni jinému pocitaci pfipojenému kabelem ptes paralelni
port. V LTVN toho pouzivame k pfipojeni AccuSpecu/pin-diody jako externiho detektoru k programu X
(X2) fidiciho difraktometr a obsluhujictho detektory zapojené piimo. Béhem této komunikace nedovoluje
pmasb zménit parametry méfeni ¢i desky anebo jinym zpusobem zasahovat do probihajictho méfeni; je
mozné pouze nastavovat Text a Graph refresh a volby pro kresleni grafu. Prepnuti zpatky na fyzického
uzivatele se provede zase pies F12 User.

Ridici program X komunikuje s pmasb jednoduchym protokolem, ktery umoziiuje nasledujici akce:

1. Nastavit ¢as méreni (real / live), méfeni spustit, zastavit a precist udaj o uplynulém case
a o naméfeném poctu pulsi. Jako integralni intenzita se Xu vraci bud celkovy pocet pulst
v energiovém okné (rezim SCA) anebo pocet pulsu v ROI (rezim MCA).

2. Nastavit automatické ukladani naméfeného spektra do souboru se jménem souboru a ¢islem skanu
pouzivanému v X.

Toto umoznuje pouzivat X + pmasb ve dvou rezimech:

1. SCA — jednokanalovy detektor. Pinka je zapojena jako obycejny detektor. X stale dokola
restartuje méfeni, pricemz vzdycky preCte pocet pulsu naméfeny za néjaky kratky cas, a tohle
zobrazi do svych okynek s poc¢tem pulsu od detektoru, anebo pouZzije jako hodnotu intenzity pii
skanu.
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2. MCA — mnohakanalovy detektor. Program X posle programu pmasb jméno vystupniho
souboru, aktudlni ¢islo skanu a dobu méfeni (napf. 5 minut). Pmasb zaéne méfit, po skonc¢eni métreni
ulozi naméfené spektrum (pod danym c¢islem skanu) do souboru. Program X mezitim znemozni
dalsi méfeni az do té doby, nez mu pmasb kladné odpovi na dotaz, zdali uz méfeni dobéhlo. Rédné
prerusit méfeni je mozné pouze z Xu; neCistym trikem je vypnuti paralelni komunikace pres F12,
pak zastaveni méfeni A1t-B a opét zapnuti komunikace F12.

6. Kalibrace

Graduace 8kdly v energii se provede nejlépe méfenim fluorescence na zndmém vzorku. Rozsah
energetické skaly se muze nastavovat hardwarové potenciometrem na ovladaci krabicce detektoru a
softwarové v programu pmasb. Vysledny rozsah je dan ptiblizné (nikoli pfesné) sou¢inem hardwarového
a softwarového zesileni. Pfi nastaveném hardwarovém zesileni 2.00x a softwarovém 4x a rozsahu 512
pixeltl piipadd pfiblizné 40 eV /pixel a méfeny rozsah je piiblizné od 0.4keV do 19keV. Skéla se vsak
muze ménit v zavislosti na presném nastaveni zesilovace, pred kazdym méfenim je vhodné graduaci
opakovat.

Kalibrace intenzitni skaly je mnohem komplikovanéjsi zdlezitost, na detekéni strané je ovlivnéna
spektralni citlivosti detektoru, propustnosti okénka a rozptylu na vzduchu mezi vzorkem a detektorem.
Podobné také ovliviiuje intenzitu spektralni charakteristika zdroje, rozptyl na vzduchu mezi zdrojem
a vzorkem, absorpéni ucinné prufezy jednotlivych atomu. Pravdépodobné jeding schudnd cesta je
porovnani vzorku s nezndmou koncentraci se vzorky zndmé koncentrace podobného chemického slozeni
pri zachovani geometrie experimentu. V opac¢ném piipadé je kvantitativni vyhodnoceni chemického
slozeni nemozné a je mozné provést pouze kvalitativni analyza.



