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1. Bevezetés

Napjainkban a miniaturizacio el _retérése szemmel lathaté méreteket 6ltott. A
mikroelektronikai ipar fejl dése elképzelhetetlen lett volna a szilicium alapu kis
aramkoérék nélkdl. Rengeteg mas terlleten is alkalmaznak kis méret
berendezéseket. Mindezek alapjan joggal varhatjuk, hogy a mikroszkopok kiilénbdz
alkalmazasai egyre szélesebb teret nyernek a tudomanyos kutatasban.

A mikroszkép felhasznaldk érdekl dése a csupan morfologiai megfigyelés
lehet sége mellett egyre inkdbb kiterjed az analitikai informaciok felé is. A
mikroszkopikus analitikdval szemben tamasztott kdvetelmény, hogy a kapott
informacié a minta egy adott koordinataju, kis méret , j6l meghatarozott helyéhez
legyen rendelhet . Az ilyen helyzetérzékeny analitikai tudés birtokaban a tudoméany
kilénbdz_ terlletein (asvanytan, geoldgia, metallurgia, bioldgia, orvostudomany, stb.)
az alapkutatas tovabbviteléhez kaphatunk Ujabb eszkézt.

Ez az érdekl_dés teremtette meg az alapjat a kilénbdz  tipust mikroszondak
kifejlesztésének. Mikroszondanak nevezziik az olyan berendezést, amely egy adott
mintarél kémiai informaciét szolgaltat bizonyos laterdlis felbontassal [Che-81].
Mikroszképnak pedig az olyan eszkdzt tekintjik, amely szerkezeti vagy morfoldgiai
informaciot szolgéltat a mintarol.

A hagyomanyos fénymikroszképok megmutatjak az emberi szemnek, hogyan
néz ki az adott vizsgalando targy. A fény helyett gyakran elektronokat hasznalnak a
leképezés megvaldsitasahoz. Az elektronmikroszképokkal egyrészt a nagyitas
fokozhatd, masrészt ezek elemi koncentracié meghatarozasara is alkalmasak.

Akilénbdz_ tipusu mikroszondak m_kddése azon alapul, hogy a vizsgalando
egy kicsiny fellletdarabjat besugarozzak egy vékony részecskenyalabbal, a keletkez
jeleket pedig a minta analitikai jellemzésére hasznaljak fel. Ekkor az informécié, amia
mintardl nyerhet , a vizsgalt kis teriletet jellemzi. Természetesen ennek nincsenek
el nyei olyan esetekben, amikor a vizsgalandé minta homogén, azonban igen nagy

el nyt jelent szerkezettel rendelkez_ mintdk esetében.
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Tovabbi el nyds tulajdonsdgokat nyerhetiink a pasztazas megvalositasaval. A
gyors szamitogépek és a nagy kapacitasu hattértarolok segitségével lehet ve valik a
minta elemeinek lateralis térképezése. Ez természetesen el nyds jellemz_, mert az
elemek eloszlasat a mikroszerkezetek lathat6, azonosithaté részeihez kapcsolhatjuk;
tovabba az analizdlandé terulet kijelélésében, a lehetséges zavar6 szennyez k
elkerllésében nyujt segitséget.

Az elektronmikroszkdpok, illetve pasztazé elektron mikroszonddk mar 1965-
ben megjelentek a kereskedelmi forgalomban, igen nagy népszer ségiket
els_sorban nagy mélységélességiiknek és nagyitdsuknak kdszdnhették.

Az elektronokat ionokkal (&ltalaban protonokkal) helyettesitve az ion (proton)
mikroszondat valdsitjuk meg. Az els _ pasztazo proton mikroszonda Harwellben épult
[Co0-72], napjainkban pedig kézel 50 m koédik vilagszerte, ezek nagy része
Nyugat-Eurépaban, Japanban, az Egyesiilt Allamokban és Ausztraliaban talalhaté.
Kelet-Europaban csak Debrecenben és Zagrabban van lehet ség pasztazo6 proton
mikroszondas mérésekre.

A pasztazo proton mikroszondakat a tudomanyos kutatas rengeteg kilénbdz
teriletén alkalmazzak pl. biolégiaban, orvostudomanyban, geoldgiaban,
anyagtudomanyban, kérnyezettudomanyban, régészetben, iparban.

A pasztazo proton mikroszondakon leginkabb alkalmazott analitikai médszer a
PIXE (Particle-Induced X-Ray Emission Spectrometry, részecskékkel indukalt réntgen
emisszids spektrometria). Ezen kivil mas hagyomanyos ionnyalabos technikak is
alkalmazhatdék: RBS (Rutherford Backscattering Spectrometry, Rutherford
visszaszorasos spekirometria), NRA (Nuclear Reaction Analysis, magreakcios
analizis).

Jelen disszertacio alapjaul az MTA Atommagkutatd Intézetében az OTKA
M szerkdézpont pélyazata (A080) segitségével megvalositott pasztdzd proton
mikroszonda felépitése soran szerzett, illetve az elkészilt berendezésen végzett
kutatasi eredményeim szolgalnak. A kutatasi periodus kezdetén a Soros Alapitvany

tamogatasaval Oxfordban t6ltéttem harom hénapot, amely id  alatt elsajatitottam a



rendszer Uizembe helyezéséhez szilkséges ismereteket, valamint bekapcsoldédtam az
ottani kutatbmunkaba.

Hazatérésem utan az Intézet 5 MV-os Van de Graaff tipusu gyorsitéjan
nyalabvezetési kisérleteket végeztiink annak vizsgélatara, hogy milyen feltételekkel
képes a gyorsité kielégiteni a mikronyaléb el _allitasanak kbvetelményeit. A mérések
alapjan a "0 fokos" nyaldbcsatornat jeldltik ki, és megkezdtik arra felépiteni a
mikroszonda egységeit.

Az épités mechanikai munkalatai ~1 hénapot, a bemérési pedig mintegy fél
évet vett igénybe, amely id szak végére a mikroszonddban az els nyaldbot
produkéltuk. Egyben megkezdilk a m szer megismertetését a potencialis
felhasznalokkal népszer sit el adasok formajaban.

Az irodalmi attekintés utan a disszertacibban az ATOMKI-ben telepitett
pasztaz6 proton mikroszondaval foglalkozom: a telepités soran felmertilt
problémakkal, azok megoldasaval, a berendezés bemérésével és alkalmazasaival.
Részletesen elemzem a mikroszonda kulénbdz  egységeinek paramétereit, és
foglalkozom a mar meglév_5 MV-os Van de Graaff gyorsitohoz valé kapcsolédas
problémaival is. Az elmult években az Uj berendezésen a kdvetkez  tudomanyos
alkalmazott kutatasokkal foglalkoztam: geolégiai mintak elemi analizise és morfoldgiai
megfigyelése (szferuldk), kdrnyezeti mintak vizsgalata (aeroszolok). Ezekr | a
megfelel fejezetekben szamolok be, a hangsulyt a szferulak analitikajaban elért

eredményekre helyezve.



2. Irodalmi attekintés

2.1. A kulonboz_ tipusi mikroszondak torténeti és tematikus

attekintése

A 2.1. abran lathato, hogy a mintat gerjeszt besugarzés hatasara milyen
tipusu sugarzasok lépnek ki a mintabdl. A kulénbdz  tipusu gerjeszt
sugarzasokkal megvalositott mikroszondak kilénbdznek az altaluk nyujtott kémiai
informacié jellegében (elemi Osszetétel, kémiai kdtésallapotok, érzékenység,
pontossag), a laterdlis felbontoképességikben, az elérhet detektalasi
kiisz6bdkben, valamint abban, hogy képesek-e az analizist roncsolasmentesen

elvégezni.
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A mikroszondak els  tipusa az elekiron-mikroszonda (EPMA, Electron
Probe Microanalysis, elektron-szondas mikroanalizis), amely er sen fokuszalt
elektronnyaldbot hasznal fel a gerjesztéshez. A bels elektronhéjak ionizalasa
soran meglresed  helyet betdlt elektronok a kils_ héjak valamelyikér |

szarmaznak és az atmenet kbzben az atomra jellemz_ karakterisztikus



réntgensugarzast bocsatanak ki. A gerjesztéshez altalaban 5 - 50 keV energiaju,
fokuszalt elektronok hasznélatosak. Bar az elektronok igen kénnyen fokuszalhatok
akar nm-es nyalabméretre is, a rontgen analizishez hasznalatos vastag mintak
esetén az elektronok a mintaban er s szorédast szenvednek, ezért a kapott
analitikai informaci6 val6jaban ~1 pm-es atmér j tertletre jellemz_[Lab-96]. Ez
az analitikai modszer roncsolasmentes, €s a minta in-situ vizsgalatara képes. lgazi
el nye a Si(Li) detektorok kifejlesztésekor mutatkozott meg, amikor lehet_vé valt
az addigi hullamhossz-diszperziv technika helyett az energia-diszperziv
réntgenspektrometriat megvaldsitani. Korabban ugyanis a Bragg-reflexién alapuld
rontgen kristalyspektrométerekkel csupan egy sz k energiaintervallum volt
régzithet a spektrumbdl, igy nagyon hosszd id re volt szikség a teljes
energiaspektrum felvételéhez. Energia-diszperziv spekirometria esetén a teljes
spektrumot egyszerre rdgzithetjik, azonban itt rosszabb a detektor
energiafeloldasa. A Si(Li) detektorok energiafelolddsa elegend en j6 ahhoz, hogy
a legtébb elem f _karakterisztikus rontgenvonalait feloldja, igy analitikai célokra
alkalmazhat6. A médszer legf bb hatranya, hogy az altala kimutathaté legkisebb
koncentracié csupan 0,1 - 0,01 %. A mddszer érzékenysége a csucs/hattér
viszony ndévelésével lenne javithaté. Az EPMA esetében a magas hatteret a
gerjeszt_elektronok fékezési sugarzasa okozza, tehat a gerjesztést kell elektronok
helyett mas tipusu sugarzassal helyettesiteni.

Léteznek mikroszondak, amelyek a tdmegspekirometria mabdszerét
hasznaljak az elemek azonositasara (LIMS, Laser lonisation Mass Spectrometry,
|ézer-ionizacios tdmegspektrometria; SIMS Secondary lon Mass Spectrometry,
nyaldbot el &llitd ionagyudval a minta kis mennyiségét elporlasztjak, majd a
porlasztott anyagot ionizaljdk és témegspekirométerrel detektéljak. Ezen
berendezések  érzékenysége  &ltaldban  ~10* %, tovabba izotépok
megkuldnbdztetésére is alkalmasak. Azonban ezek a mddszerek roncsoljék a
mintat, ami bizonyos esetekben nem megengedhet . Sajnos a porlasztas
hatasfoka altalaban szelektiv a kiilénb6z elemekre vonatkozéan, igy minden
esetben a vizsgalandd anyaggal azonos tipusu standard beszerzése szilkséges.

A rontgenfluoreszcencias analitikai modszer (XRF, X-Ray Fuorescence)
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esetén a minta atomjainak gerjesztésére fotonokat alkalmaznak és szintén a
keltett karakterisztikus rontgensugarzast hasznaljak az elemek azonositasara. A
rontgensugarzas 10 - 20 um-nél kisebb foltra valé fokuszalasa napjainkban még
nem megoldott, igy csupan a gerjeszt sugarzds kollimalasa képzelhet el
mikronos vagy szubmikronos laterdlis felbontasy analitikai célokra. A
rontgennyaldb kollimalasa jelent s mértékben csékkenti a sugarzés intenzitdsat,
ezért nagy fényesség rontgenforras haszndlata célszer , ami szinkrotronok
mellett hozzéférhet . Tovabba, a réntgensugdrzas nem okoz olyan jelent s
sugarkarosodast a minta szamara, mint az elektronbesugarzas, még akkor sem,
amikor mar elegend ideig tart a rontgensugarzds a kimutathaté legkisebb
koncentracié (~10 %) eléréséhez. Ez a tény fontos lehet érzékeny mintak,
példaul biologiai alkalmazasok szamara.

A proton (ion) mikroszonddkban a gerjeszt sugarzas néhany MeV
energidju ion - altalaban proton - nyalab. A pasztazo6 proton mikroszondéat els ként
Cookson és munkatarsai [Coo-72] valésitottak meg Harwellben (Anglia).
Részletesen megvizsgaltak a mikronyalab el éallitdsdnak mind a fékuszéalassal,
mind a kollimalassal tértén_ lehet _ségét. A kollimacioval elérhet legkisebb, még
analitikai célokra hasznélhaté nyalabméret ~20 um, mig a cikk irasakor - 1972-
ben - az elérhet nyalabfolt mérete fokuszalt nyalab esetén ~4 um. Ennek
kdszdnhet en ma mar vilagszerte csak a fékuszalt mikronyalab technika terjedt el.

Mar Cookson munkdja el tt is széles kdérben elfogadott volt a nagy
energiaju ionnyalabok analitikai célu felhasznalasa. lonnyalabokra alapozott
maodszerekkel az ionok és a vizsgaland6 anyag kulénbdz_ kdlcsbnhatésainak
kihasznalasaval gyakorlatilag a periédusos rendszer minden eleme ppm
érzékenységgel detektalhaté.

A PIXE modszer szintén a karakterisztikus réntgensugarzast hasznalja fel
az elemek meghatarozasahoz. A proton mikroszondakon ez a leggyakrabban
alkalmazott analitikai modszer, ezért mér szinte a kezdetekt | gyakran a "mikro-
PIXE" elnevezést hasznaljak.

Ezenkivil hasznalatosak még az RBS, NRA mddszerek. Ezen utébbinak
specialis esete a PIGE (Proton-Induced Gamma-Ray Emission Spectrometry,

protonokkal indukalt gamma emisszidés spektrometria) és a DIGE (Deuteron-
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Induced Gamma-Ray Emission Spectrometry, deuteronokkal indukalt gamma
emisszios spektrometria).

Az ionmikroszondak technolégiajanak és kulénbéz  tudomanyos
alkalmazasainak jelent ségét mutatja az is, hogy a témabdl kétévenkent
rendeznek nemzetkdzi konferenciat. A konferenciak kézleményei rendre
megjelennek a Nuclear Instruments and Methods cim_ referalt folydiratban. Az
"International Conference on Nuclear Microprobe Technology and Applications”
cim_ konferencia sorozatban az els_ konferenciat Oxfordban rendezték 1987-ben
[Gri-88a], majd Melbourne 1990 [Leg-91], Uppsala 1992 [Lin-93], Shanghai 1994
[Yan-95] kovetkezett. Az 6tddik konferencia Santa Fe-ben (New Mexico, USA)
kertl megrendezésre 1996. novemberében. Ezenkivil a PIXE konferencidkon,
valamint az lon Beam Analysis konferencia sorozatban is megtalalhaték a
mikroszonda szekcidk.

A disszertacié témajabdl adéddan a tovabbiakban a mikroszonda kifejezést
a pasztazo proton mikroszonda értelemben fogom hasznalni, ha ezzel ellentétes
értelm_ kdldén utalast nem hasznalok.

A mikroszonda felépitése a pasztaz6 elektronmikroszképpal
6sszehasonlitva a 2.2. dbran lathaté. A gyorsité altal el allitott néhany MeV
energiaju ionnyalabot egy kondenzorlencsével egy aperturara fokuszaljuk. A
mintara ennek az aperturanak a fokuszald lencse altal el _allitott kicsinyitett képe
kertl. A nyalabot a minta fellletén pasztazzuk. Az egyes szerkezeti elemeket a
tovabbiakban részletesen targyalom.
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2.2. A pasztazé proton mikroszonda szerkezeti egységei

2.2.1. Gyorsiték

A pasztazé proton mikroszondakhoz éltaldban Van de Graaff vagy Pelletron
tipusu gyorsitok hasznalatosak, mind egyvég mind tandem valtozatban. A
tandem gyorsitok esetében kisebb termindl feszlltség szikséges, ami kisebb
méretet eredményez. Altalaban adott gyorsité mellé épitenek mikroszondat, csak
kivételes esetekben kap egy mikroszonda sajat, Uj gyorsitét. igy példaul
Oxfordban National Electrostatics 5SDH-2 tipusa 1,5 MV maximalis
terminalfeszlltség tandem gyorsitét hasznalnak kizarélag mikroszondas célokra
[Jam-89]. Lundban egyvég National Electrostatics gyartmanyu gyorsitét

hasznalnak szintén egyedil a mikroszonda alkalmazasainak céljabél [Mal-93]. Itt
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egy korabbi elektronszinkrotron targettermét hasznaljak, igy egy 8 m atmér j_
massziv beton alap allt rendelkezésre, ahol a mikroszonda a targyrést | a kamraig
elfér. Amszterdamban nemrégiben szereztek be egy - az oxfordival azonos tipusu
- Uj gyorsitét. Ezen Uj gyorsitd két nyalabcsatornajan makro- és mikro-PIXE
analizis valésithaté meg, valamint rendelkeznek egy High Voltage gyartmanya 400
kV-os Van de Graaff gyorsitbval is, ami Kiszolgalhatja ugyanezen
nyalabcsatornakat is [Vis-93]. A schonlandi (Dél Afrikai Kéztarsasag) mikroszonda
szintén két gyorsitébdl is kaphat nyalabot: egy 6 MV-os High Voltage EN tandem
tébbfelhasznalds gyorsitébdl, illetve egy 2,5 MV-os Van de Graaff egyetlen
csatorndjabdl [Wat-93].

Kevés helyen alkalmaznak ciklotront a 2-3 MeV energiaju protonok
el allitasara [Pri-81], [Oud-81]. Erdekesség a manitobai mikroszonda esete, ahol
40 MeV energiaju protonokat fokuszalnak, amelyeket egy spiralis szektoru
ciklotronbdl nyernek [Yeo-90]. Ezzel a nagy energiaju nyalabbal a legkisebb
el _allithaté nyalabméret 10 um. A mikroszondat azzal a céllal fejlesztették ilyen
nagy energia felhasznaldsara, hogy a néhany MeV energia mellett felhasznélhato
technikakon kivil mas médszereket is alkalmazzanak. llyen alkalmazas példaul a
vékony mintak transzmisszidés analizise. Ugyanis a 40 MeV energiaju protonok
behatolasi képessége sokkal nagyobb, mint kisebb energiakon, valamint az
energiaveszteseg is kevesebb. A K karakterisztikus réntgenvonalak gerjesztése a
ritkafld elemekre, kdzepest | a nehéz rendszamu elemekig ilyen energidk mellett
legnagyobb hataskeresztmetszet . (Ezen elemeket a kisebb energidju
mikroszonddkban az L-vonalak alapjan hatarozzuk meg.) igy a legkisebb
detektalhatd koncentraci6 arzéntél az wuranig - tehat a 33<Z<92
rendszamtartomanyban - 1 ppm szinten mozog. Mindent egybevetve ezen
rendszer rutinszer analitikai célokra valé felhasznéldsa nem el nyds; f ként a
ciklotron igény, valamint az ilyen nagy energian jelenlév_nagy gamma sugarzas
miatt.

Erdekesség az a megoldas, amit Japanban alkalmaznak [Ino-91]. A
mikroszonda, gyorsitd, adatgy jtés és minden egyéb sziikséges eszkdz (a tartalék
szigetel géaz tartélyt is beleértve) egy 4,5 m x 2,5 m x 1,8 m méret_ "dobozban"

van elhelyezve. Itt egy "disktron" tipusu (japan fejlesztés ) gyorsitét alkalmaznak,

11



amely szintén elekirosztatikus elven m_kédik. A terminalt szigetel korongokra
er sitett femtablettak toltik fel. Az energiastabilizaciét itt is koronatriédaval oldjak
meg a Van de Graaff gyorsitbkhoz hasonléan, azonban analizalé6 magnes helyett -
helytakarékossagi okokbdl - egy E x B sz r t alkalmaznak. Ebben az
energiasz_r _ben az elektromos és a magneses tér egymasra mer_leges, és
értékik Ugy van megvdlasztva, hogy csak a kivant energidju és témeg
részecskék haladjanak at rajta egyenesen.

A mikroszondak tulajdonsagait befolyasolé nyalabparaméterek az
energiaszoras és a fényesség. Az energiaszoras a kromatikus aberraciéban
jelenik meg, azzal egyenesen aranyos (Id. 2.2.3. fejezet), és altaldban a
legnagyobb hatasu lencsehibaként jelentkezik. lonnyaldbok fényességét a
kdvetkez  6sszefliggés szerint definialjuk:

Hiba!
ahol B a fényesség, | az aramer_sseg, Ao a targyrés terllete, Q a nyalab

divergencia térszoge, E az ion energigja. A fényesség szerepe azért jelent s, mert
fényesebb nyalab esetében kisebb divergencia mellett is még viszonylag nagy
aramer_sséget juttathatunk &t a réseken. A divergencia szégek minden
aberracidban jelen vannak, igy a divergencia cstkkentése minden lencsehiba
hatasat csdkkenti.

Ciklotronok esetében az energiastabilitas joval gyengébb az
elektrosztatikus gyorsitokkal elérhet stabilitasnal. Elektrosztatikus gyorsitoknal az
energiaszérast els_sorban a gyorsitoé terminalfesziltségének energiastabilitasa
hatarozza meg. Ez sokban fugg a télt_rendszer tipuséatol, de altalaban 0,1 % alatt
van. Ennél lényegesen nagyobb stabilitdst Amsel ért el [Ams-83]. A MV
nagyfeszlltség termindl feszlltségvaltozasa. Ezenkivil tandem gyorsitok
esetében a lefoszt6 foliaban vagy gazban az attélt d részecskék energiaszorast
(straggling) szenvednek.

A nyalab fényességét els_sorban az ionforras fényessége hatarozza meg.
A fényességet névelni nem lehet, az ionforras mar meghatarozza a tovabbiakban
rendelkezésre allé6 fényességet. Bar a fényesség csdkkentése természetesen

kGlébnbbz  apertarakkal lehetséges, ez nem érdekink. Tehéat kilénb6z  tipusu
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ionforrasok fejlesztése indult meg, illetve a mar létez_ tipusok tokéletesitése. Az
egyik ilyen forrds a térionizacios ionforras, amely pozitiv ionokat allit el egy
mikroszkopikus méret  wolfram t hegyénél el all6 nagy térer sség
felnasznalasaval [B6h-88]. Folyékony fémeket alkalmazo ionforrasok is fejlesztés
alatt allnak [Cla-78] [Rea-88], de csak alacsony olvadaspontu fémek esetében
hasznalhatdk, példaul Li, Ga, In vagy Cs, igy az analitikai felhasznalhatésaguk
meglehet_sen korlatozott. Mindkét esetben az ionforras emittalo tertlete nagyon
kicsi (<1 um), igy elképzelhet a nyalabméret egyszer megtartasaval kis méret
nyaldb el allitdsa az ionforras kis kicsinyités kozvetlen leképezésével. Ezek a
pontforrdsok csak pozitiv ionokat képesek el éllitani, tehat csupan egyvég
gyorsitokban alkalmazhaték. Tandem gyorsitok esetében negativ ionforras
szikséges, amit jelenleg gazkisulésen alapul6 ionforrasok biztositanak (pl.
duoplazmatron). A hagyomanyos RF ionforrdsok altalaban elegend
fényesség ek, f leg egyvég Van de Graaff gyorsitokon alkalmazzak ket

egyszer_seguk miatt.

2.2.2. Rések

Nobiling €s munkatarsai [Nob-75] nagyon sz_k réseket alkalmaztak negativ
nyalabok kollimalasara. A 10 - 20 um méret _ réseken nagymértékben szorodik a
nyaldb, egyuttal a szért negativ ionok nagy valészin seggel attélt dnek, igy a rés
utan a réspofakon szorodott részecskek a nyalab érintetlen részét | magneses tér
alkalmazasaval elvalaszthatdk. Rozsdamentes acélbol készllt réspofakat
hasznaltak, amelyek helyzetét piezoelektromos kristalyokkal szabalyoztak. Az
alkalmazott rések <0,1 um finomséagura polirozottak. A réspofak alakja ugy van
kiképezve, hogy szért nyalab a szamitasok szerint csak a rés =0,1 um széles
tartoményaban keletkezhet, ami egyenl a polirozas finomségaval. A réspofat a

hagyomanyos hengeres réspofaval egyiitt a 2.3. abra mutatja.
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Maggiore [Mag-80] hasonlé geometriaju réseket alkalmazott, azonban a
réspofak anyaga arannyal bevont réz volt, igy a résnyilas a réspofak
h_mérsékletével volt szabalyozhato, kihasznalva aréz nagy h _tagulasitényez jét.

Az oxfordi rendszerben [Jam-89] a hengeres réseket alkalmazzak, amelyek
el nye az egyszer el éllitdson tul a kényelmes kezelhet ség, és javithatosag. A
réspofak megmunkalasa a hengeres alak miatt nagyobb pontossaggal
kivitelezhet , mint Nobiling réseinek esetében. Tovabba szennyez_dése eseténa
hengeres réspofa elforditdsaval "ujja varazsolhaté" a rés, illetve azonos méret_és

anyagu standard csapagyhengerrel cserélhet .

2.2.3. Nyalabformalo6 rendszerek

Az 2.4. abran egy nyalabformalé elrendezés sémaja lathatdé. A nagy
energiaju ionok a gyorsitébdl a targyrésen (O) keresztiil Iépnek be a rendszerbe,
és divergenciajuknak megfelel en széttartd jelleggel haladnak a fékuszald elem
(L) felé, ezutan a nyalab kis teriletre koncentralodik a mintan a képsikban (l).
Feltéve, hogy L rovid fokusztavolsagu fékuszalé lencse, hosszu targytavolsaggal
és rovid képtavolsaggal biztosithatd, hogy | az O targyrés kicsinyitett képe lesz a
mintan. A gyakorlatban altalaban a kicsinyités mértékének jellemz_ értéke 5 - 50,
igy mikronos nyalabméret el allitasahoz 10 - 50 um-es nagysagrend targyres

méretek szikségesek.
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Az optikai lencsékhez hasonldan, ionnyalabok fokuszalasanal is talalkozunk
lencsehibakkal. Ezen hibak kiszélesitik a képet, tehat lerontjak a nyalab feloldasat.
A lencsehibak leginkdbb a nagy nyalabdivergenciak esetében jelentkeznek, ezért
a divergencia cstkkentése érdekében egy masodik aperturat alkalmaznak a
lencse el tt, amit kollimator résnek neveziink (C). A targyrés pontos leképezése
azonban nem szikséges a kivant nyalabfolt el allitasahoz, elegend annak
teljestilése, hogy a nyalabot alkotd részecskék a mintat a kivant foltméreten belll
érik el. igy akar lencsehibakkal lerontott kép is alkalmazhaté a mikronyalab
el allitasara [Gri-88b].

Részecskenyalabok fokuszalasahoz minden részecskére olyan er_hatast
kell gyakorolni, ami a nyaldb tengelye felé mutat. ToIt6tt részecskek esetében ez
az er_hatas szarmazhat elektrosztatikus és/vagy magneses terekt |. Néhany ilyen
elrendezést ki is fejlesztettek az elmult években.

Az elektronmikroszkdpok esetében régdbta bevalt és jol ismert fokuszald
lencse a magneses szolenoid lencse. Ebben a tengellyel parhuzamos homogén
magneses tér jelenléte okoz fokuszalo hatast. A tengellyel parhuzamosan haladé
elekironokra a magneses tér nem fejt ki er hatadst. A tengelyt | tavolodd
elektronokra forgatd, és a tengely felé mutatdé er vel hat, mig a tengelyhez
kbzeled  elektronokra ellentétesen. Igy minden elektronra a tengellyel
parhuzamos haladast kényszerit a lencse. Ezt az egyszer és bevalt modszert
protonokra is lehet alkalmazni, de azok nagyobb tdmege miatt a rdvid
fokusztavolsag biztositasahoz sokkal nagyobb magneses térer sség szikséges,
mint az elektronok esetében. Erre kindlkoz6 megoldas a szupravezet tekercseket

alkalmazé magneses szolenoid lencse.
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Szupravezet szolenoid magneses lencsét Maggiore és munkatarsai (Los
Alamos) [Mag-80], Koyama-lto és munkatarsai (Massachusetts Institute of
Technology, MIT) [Koy-80], valamint Stephan és munkatarsai (Bochum) [Ste-95]
készitettek. Los Alamosban a magneses térer sség maximum 8 T, a
targytavolsag 114 cm, a képtavolsag 11 cm, az elért nyaldbfoltméret 1 um. Az
MIT-n a legnagyobb elérhet magneses térer sség a szolenoidban 6 - 10 T.
Ennek felhasznalasaval 405 cm targy- és 16 cm képtavolsaggal 1 pum
nyalabméretet értek el 100 pA intenzitas mellett. Bochumban a fokuszald
szolenoid lencsét egyuttal a visszaszért részecskék fokuszalasara is hasznaljak,
igy a részecskedetektor effektiv térszdgét jelent sen megndvelve alkalmazzak az
RBS technikat.

Masik lehet ség a plazma lencse alkalmazéasa [Lef-83], amit Eugene-ban
valésitottak meg (Oregon, USA). A plazma lencse fékuszaldé hatasa hengeres
oszlopban csapdazott elekironok sajat elektromagneses teréb | ered. Ezen
lencsében a nyalabcsatorna belsejében gy r alaku elekirodakat néhany kV
pozitiv fesziltségre kapcsolnak, ami az elektronok szamara hengerszimmetrikus
potencial csapdat hoz létre. Tovabba egy klls szolenoiddal tengelyiranyu
magneses teret hoznak létre, ami az elektronokat spiralpalyara kényszeriti. A
lencse fokusztavolsaga fuggetlen az ion tdmegét | vagy toltését I, csak a
gyorsitofesziltségt | fligg. Ezzel a rendszerrel ~5 um nyalabméretet értek el.

Kvadrupdl magneses lencséket alkalmaznak ezeken kivil minden mas
mikroszonda esetében. Ennek oka, hogy itt a magneses tér a nyalab optikai
tengelyére mer_leges, igy a kis divergenciaju nyaldbra nagy fokuszalé hatast fejt
ki a Lorentz-er . Tehat ebben az esetben nagyobb hatdsfokkal hasznaljuk ki a
magneses tér fokuszalé hatasat, ezért nem lesz szlkség szupravezet
tekercsekre. A kvadrupdl magnes esetében a magneses tér er _ssége a jol ismert
H=r* cos 20 formulaval irhat6 le [Wat-95]. A magnes négy pélusa a nyalab
tengelye kordl szimmetrikusan helyezkedik el, amelyen véltakoz6 polaritasu
gerjesztést alkalmaznak. Az 2.5. abran lathatdé a kvadrupdl magneses tere,
valamint a lap sikjara mer_leges irdnyban befelé mozgo6 pozitiv téltésre hatd er . A

magneses er vonalak hiperbola alakuak, €s mindenhol a nyalab tengelyére
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mer_legesek, biztositva ezzel azt, hogy a teljes térer _sség fokuszalo hatast fejtsen

ki. Atérer_sseg nagysaga minden pontban a tengelyt | mért tdvolsdggal aranyos,

tehét a fokuszalas feltétele els  rendben teljesdl.

A kvadrupdl magneses lencse terében haladé t6lt6tt részecskékre az
athaladas helyét | fligg en kilénbdz irdnyu er k hatnak. Az 1,2 pontokban a
t6ltésekre a tengely felé mutato iranyd er_k hatnak, mig a 3,4 pontokon athalado
toltésekre kifelé mutatd er k. Ennek eredményeképpen a lencse a nyaldbot vonal

mentén foékuszalja (2.6. abra). Tehat legalabb két kvadrupdl magneses lencsét kel

alkalmazni valtakozé polaritassal ahhoz, hogy pontfokuszt allitsunk el .

y

\
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Mivel a kvadrupdl lencse nyaldbformal6 hatdsa aszimmetrikus, ezért az
ionoptikai szamitasokat és azok eredményeinek leirasat két egymasra mer _leges
sikban kell elvégezni. Ezt altalaban az 2.5. abran lathaté x és y sikokban
végezzik. A gyakorlatban két, harom vagy négy kvadrupdl lencsét alkalmaznak a
kilénbdz_ mikroszondaknal. Az 2.7. abraharom kilbnbdz _ alkalmazott megoldast
mutat. Az abran folytonos vonallal a vizszintes sikban, a szaggatott vonal pedig a
flgg leges sikban lathat6 a nyalab menete.

Cookson 1972-ben a mikroszondan [Coo-72] az "Orosz kvadruplett"
elrendezést alkalmazta [Dym-65]. Ennek jellemz_je, hogy a két kils  és a két
bels lencsét azonos aramer _sséggel gerjesztik valtakoz6 polaritassal. Az Orosz
kvadruplett hatasa az x és yirdnyokban azonos mérték kicsinyités, tehat négyzet

alaku targyrésr | négyzet alaku kép keletkezik a mintan.

b o — =
_________________________ / o
‘ o X

Az "Oxford triplett" elrendezésben az els két lencse gerjesztése azonos.

Ezzel a rendszerrel az x és y iranyu Kicsinyitések kulonb6z_ek lesznek, de a
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fokuszalasi eljaras egyszer és kényelmes. Akulénbdz_ kicsinyitési faktorok miatt
a négyzet alaku nyalabfolt elérése érdekében téglalap alaku targyrés alkalmazasa
sziikséges.

A dublett konfiguracié nyilvdnval6 el nye az olcs6saga. Ebben az esetben
is elérhet_ az "Oxford triplett" esetében biztositott nyalabmeéret, azonban kissé
csOkkentett aramer sséggel, ugyanis a kicsinyitési tényez k itt még inkabb
kGldnbdz ek lesznek egymastol, ezért a targyrés téglalapja elnyultabb lesz,
tovabba a targyrés nyilasanak terilete kisebb lesz.

A kvadrupdl magnesek hatasanak részletesebb leirasai alapjan [Wat-95]
megfontolasokat tehetink a magnesek kialakitasanak, elrendezésének,
gerjesztéseinek célszer ségére vonatkozolag. A fokuszalé rendszer leirasa
numerikus modszerekkel lehetséges [Gri-88b]. Ehhez derékszég koordinata
rendszert célszer valasztani, amelynek ztengelye a nyalabtengelyre esik, x és y
tengelye pedig az 2.5. abranak megfelel _en van megvalasztva. Ezen koordinatak
felhasznalasaval a részecske helyzete a képsikban (x;), fligg a részecske

tengelyt | valo tavolsagatol a targyrés sikjaban (x,y), a lencsébe belép részecske

Ve

Ve

x, =X Cjklmnxjyke/ ¢ 8"

A Ciwmn egyutthatokat nevezzik aberracios koefficienseknek. Ezek
fliggenek a rendszer geometrigjatol és a lencsék altal Iétrehozott magneses terek
nagysagatol. Mivel a kvadrupdl lencsék aszimmetrikusak, az y sikban hasonlé
kifejezés érvényes a fentiekt | eltér egyUtthatokkal. A kvadrupdl lencsék
aberracidi lehetnek geometriaiak vagy parazitikusak. A parazitikus aberraciok
szarmazhatnak a beallitas és gyartds mechanikai pontatlansagabdl vagy a
vasmag anyaganak inhomogenitasabdél. Ezen pontatlansagok a tiszta kvadrupdl
magneses térre szuperponalddd magasabb rend  multipdl terekként jelennek meg
[Jam-87]. A geometriai aberraciok azonban tokéletes geometriaju lencséknél is
jelentkeznek. A mikroszonddk esetében altalaban teljestl feltételek mellett (kis

méret_targyres, kis nyalabdivergencia) az aberraciok kdzul sok elhanyagolhatd,
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igy a fenti kifejezés a kdvetkez egyenletekké egyszer sddik az x és y sikban:
Hiba!
Hiba!

ahol D a kicsinyitési egyUtthatokat, C a kromatikus aberracios egyltthatokat, S a
szférikus aberracios egyttthatdkat jelenti. A P, Q és R egyUtthatok a parazitikus
aberraciokra vonatkoznak, amelyek a rendszer konstrukcidjabél és beallitasabdl
ered hibak. Ezek k6zUll legjelent _sebbek a rotacios pontatlansag, azaz a lencsék
nyaldbtengely koruli elfordulasabdl ered  hiba: p; a magnest gerjeszt
aramer_sseég ingadozasa a tapegyseg tokéletlenségéb addddan: € (mindkett a
nyalab divergenciaval egyenesen aranyos); valamint a szextup6l magneses tér
jelenléte, o, a kvadrupdl négyfogasu szimmetriatdl valé eltéréséb | ered en (a
divergencia négyzetével aranyos).

tehat a leképezés tulajdonsagait két 6sszetev  szabja meg: a targyrés geometriai
kicsinyitett képe (amit a kicsinyités hataroz meg az adott sikban) és eqgy diffuz
nyalabudvar vagy halo (ami a kollimator réssel szabalyozhaté). Adott nyaldbméret
eléréseéhez a targyrés és a kollimator rés méreteinek kilénbdz  kombinaciéi
lehetségesek: geometriailag pontos kép létrehozasa (nagy targyrés, Kkis
divergencia); geometriailag aberralt, de kis kép (kis targyrés, nagy divergencia).
Nem feltétlenil szlkséges azonban a pontos kép létrehozasa, mikroszondas
analitikai modszerek megvalésitdsahoz csak arra van szikség, hogy az adott
foltmérethez tartoz6 nyalabintenzitas minél nagyobb legyen.

Jamieson és munkatarsai a geometriai €s parazitikus aberraciok hatasait
megmeérték Melbourne-ben az 0. n. "grid shadow" mddszerrel [Jam-87]. Ez azt
jelenti, hogy a lencse fokuszaban egy mikroracsot helyeztek el, majd a racs
arnyékat figyelték meg egy szcintillaciés erny  segitségével. A racs arnyékanak
kalénbdz  tipusu torzulasai a lencserendszer adott hibainak megfelel en jelentek
meg.

Altalanosan is igaz, hogy mikroszondas alkalmazasokhoz célszer alehet
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legnagyobb intenzitast alkalmazni a lehet  legkisebb nyaldbméret mellett. Ha ezt
egy adott mikroszondan meg tudjuk valésitani, akkor az aramot mindig tudjuk
csokkenteni, ha az adott esetben ez szilkséges. A nyalabméret csdkkentése
megoldhaté a targyrés méretének csbkkentésével, azonban ez jelent sen
csokkenti a rendelkezésre all6 intenzitast. Tehat adott targyrés méret mellett kell
csOkkenteni a nyaldb méretét, ami a kicsinyités mértékével vagy a lencsehibak
hatasanak csdkkentésével valdsithatd meg. A kicsinyitést a targytavolsag és a
képtavolsag aranya szabja meg. A képtavolsag a kilénbdz  mikroszondak
megvalositdsdban kilénbdz , de nem tul tag hatarok kézétt mozoghat. A
targytavolsagot nagyra szokds valasztani, altaladban néhany méter
nagysagrendben. Ennek ndvelésével problémak addédnak a laborban
rendelkezésre alloé hely miatt, illetve nehezebbé valik a targyrés és a kollimator rés
altal meghatarozott kis divergenciaju nyaldb bevezetése a kamraba. Ezért
szlikséges megvizsgalni a lencsehibdk csdékkentésének lehet ségeit.

A kromatikus aberracio korrekcioja. Az elektrosztatikus kvadrupdl lencse
er_ssége a fokuszalandé ion energiajatol figg, mig a magneses kvadrupdl lencse
er ssége az ion impulzusatél. Ennek eredményeképpen a magneses lencse
kromatikus aberracioja fele az elektrosztatikus lencse hibajanak. Tovabba az is
megoldhato, hogy egymassal ellentétes polaritassal gerjesztett elektrosztatikus és
magneses lencsét alkalmazva akromatikus lencsét valésitsunk meg. Ennek elvi
lehet _ségére a szentpétervari csoport hivta fel a figyelmet [Yav-64]. Elméleti
szamitasaikban megmutattak az akromatikus lencse elvi lehet ségét és
elektronok fokuszaldsara hasznalhato kisérleti modellt is készitettek. A kvadrupdl
magnes belsejében egy rézcs foglal helyet, amelyen belll helyezkedik el az
elektrosztatikus lencse. Minden lencsepofa profilja hengeres, ami természetesen
hibat okoz, valamint nagy energiaju ionokhoz tulsagosan kicsi a magnes
er ssége. A magnest nem tudtak er sebb hatasura kialakitani, mert a
magnespofakat nagy bels atmér vel kellett kialakitani az elektrosztatikus
lencsének biztositand6 helyigény miatt. Ezért a magnesek bels  atmér jét 100
mm-nek valasztottdk. Azonban az elekitronok fékuszalasaval szerzett
tapasztalatok alapjan lathaté volt az akromatikus lencse szamitasok helyessége.

Ezen otlet alapjan ionok fokuszéalasara is felhasznaltak az akromatikus
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lencsét

Lundban [Tap-90]. A fékuszald rendszerben hat kvadrupdl lencsét alkalmaznak,
harom elektrosztatikus és harom magneses lencsét, amelyek egylttesen
akromatikus kvadrupdl triplettet alkotnak. A triplett k6zéps tagjanak hossza
kétszerese a széls lencséknek, igy szimmetrikus fokuszalé rendszer adodik,
tehat a kicsinyités az x és y sikban azonos lesz. A magneses kvadrupoélok bels
atmeér_je 20 mm, ami biztositja a helyet az elekirosztatikus kvadrupéloknak. Még
igy is tul kevés hely marad azonban, igy az elektrosztatikus kvadrupdlok ideélis
hiperbolikus profiljat harom - megfelel helyen a nyalabtengellyel parhuzamosan
régzitett - vezetékkel helyettesitik. igy tehat egy elektrosztatikus kvadrupélt
6sszesen 12 megfelel helyen és potenciallal alkalmazott vezetékkel valositottak
meg. A vezetékek elkészitésének pontossaga és elhelyezésik mechanikai
pontossaga nagymertékben befolyasolja az el allitott kvadrupdl elektrosztatikus
tér min_ségét, azaz meghatarozza, hogy milyen mértékben lesznek jelen az
elektrosztatikus tér tovabbi felharmonikusai a térben. A lencsék maximum 10 kV
feszlltséggel hasznalhatdk. A leirtakbdl 1athatd, hogy ezzel a lencserendszerrel
meglehet sen sok probléma adddik, ezért masutt nem is alkalmaztédk ezt a
megoldast.

A kromatikus aberracio természetesen csdkkenthet a nyaldb energiajanak
stabilizalasaval (Id. 2.2.1. Gyorsitok). Ez a legf bb oka annak, hogy a legtdbb
mikroszonda Pelletron vagy Van de Graaff gyorsiton m_kddik vilagszerte.

A szférikus aberracio korrekcidja. Elméletileg szintén az orosz csoport
mutatta meg, hogy ez a hatas korrigalhaté harom megfelel_en gerjesztett oktupdl
magneses lencserendszerrel [Fis-67]. Jamieson megmutatta, hogy ezzel a
maodszerrel az aberraciok hatasa mérhet és csdkkenthet [Jam-88].

A parazitikus aberracio  korrekcioja. A gyartdsi és beallitasi
tokéletlenségekb | ered hibak a kvadrup6l magneses térre magasabb rend
multipélusokként szuperponalédnak. A 2n-polusu tér er_ssége a tengelyt | meért
tavolsaggal az (r/r))"" 6sszefliggés szerint valtozik, ahol rya lencse bels atmér je
[Gri-88b]. Ez a fuggés azt jelenti, hogy a legjelent sebb hatasok az alacsony

rend tereknél a pdlusok kézelében jelentkeznek. A felharmonikusok egyrészt a
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magnespofa idealis hiperbolikustol valo eltéréséb | szarmaznak, méasrészt a pofak
helyzetének pontatlan beallitasabdl.

Jamieson és Martin megmutattédk, hogy a gyartasi tokéletlenségekb |,
beallitasi pontatlansdgokbdl addédoé lencsehibak a kilénbdz  lencsékben jelen
vannak, gyakran dominansan befolyasoljak a nyalab méretét [Jam-88], [Mar-88].
Ezen kivant valtoztatni az Oxford Microbeams Ltd. egy Uj tipusu lencse
kifejlesztésével [Oxf]. Az Ujlencse egyik f_jellemz_je, hogy egy darabbdl kivagott
kival6  min ség feszlltséegmentesitett magnesvasbdl készult vasmagja
mikrométeres pontossaggal az idealis hiperbola profillal rendelkezik. A lencse
kivagasa szikraforgacsolasos technolégiaval készult. A gerjesztést hagyomanyos
vezeték tekercselés helyett rézlemezekb | allé vezet biztositja, amelyen nagy
aram vihet keresztil, egyuttal pedig h t bordaként is szerepel. A lencse egyetlen
darabbdl tértén_ kivagasa biztositia a magneses tér er vonalainak tokéletes

zarddasat. A lencse geometriai paramétereit tartalmazza a 2. tablazat.

2. tablazat Az Oxford Microbeams kvadrupél lencséjének geometriai adatai

Furat atmeér 15 mm
Kuls_ atmér_ 20 cm
Po6lushossz 10 cm
Pélusonkénti menetszam 12

Szomszédos lencsék kdzéppontjainak tavolsaga 16 cm

Az Oxford Microbeams altal a kereskedelemben forgalmazott lencsét az
Oxfordi Egyetemen fejlesztették ki, és eladas el tt minden egyes lencsét
megvizsgalnak a Jamieson-féle "grid shadow" mddszerrel. Korabbi tapasztalat volt
Oxfordban, hogy az eredeti mikroszonda lencséit megvizsgalva kiderilt, hogy a
hasznalt triplett egyik lencséje er s szextup6l magneses teret hozott Iétre, mig a
tébbi lencse és a tartalék negyedik lencse hibatlan volt. Ez a lencsék nem egy

darabbdl all6 vasmagjanak volt készdnhet , mig az Uj lencsék esetében egyetlen
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esetben sem volt kimutathato szint_ a parazitikus aberracié. Az oxfordi lencse az

irodalomban elismerten a legjobb tulajdonsagokkal rendelkezik.

2.2.4. Pasztazas

Pasztazas alatt altalanos esetben azt értjik, hogy a kis teriletr | szd&rmazé
informacié forrasanak valtoztatasaval a minta adott felliletét letapogatjuk, azaz a
fellletr | az alkalmazott analitikai mddszernek megfelel inform&cié-térképet
készitiink. Tehat példaul készithetlink PIXE mddszerrel elemtérképeket, vagy
STIM mddszerrel s r ség-eloszlasi térképeket.

A pasztazas megvaldsitasanak elve abban rejlik, hogy a nyalab és a minta
helyzetét egymashoz képest megvaltoztatjuk. Ennek két lehet sége van: vagy a
nyalab régzitett és a mintat mozgatom, vagy az allé mintan mozgatom a nyalabot.

A minta mozgatdséahoz altalaban precizios Iéptet motorokat alkalmaznak.
Ezek pontossaga mikronos nagysagrend . A léptet  motorok nem elég gyorsak,
igy a nyaldb a mintat egy pontban éri, amelynek h_- és sugarterhelése jelent s.
Ezenkivil mindig ugyanabbdl az iranybodl kell raallnunk a mérend_ helyre a
visszadllitas hibaja miatt. Maggiore [Mag-80] a mintat piezoelektromos tartéra
szerelte, igy a legjobb Iéptet motoroknal is jobb helyzetérzékenységet ért el,
azonban a léptetés sebessége még lassabb lett. Ebb | kdvetkezik, hogy a fix
nyalabot alkalmazé technika csak pontbeli analizisekhez alkalmazhatd.
Térképezési feladatokhoz szilkséges, hogy a nyalabot mozgassuk allé céltargyon.

A nyaldb mozgatasara elektrosztatikus vagy magneses teret
hasznalhatunk, tovabba ezt alkalmazhatjuk a fékuszalé rendszer el _tt vagy utan
(azaz a lencse és a céltargy kdzott).

Az elektromos eltérit rendszer megfelel nagysagu elekirosztatikus
egyenfeszlltség egy-egy eltérit lemezparra kapcsolva. A nagy merték
eltéritésekhez er s elektromos térer sség szikséges, ennek el allitdsa
nehézségeket okoz a gyors nagyfesziliség tapegységek tervezésében. A
legnagyobb pasztazhato tertlet ~0,5 mm.

Ha a lencserendszer elé helyezzik a pasztazé egységet, akkor nagy
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pasztazasi méret esetén a nyalab nem az optimalis tengelyben halad a
lencsékben, igy a lencsehibak hatasa jelent sebb lesz. Ha azonban a lencsék
utan helyezzik el a pasztazo6 rendszert, akkor a képtavolsag lesz tal nagy, ami a
kicsinyitési tényez csdkkenését okozza, tehat a nyaldb mérete lesz nagyobb.
Heck a fokuszalé magnesek elé helyezte a lemezparokat (Id. [Coo-81]), amelyek
méretét és tavolsagat gondosan meghatarozta, igy lehet vé valt, hogy azonos
eltéritéshez azonos feszlliséget alkalmazzon. Harwellben az elektrosztatikus
eltérit  két lemezpar benydlik az utols6 kvadrupdlmagnes belsejebe
helytakarékossagi okokbdl [Coo-79].

A magneses eltérit  rendszerek alapelve az, hogy a nyalab tengelyére
mer_leges homogén magneses tér a nyalabot eltériti. Iit a tekercsek hatasfoka
megfelel min_ség vasmag hasznalataval ndvelhet , és a vasmag alakjanak
kiképzésével csbkkenthet k a széleffektusok.

Melbourne-ben Legge és munkatarsai légmagos szolenoid tekercsekkel
magneses eltéritést valdsitottak meg a lencserendszer el tt (Id. [Coo-81]). Az
alkalmazott hdromszdgjelekkel 1 mm-es eltéritést valositottak meg, ami a széls
nyaldbhelyzetben sem rontott jelent_sen a 10 um-es nyalabmeéreten.

Az Oxfordban alkalmazott lencsék el tti magneses pasztaz6 rendszer
legnagyobb lefedett teriilete 2,5 x 2,5 mm?, 3 MeV energiaji protonokra triplett
konfiguraciét alkalmazva [Wat-95]. Szamitasok szerint a legnagyobb pasztazas
esetén sem haladja meg a nyalab mérete a 10 um-t, ami megengedhet hiszen ez
még mindig kisebb, mint a digitalis térképek szokasos pixelmérete, igy nincs
effektiv feloldasromlas. A pasztazé tekercsek ferrit vasmagra vannak feltekerve. A
vasmag szimmetrikus alakja biztositja azt, hogy a magneses térer sségvonalak a
vasmag belsejében a nyalab athaladasanak helyén zarédjanak, és homogén
magneses teret alakitsanak ki (2.8. abra).
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Az &dbran L, és L, az x, illetve y iranyban pasztaz6 tekercseket jeldli.
Mindkét irdnyhoz két-két sorba koétott tekercs tartozik, amelyek gerjesztése olyan
irdnyu, hogy az abran nyilakkal jeldlt iranyl magneses teret hozzak létre, ezzel
hatasuk a vasmag kbézepén 6sszegz dik. Az 4bran jeldlt esetben a lap sikjara
mer_legesen befelé halado pozitiv t6lt6tt részecskeére lefelé mutato iranyd er  hat.
Az L, tekercsek menetszama kevesebb az L, tekercseken alkalmazott
menetszamnal. Ennek egyik oka, hogy a kvadrupdl fokuszald rendszer
kicsinyitése kilénbdz az x és y iranyokban, ezért kilonbdz  érzékenység
eltéritések szikségesek. Az abran bemutatott esetben az L, tekercsnek kell a
kisebb kicsinyitési irdnyban eltéritenie a nyalabot. Mivel az L, tekercs kisebb
induktivitast az Ly-nél, ezért gyosabban képes a gerjeszt &ram véltozasait
kdvetni. Tehat ezt a tekercset kell a pasztazast vezérl egység gyors kimenetére
csatlakoztatni. A pasztazas vezérlése térténhet egy lépcs flggvenyt el Allitd

jelgeneratorral, vagy szamitogép segitségével.
2.2.5. Vakuumrendszerek

A mikroszondak egyik lényeges része a mér kamra, illetve az itt
alkalmazott vakuum nagysaga. A legtdbb helyen hagyomanyosan nagyvakuumot

hasznalnak (~10'4 Pa, azaz ~10° mBar), ami megfelel a gyorsitoknal hasznalt
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kévetelményeknek. Karlsruhe-ben egy nagysagrenddel jobb vakuum elérése
érdekében mindenitt féemtdémitéseket és turbomolekularis szivattyukat hasznalnak
(Id. [Co0-81]). Melbourne-ben (Id. [Coo-81]) az egész mikroszonda rendszer - a
gyorsitot is beleértve - ultravakuumban m_kédik (~107 Pa, azaz ~10° mBar), ez
természetesen nagy mértékben megndveli a koltségeket, kilébnésen pedig a
mintacserék idejét. Los Alamosban [Mag-80] szintén ultravakuumot alkalmaznak,
de itt csak a kamraban a minta kdzelében, amit differencialis szivassal oldanak
meg. Azonban a mintacserét ez is jelent sen lelassitja, pedig analitikai

laboratériumokban a gyors mintacsere lehet_sége igen gyakori kévetelmeény.
2.2.6. Rezgésmentes kornyezet

Nyilvanvalé tény, hogy a mikronos nagysagrend nyaldb hasznalata
értelmetlen lenne, ha a minta és a nyalab egyméshoz viszonyitva ilyen
amplitudéval rezegne. Ezért nagyon fontos kévetelmény a mikroszonda szamara
arezgésmentes (rezgésszegény) kérnyezet biztositdsa (a nyalab idealis esetben
nem mozog, mechanikai vibracio bevitelére csak a gyorsité és a nyalabtranszport
magnesek mozgasa adna lehet _séget). Tehat szlikséges a mikronyalab fékuszald
és pasztazé rendszerét a mintakamraval kozds rezgésmentes alapra helyezni. Ezt
QOuden és munkatarsai Amsterdamban  betontémboékre  helyezett
nyalabtranszporttal oldjdk meg, azaz nemcsak a kvadrupdél magneseket és a
kamrat rezgésmentesitették, hanem az egész nyaldbcsatornat [Oud-81].
Kortlbelil 20 tonna a felhasznalt beton témege, és érdekes, hogy a
nyaldbcsatorna 3,5 m magasan a talajszint félétt van. Mérésekkel ellen rizték,
hogy a rezgések amplituddja 0,1 um alatt marad a 2 - 2000 Hz tartoméanyban.

Bollini és munkatarsai [Bol-93] Legnaroban betontdmbékén kivil homokkal
megtéltott aluminium dobozokat is hasznalnak. Az aluminium dobozok k&zé
polisztirén és 6lom lapokat helyeznek.

A targyrésnek is rezgésmentesnek kell lennie, de itt a kdvetelmény nem
annyira szigoru a kicsinyités jelenléte miatt. Ha a targyrés mérete 10-50 um és a
rezgés amplitudoja <1 pm, akkor a mintan megjelen_képen az 1 um-es nyalab

csak <0,1 um rezgést fog mutatni.
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2.2.7. A nyalab méretének meghatarozasa

A mikronyaldbok el éllitdsdnak fontos kovetelménye, hogy mindig
ellen_rizhet legyen a nyaldb mérete. Szikséges tudnunk azt, hogy mekkora
nyalabbal kivanatos dolgoznunk az adott alkalmazasban, tovabba azt is, hogy
ezzel mekkora intenzitast szeretnénk elérni. Az idealis megoldas az adott
mikroszonddn nem mindig lehetséges, ilyenkor kompromisszumra van szikseég.
Vagy a laterdlis felbontés igényéb | kell engedni, vagy hosszabb ideig kell végezni
a merést, ugyanis a kisebb méret miatti kisebb intenzitas hasznalataval tébb id
szUkséges a kivant érzékenység eléréséhez.

A nyaldb méretét meghatarozhatjuk, ha egy jol ismert élre mer _legesen
pasztazzuk, és felvesszik az élre jellemz_ elem rontgenvonalanak intenzitasat a
nyaléb eltéritésének figgvenyében. Nobiling m_anyag szcintillator anyagra felvitt
éles szél reéz folia eélére mer_legesen pasztazta a nyalabot, és a nyalabhelyzet
flggvényében dbrazolta a réz K,-csucsanak teriiletét [Nob-77]. Watt és Grime az
oxfordi mikroszonda 0,44 um-es nyaldbméretét hatarozta meg Si egykristalyon
[Wat-95].

2.2.8. Adatgy jtés

Az els komplex adatgy jt rendszert Melbourne-ben fejlesztették ki Legge
és munkatarsai (Id. [Co0-81]). Ez a rendszer minden eseményt (réntgenjelet) a
hozza tartozo (x,y) koordinataval egydtt tarolja. Ezt kés bb "lista médu" tarolasnak
is nevezik. Maggiore [Mag-80] ramutatott, hogy a lista médu adattarolas nagyon
nagy taroldkapacitast igényel. Egy-egy ilyen adattémeg tipikusan legalabb 5 MB
helyigény . Ez napi 100 MB adat eltarolaséat is szikségessé teheti! Ennek
csdkkentése lehetséges, ha nem kivanunk minden koordinatahoz minden
esemeényt rogziteni, hanem megelégszink azzal, hogy el re definialt elemekr |
térképet készitlink a PIXE spektrum alapjan, és csak a térképeket, valamint a

teljes pasztazott terlletre vonatkozd réntgen spektrumot taroljuk el kés bbi
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kiértékelés céljabol. Ekkor az elemtérképek természetesen nem abszollt
koncentracié-térképek, hanem csak rontgen intenzitas térképek.

2.3. Alkalmazott analitikai modszerek

2.3.1. PIXE

A PIXE (Particle-Induced X-Ray Emission Spectrometry, részecskékkel
indukalt réntgenemisszios spektrometria) multielemes analitikai moédszer [Joh-95].
Altalaban proton nyaldbot, vagy ritkdbban nehéz ionokbdl allé nyalabot
gyorsitanak néhany MeV energidra, amivel az adott minta atomjainak
karakterisztikus  réntgensugarzasat gerjesztik. A  rdntgenspekirumot
energiadiszperziv félvezet detektorral roégzitik. A PIXE technika mintegy
negyedszazados tbrténete soran ppm nagysagrend detektalasi kiszdbbel
jellemezhet_ kvantitativ analitikai médszerré fejl_dott.

A modszert mai formajaban el _szdr Johansson és munkatarsai fejlesztették
ki 1970-ben Lundban [Joh-70]. Ebben a munkaban 2 MeV-es energidju
protonokat és Si(Li) detektort hasznalva megmutattak a médszer hatékonysagat a
multielemes nyomelem analizis terén. Az els alkalmazasban egy vékony
szenfdliat vizsgaltak, amelyet el z legaleveg ben jelenlév por Ulepitése céljabdl
a szabadban hagytak egy napig. Természetesen az igy 06sszegy It
anyagmennyiség igen kis tdmeg , mégis egymastdl elktléndl  szignifikans
csucsok jelentek meg a spektrumban. Tovabba a modszer gyors adatgy jtéssel
volt jellemezhet , ami el nydés nagy mennyiség minta rutinszer analizise
céljabol.

A  modszer gyorsan elterjedt a vilag kulénbdz  magdfizikai
laboratériumaiban. Ennek tdbb oka is volt. El szér is, a kdérnyezetvédelmi
problémak a nyomelemanalizis hatékony modszerét kivantak meg. A leveg
szennyezettségének vizsgalatara, valamint a kdrnyezetben és az emberi
szervezetben jelen lév_ toxikus elemek meghatarozdsara igen alkalmas a

mabdszer. A PIXE idealis mddszer olyan mintaban nehéz nyomelemeket vizsgalni,
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ahol az anyag f komponensei kénny elemekb | allnak.

Masodszor, sok magfizikai laboratériumban a  kisenergidju
részecskegyorsitok felszabadultak, amelyek a magfizikai alapkutatasok korai
szakaszaban voltak altalanosan elterjedt berendezések. Ezeket a gyorsitdkat be
lehetett volna zarni vagy leéllitani, de sokkal érdemesebb volt a mar meglév_
gyorsitokat, és a szintén rendelkezésre all6 egyéb kiegészit berendezéseket
(elektronikat, detektorokat, szamitégépeket stb.) mas célokra felhasznalni. Az
egyik ilyen alternativ felnasznalasi lehet seg az analitika volt.

A harmadik érv a PIXE analitikai médszer mellett a mikronyalabok
fejlesztésének beindulasa. 1972-ben Cookson kvadrupdl magnesekkel fokuszalt 4
um-es nyaldbméretet ért el. Az ilyen méret nyaldbok alkalmazhatésagi terllete
rendkivil széles és a leginkdbb alkalmazhatd mikronyalabos analitikai modszer a
PIXE, ugyanis érzékenysége elegend en nagy ahhoz, hogy még igen kis
aramer_ssegek mellett is nyomelem analitikat lehessen megvalésitani vele.

Tehat a PIXE és mikro-PIXE modszerek a fentiekb | adodoan
természetesen a magfizikai laboratériumokban terjedtek el, ahol megtalalhatok a
szUkséges eszkdzOk és - nem utolsé sorban - az azokat kezel , hasznalo
gyakorlott magfizikus személyzet is. Az utdbbi években egy Ujabb tendencia is
megfigyelhet : kalénbdéz_ laboratériumokban kizarélag PIXE és mikro-PIXE
analitikai csoportok jénnek Iétre, akik erre a célra beszereznek egy sajat Uj
gyorsitét. Ezek a laboratériumok altalaban specidlis alkalmazasi terlileteken
végzik munkdjukat. Parizsban a Louvre Muzeum régészeti kutatasokra specializalt
berendezést alapitott, az Ausztral CSIRO laboratérium pedig geoldgiai kutatasokat
végez. Ennek alapjan megallapithatd, hogy a PIXE és mikro-PIXE technikak
nemzetkdzi elismertsége olyan szint_, hogy igen jelent s beruhazésok térténnek a
kGlénb6z  Uj laboratoriumok Iétrehozéséra, illetve a meglév k fejlesztésere.

A modszer elfogadottsaganak tovabbi jelz_je, hogy immar rendszeresen
megrendezik a Nemzetkdzi PIXE Konferenciakat (International Conference on
PIXE and its Analytical Applications) [Joh-77], [Joh-81], [Mar-84], [Rin-87], [Vis-
90], [Uda-93], [Mos-96].

2.3.1.1. A PIXE mddszer elvi alapjai
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Néhany MeV energiaju toltétt részecskék - altalaban protonok - az
analizalandé mintaba Utkdznek. Az ion-atom Utk6zések soran fellép atomfizikai
folyamatok kdzll a tovabbiakban a karakterisztikus réntgensugarzast hasznalom
analitikai célokra, a tdbbi folyamattal (pl. Auger-elekiron emisszi6) nem
foglalkozom. A protonok a minta atomjait ionizaljak, a bels elektronhéjakon
megjelen  vakancia egy klls héj elekironjaval betdlt dik, mikdézben
karakterisztikus rontgensugarzas bocsatodik ki. A mintabol kilép réntgensugarzas
spektrumat felvéve lathatd, hogy a spektrum egy folytonos hattérsugarzasbél és a
karakterisztikus vonalakbdl all. A spektrum felvétele Si(Li) detektorral torténik,
majd er_sités utan a jelek digitalizalva a sokcsatornas analizatorba kerulnek. A
sokcsatornas analizatort napjainkban egy szamitogépben szokas elhelyezni,
amivel az adatok gy jtésének vezérlése és a spekirum tarolasa is megoldhaté. A
PIXE spektrum 6sszetett - sok cslucs van jelen a spektrumban, amelyek
egymassal at is fedhetnek - ezért a mérés eredményének kiértékelésére szintén
szamitogép haszndlatos. Ha a mintat gerjeszt nyalab altal szallitott toltést
megmérem, akkor a tébbi jellemz_ paraméter ismeretében - réntgen gerjesztési
hataskeresztmetszet, detektor térszdg, detektor hatasfok, stb. - meghatarozhaté a
mintaban jelenlév_ anyag mennyisége. Tehat a PIXE az abszolut koncentracioé
meghatarozasanak lehet_ségét nydjtja.

A modszer egyik nagy el nye, hogy kilénb6z_ tipusu mintak analizisére
képes. Gyakran vékony minta analizise szikséges, ekkor a nyalab a mintan valé
athaladasa soran energigjanak csak egy kicsiny részét vesziti el. Ebb | adéddan a
gerjesztési energia jol definialt érték , tovabba az emittalt réntgensugarzasnak
csak igen kis része abszorbealddik a mintaban, igy a réntgenhozam szamitasa
egyszer bbé valik. llyen vékony mintékra tipikus példa a vékony folidkra
Osszegy jtott légkori aeroszolok. A mérési elrendezés sematikus rajza az 2.9.
abran lathaté.

Gyakran azonban lehetetlen vékony minta formajaban el_késziteni a mintat
az analizis céljabol. llyen alkalmazasok példaul a geoldgiai mintak, vagy értékes

régészeti leletek, ahol a roncsolasmentesség igénye természetes. Ezen
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esetekben a gerjeszt nyalab a mintaban teljesen lefékez_dik, ezaltal a gerjesztési
energia folyamatosan cs6kken a nyaldb behatolasa mentén, tovabba a kibocsatott
réntgensugarzas abszorpciét szenved a mintaban. igy a réntgenhozam
kiszamitasa lényegesen nehezebb feladatta valik, azonban megoldhat6 kilénbdz
szamitégép programok segitségével. A nyalab aramanak mérése ekkor nem
lehetséges a minta mogoétt elhelyezett Faraday kalitka segitségével. Ekkor a
beérkezett toltést mér_aramintegratort a kamratol szigetelten elhelyezett mintaval
kapcsoljuk 6ssze, vagy a nyalab d&ramat még a kamraba belépés el tt mérjuk

meg. Az ebb | ad6dd probléemékat és kildonbdz  megoldasi lehet ségeket a

kollim torok minta Faraday kalitka

nyal b X

detektor

ramintegr tor

erds 16

ADC

sz mt g p

kés_ bbiekben targyalom.

A réntgenspekirumot az atomok elekitronszerkezete hatarozza meg. Abels
héjak (K, L, M) ionizaci6ja utdn a visszamaradé Ures helyekre a magasabb
elektronhéjakrol a megfelel  kivalasztasi szabdlyok szerint betdlt dnek az
elektronok. A K-héjra tortén  atmenetek a K karakterisztikus réntgensugarakat
hozzak létre. Ha az elektron az L-héjrdl indult, akkor a K,-vonal jon létre, az M-

héjrél szarmazo elektronatmenet pedig a Kg-vonalat okozza. A K,- és Ks-vonalak

32



is finomstrukturaval rendelkeznek. Az L-héjra tértén_atmenetekkor jonnek létre az
L-vonalak, amelyek tébb komponensb | allnak, kiléndésen a nehéz elemek
esetében (Z>50). Nyilvanvalo, hogy a teljes réntgenspekirum meglehet sen
Osszetett is lehet. Néhany vonal energiakilénbsége azonban nem nagy, példaul a
Ka1- és Kyo-vonalaké, igy ezek a spektrumban egyetlen csucsként jelennek meg.
Végeredményben a PIXE spekitrumban a kbzepes tdémegszamu elemek
(19<Z<50) két csucsa jelenk meg: a K, és Kz (A 13<Z<17
rendszamtartomanyban a K, és Kz vonalak nem valnak szét.) A nehéz elemek
(Z>50) L rontgenspektruma pedig tipikusan négy er_s vonalbdl (L;, L,, Lg, L)) és
tovabbi gyengébb vonalakbdl all.

A rontgensugarzas detektalasara hasznalatos Si(Li) energiadiszperziv
detektorok hatasfoka az 5 - 25 KeV energiatartomanyban jé kézelitéssel allando,
de kisebb és nagyobb energiakon élesen lecsdkken. A detektor ezen a
tulajdonsaga meghatarozza a analizis céljara alkalmazhat6 réntgensorozatokat.
Az 2.10. abra az elemek karakterisztikus rontgensugarzasanak energiajat mutatja
az adott elem rendszamanak flggvényében. Nyilvanvald, hogy a K-sorozat a
kb6zepes rendszamok (Z<50), az L-sorozat pedig a nagyobb rendszamok (Z>50)

esetén hasznalhato.
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Egy tipikus aeroszol PIXE spektrum az 2.11. abran lathaté. A 10 keV alatti
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folytonos hattér a szekunder elektronok fékezési sugarzasa. A nagyobb energias
hattér oka a protonok fékezési sugarzasa, illetve az esetlegesen megjelen
magreakciokbol szarmazo y-sugarzasnak a Si(Li) detektorban tértén  Compton-
szoérasa.

A spektrum kiértékeléséhez, azaz az egyes elemekhez tartozé csucsok
alatti teruletnek megfelel koncentracié kiszamitdsdhoz szamitogépet kell
hasznalni. Erre a feladatra a vilag tébb PIXE laboratériumaban készitettek
programot, amelyek egy része folyamatos fejlesztés, b_vités alatt all napjainkban
is. llyen kiértékel programok példaul a GUPIX [Max-89], GEO-PIXE [Rya-90],
PIXAN [Cla-87], WITS-HEX [Lip-90], valamint az ATOMKI-ben fejlesztett
PIXYKLM [Sza-93].

ENENEITON

A klldénbdz  analitikai médszerek képesséegeinek 6sszehasonlitadsakor talan
legfontosabb kérdés a detektalhatdsagi hatarra vonatkozik. Az 2.12. abranegy a
PIXE detektalhatosagi hataradra vonatkozo grafikon lathaté az illet elem

rendszdma, €s a gerjeszt protonok energigjanak fiiggvényében. A megadott
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értékek a PIXE analizisben leggyakrabban alkalmazott esetben érvényesek:
kdnny elemek métrixaban jelen Iév._nyomelemek meghatarozasara [Joh-76]. A
tovabbi kisérleti paraméterek - nyalabintenzitas, mérésiid , detektor hatasfok, stb.
- természetesen mind befolydsoljdk a detektalhatésagi hatarokat, azonban az

6sszehasonlithatésag miatt ezen az abran a kilénbdz paraméterek szokasos
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rendsz m

értékeit tételezzik fel.

Amint az a 2.12. abran lathato, hogy egy adott minta esetén a minimalis
detektalhaté koncentracidk széles rendszamtartomanyban egy nagysagrenden
belll maradnak. A PIXE technika érdekes tulajdonsaga, hogy viszonylag alacsony
(2 - 3 MeV) energiaju protonokkal érhet el a legnagyobb érzékenység. Kulénboz
tipusu mintak esetében az érzékenység a teljes rendszamtartomanyban 0,1 - 100
ppm kozott van. Ez azt jelenti, hogy a relative olcs6bb kisenergiaju gyorsitok
hasznalhaték az igen széles rendszamtartomény analizisére. Masik érdekes
tulajdonséag, hogy a 20<Z<40, valamint a Z>70 rendszadmtartomanyokban érhet
el alegnagyobb érzékenység, ami a legtdébb analitikai alkalmazéas érdekl désének
kdzéppontjaban all. A PIXE technika érzékenységének jelent sége meég inkabb
szembet n , ha a detektalhaté hatarokat abszolut egységekben adjuk meg.
Vékony, kdnny matrix(i minta esetén, néhany mm atmér j nyalabbal 107'% g
mennyiségben jelen [év_ nyomelemek detektalhatdk.

Altalaban a moédszer roncsolasmentes, de példaul bizonyos bioldgiai

mintaknal a h_hatas kévetkeztében ez nem mondhato el.
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2.3.1.2. Réntgen abszorbensek hasznalata

A szért protonok elegend _en nagy energiaval rendelkeznek ahhoz, hogy a
detektorban maradando karosodast okozzanak. Ennek megakadalyozasa céljabol
a detektor és a minta k6zé abszorbens folidk elhelyezése szikséges. Az
abszorbens alkalmazasaval a detektalandé réntgensugérzast is megvaltoztatjuk,
azonban igen vékony (10 - 20 um) Mylar-félia elhelyezésével a rontgensugarzas
abszorpcidja nem lesz jelent s a legtdbb elem karakterisztikus réntgenenergiajara
nézve.

Ezenkivll az abszorbens hasznélatos a kénny elemek tartomanyaban a
nagy hataskeresztmetszet miatti igen magas réntgenhozamok csdkkentésére.
Erre azért van szikség, mert a Si(Li) detektor korlatozott szamu impulzust képes
feldolgozni, amit nem célszer a magas rontgenhozamok miatt nagy
belutésszamra "pazarolni". Példaul bizonyos geoldgiai mintak esetében a
dominans elemek: Na, Mg, Al, Si. llyenkor egy 100 pum vastagsagu aluminium
abszorbens ezen elemek nagy intenzitdsu vonalait elnyomja, mig a nyomokban
jelen 1év_ nagyobb rendszamu elemek réntgenvonalainak nagy részét atenged.i.

Lehetséges olyan eset is, amikor a legnagyobb koncentrécidban jelen lév
elem nehezebb, mint valamely kérdéses nyomelem. llyenkor szilkséges egy
szelektivsz r alkalmazasa, amelynek hatdsa af komponenst | szarmazé er s
hozam csdkkentése, mig a kisebb energia tartomanyban megjelen nyomelemek
hozama nem csbkken ilyen er teljesen. Ezt olyan anyagbdl készilt filterrel lehet
megvalositani, amelynek abszorpcios éle éppen a kisz_rend_ elem leger _sebb
karakterisztikus réntgen vonalanak energigja alatt van. Tipikus példa az ilyen
esetre egy olyan minta, amelyben réz f komponens mellett sziikséges kalcium

meghatarozasa. Ebben az esetben a szelektiv filter anyaga kobalt.

2.3.1.3. Kalibracio és kiértékeles

A PIXE modszer f_ célja a vizsgalt minta elemi 0sszetev i relativ vagy

abszolut koncentracidinak a meghatarozasa. Ehhez el szér kalibralni kell a
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meghatarozasat értjik, amelyek segitségével a rendszam fliggvényében abszolut
koncentraciéadatok rendelhet_k a rontgencsucsokban lév_impulzusszamokhoz. A
vildgon szamos helyen alkalmazott PIXE mér _rendszerekben hasznalt médszerek
két csoportra oszthatdk [Bor-92].

Az els esetben tiszta elemekb | vagy vegyliletekb | készilt standard
mintakon végzett mérésekb | kisérleti uton hatarozzak meg az érzékenységi
faktorokat. Ekkor ezek a faktorok az adott analitikai elrendezésre, az adott
detektalasi korilmények k6z6tt érvényesek. Ez azt is jelenti, hogy minden esetben
be kell szerezni a mintaval azonos tipusu (matrixt) standardot, ami ismeretlen
matrix esetén lehetetlen.

A masodik esetben az érzékenyseégi faktorokat elméleti vagy félempirikus
formuldk alapjan szamolt hataskeresztmetszet adatokbdl, az abszorpcidénak, a
bombéazé ionok fékez_désének és mas (masodlagos) hatdsoknak a figyelembe
véetelével szamoljak. Ebben az esetben az energiafiigg  detektalasi hatasfokot,
valamint a detektor térszdgét figgetlen mérésekb | kell meghatérozni.

Véges vastagsagu minta esetén a minta mélységi koordinataja mentén a
bombazé ionok folyamatosan lassulnak. igy killénbdz  mélységekben a
rontgensugarak az éppen aktualis ionenergianak megfelel mas-mas
hataskeresztmetszettel fognak keletkezni. Ezenkivil az emittalt réntgensugarzas a
mintaban 6nabszorpciét szenved, amelynek mértéke figg a meélységt I. A
keletkezett rontgensugarzds (méasodlagosan) gerjeszti a mintaban lév_ azon
elemek karakterisztikus réntgenvonalait, amelyek abszorpcids éle kisebb, mint a
primer rontgensugarzas energiaja. Ezen folyamat eredményeképpen a kénny
elemek réntgenhozamaban tdbbletintenzitas (enhancement) keletkezik, ha van a
mintaban nehéz f elem. Az emlitett hatasok matrixfiigg k, azaz a kvantitativ
kiértékeléshez a minta matrixaban jelen lév_f elemek koncentracioit ismernikell.

A fent emlitettek alapjan tehat egy mintat akkor tekinthetlink vékonynak a
PIXE analizis szempontjabdl, ha a bombazo ion energiavesztesége a mintaban és
a kibocsatott réntgensugéarzas abszorpcidja elhanyagolhat6. Ebben az esetben az

Em energiaju rdntgenvonalhoz tartoz6 csucs alatti terilet [Sza-93]
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v, = N, C, (N, /M) Fdx(Q4n)&(E, ) T(E

Im Im

) 6,.(E,)/COS o

ahol N, a bombazo ionok szama, C;a mintaban jelen l1év_ /elem koncentracidja
0/g egységekben, Ny, az Avogadro szam, M, az atom témege amu egységben,
Fdx a minta vastagsaga g/cm? egységben, Q/4n a detektor térszoge, £(Eim) a
detektor hatasfoka, T(E,;) a minta és a detektor k6zé helyezett abszorbens
transzmisszidja, om(Ey) az | elem m rbéntgen vonaldnak keletkezési
hataskeresztmetszete (ez utébbi mennyiség az ioniz&cids hatédskeresztmetszetb |
szamithatd), E, a bombazo ionok energijja, a a besugarzé nyalab szége a minta

normalisahoz viszonyitva.

Célszer_bevezetni az effektiv hataskeresztmetszet fogalmat a kovetkez
jelentéssel:

w, = &E,, ) 6,.(E,)/COS o

Vegyik észre, hogy a W), effektiv hataskeresztmetszet a fizikai folyamatot leird

) T(E;r,
mennyiségeket és a detektdlds alapvet paramétereit tartalmazza a detektor
térszdgének kivételével, ami csak a minta és a detektor kozoétti tavolsagtol figg. A
csucs alatti tertlet fenti 0sszefliggéséb | az effektiv hataskeresztmetszetet

Ve

Hiba!
A PIXYKLM programcsomag [Sza-93] két f részb | all: az els a KLM

program, amely kiszamitja az effektiv hataskeresztmetszetet, a PFIT program a
rontgenspektrumot fitteli, majd az igy nyert Y, csucsterlletekb | a W, effektiv
hataskeresztmetszet segitségével meghatarozza a mintat alkoté elemek
koncentracioit.

A mintat végtelen vastagnak tekintjik, ha a bombézd ion behatolasi
mélysége kisebb, mint a minta vastagsaga. Véges vastagsagunak pedig akkor
tekintjlk, ha a bombazd ion energiavesztesége jelent s és a kibocsatott
réntgensugarzas abszorpciéja nem elhanyagolhaté, de az ion athatol a mintan. Ez
utébbi esetben szikséges tudnunk az ion kimeneti energiajat, amely a
programcsomaghoz tartoz6 STOP programmal szamithat6. A koncentracié

kiszamitasara a vékony mintaknal bevezetett 6sszefliggés alkalmazhatd,
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természetesen azonban itt az effektiv hataskeresztmetszet kilénb6z_ lesz az
el z esett |. Ebben az esetben az effektiv hatdskeresztmetszetnek tartalmaznia
kell a matrix effektusokat, ami azt jelenti, hogy a minta f _elemeire vonatkozoélag
el zetes ismerettel kell rendelkezniink. Ezen elemekt | fligg ugyanis a behatolési
mélység, a rontgenabszorpcio és a masodlagos gerjesztés mértéke.

A detektor hatdsfokat mindkét esetben hasznalnunk kell a szamitasokhoz.
Ezt Si(Li) detektor haszndlata esetén a detektor kristalyra vonatkoz6 adatokbdl

szamithatjuk:
e(E) = Bexp {-[ug, A(1) + ug A(2) + p,y, AB)IH1 - expl-ng A(4)]}

ahol pge, Msi €s Mpau a detektor Be ablakanak, Si holtrétegének és Au
kontaktusrétegének tdémegabszorpcids koefficiense, A(1) a Be ablak vastagsaga,
A(2) a Si holtréteg vastagsaga, A(3) az Au kontaktusréteg vastagsaga g/cm?
egységekben, A(4) a Si kristaly érzékeny térfogatanak vastagsaga, B pedig egy
konstans szorz6 [Mae-84].

2.3.1.4. Arammérési problémak

Mivel az adott mintabdl kilép rdntgensugarzas intenzitasa a gerjeszt
protonok szamaval aranyos, igy az elemi koncentraciok meghatarozasahoz
szllkséges a gerjeszt aramer_sseg, illetve a mintara érkez_ 6sszes t6ltés minél
pontosabb mérése. A PIXE technika esetén a gerjeszt aram er_ssége tipikusan 1
- 50 nA, mikro-PIXE esetében ennél 1 - 2 nagysagrenddel kisebb. Az
aramintegratorok pontossaga altaldban 1 %, de ennek a pontossagnak a
biztositdsahoz tovabbi kévetelmény, hogy a keletkezett szekunder elektronok
hatasat figyelembe vegyuk.

Vékony mintak esetében (azaz amikor a mintaban a nyalab fékez_dése
olyan kis mérték , hogy gyakorlatilag minden részecske athalad a mintén) ez ugy
oldhaté meg, hogy a minta mégé egy alkalmas Faraday kalitkat helyeziink. A
Faraday bemenete elé egy negativ feszlltség gy r alaku elektrédat helyeziink el
a Faradayben keletkez ~ szekunder elektronok kiszabadulasanak

megakadalyozdsara. (A szekunder elekironok elszbkése az Gssztbltés
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tulbecstiléséhez vezet.)

Vastag mintak esetében a minta mogétt elhelyezett Faraday-kalitka nem
hasznalhatd, mivel a protonok nem hatolnak at a mintan. llyenkor az aram
mérésének megolddsdra tébb mod is kindlkozik, mindegyiknek el nyei és
hatranyai is vannak.

Vezet minta esetében viszonylag egyszer a megoldas. Ekkor a kamratol
elszigetelten elhelyezett mintdn mérhet lesz a gerjeszt nyalab altal szallitott
t6ltés. Csak a szekunder elektronok mintéra valé visszavezetése szikséges, amit
megoldhatunk egy - a mintat kérllvev _negativ feszultségre t6ltott - elektrodaval.

Szigetel minta esetében azonban ez nem elegend , mert ekkor a gerjeszt
nyalab altal szallitott t6ltés felnalmozodik a mintan és nem képes az arammeér _n
keresztil a fold felé elfolyni, igy az arammérés lehetetlenné valik. Ezenkivil a
felt6lt dést  kovet  kisulésben  keletkezett  elektron-fékezésisugarzas
kdvetkeztében megndvekv hattér a nyomelemek kimutatasat lehetetlenné teszi.
Szigetel minta esetében az &ram mérésének problemajara tébbféle megoldas is
lehetséges.

Egy ismert megoldasi elv a mér_kamra szigetelt kialakitasa. Ekkor a teljes
mér_kamra egy Faraday-kalitkaként szerepel. Itt az dramintegrator bemenete a
kamrahoz van csatlakoztatva, ezzel a kamraba belép minden t6lt6tt részecske
hatasat figyelembe vessziik. Ugyelni kell arra, hogy a kamra kapacitasa ne
valtozzon a mérés folyaman, tehat ne legyen semmiféle mozgd alkatrész a
kdzelben. A céltargy a kamraban ugy van elhelyezve, hogy a beérkez nyaldb
teljes keresztmetszete a mintara essen. Tovabba a szekunder elektronok csupan
egyetlen iranyban tudnanak megsz6kni a kamrabdl: visszafelé a nyalab belépési
helyén. Ezt azonban megfelel potencialu blendék megakadalyozzak [Bor-85]. A
szigetelt kamrdban vékony vagy vastag, illetve vezet vagy szigetel mintak
esetében is azonos modon torténik az arammérés. A szigetel mintak
feltdlt désének megakadalyozasa egy elektronforrds alkalmazésaval térténik. Az
elektronforras foldt | szigetelt tapegységenek aramkdre a kamra belsejében
zarddik, igy nem befolyasolja a kamratol a féld felé folyé aramot.

Oxfordban a probléma megoldasara az 0. n. "Q faktor" modszert hasznaljak
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[Gri-96]. Ennek Iényege, hogy a mért dssztbltés (Q) és a valddi toltés kdzotti
hanyados (f;) segitségével hatarozzak meg a valddi 6ssztdltést. Az RBS
spektrumot is rogzitik minden PIXE mérés alkalmaval, és mivel az RBS spektrum
teljes terllete aranyos az 6ssztbltéssel, a mért toltés és a valddi toltés kdzotti
minta RBS spektrumanak kiértékelését jelenti, ami bizonyos esetekben igen
nehéz feladat lehet. Szigetel mintdk vizsgalata esetén grafit parologtatassal
teszik vezet vé a minta fellletét. Ez a médszer szokdsos az EPMA esetében: a
mintat grafittal, vagy vékony aranyréteggel beparologtatjak, igy annak felllete
vezet vé vélik [Rad-91]. PIXE mérések esetében a bevonasra haszndlt
vezet rétegnek elegend en vékonynak kell lennie, hogy ne okozzon
energiaveszteséget a gerjeszt protonok szamara, €s abszorpcioét a mintabdl
kilép_ rdntgensugarzas szamara. Tovabba elegend en tisztanak is kell lennie
ahhoz, hogy ne szennyezze el a mintat. A megfelel bevoné anyag kivalasztasa
igen nehéz feladat. Altalanos probléma, hogy a bevoné anyag nem elegend en
tiszta a PIXE mddszer érzékenységéhez képest, igy a mérési eredmény nem
csupan a mintéra lesz jellemz_, hanem a vezet réteg anyagara is.

Campbell és munkatarsai egy nyaldbszaggato6 forgoé lapatot helyeznek a
nyaldb utjaba, amelyr | csomagokban visszasz6r6dd protonok hozamat mérik
fellleti zaréréteges Si detektorral [Max-89]. A visszaszo6rt protonok hozama
egyenesen aranyos lesz a gerjeszt _nyalab altal szallitott téltéssel. Gyakorlatilag itt
is RBS spektrum felvétele térténik, azonban minden esetben azonos mintan: a
forgd lapat anyagarol visszaszort protonok RBS spekiruma fliggetlen az
analizalandé mintatél, nem szlikséges a spekirum kiértékelése, csupan az
Osszterlilet meghatarozasa. Egy kalibracié segitségével meghatarozhatdé a
visszaszorasi hozam és az aramer sség kodzotti ardnyosségi tényez , igy a
tovabbiakban az &ram szamolhat6. A nyalab pulzalt lesz, ez azonban elvileg nem
zavarja a PIXE modszert. Természetesen Ugyelni kell arra, hogy a
nyalabintenzitas allandé legyen: fluktualé aramer _sség esetén a médszer hibas
nagyobb a lapat forgasanak frekvenciajanal, akkor a hiba elhanyagolhatéva valik.
A forgd alkatrész annak a veszélyét hordozza magaban, hogy nemkivanatos
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rezgéseket viszlink be a rendszerbe.

2.3.1.3. Matrix szamitasok

Vastag mintdk PIXE spektruménak kiértékeléséhez szlilkséges a minta f
Osszetev_inek - matrixanak - ismerete. Ha a minta csak olyan elemeket tartalmaz,
amelyek a PIXE moddszerrel mérhet k, akkor lehetséges a kiértékelés. Ekkor
ugyanis iterativ médon lehet_ség van a matrix 6sszetételének meghatarozasara.

Lehetséges olyan eset is, amikor a mintardl tudjuk, hogy az 1<Z<12
rendszamtartomanybdl csupan az oxigén van jelen a mintaban. Ekkor a mért
elemi koncentraciok és az illet elemek szokasos oxid képleteinek
felnasznalasaval tovabbra is elvégezhet a kiértékelés iterativ modon.

Ha a mintdban mas kénny elemek is el fordulnak, akkor sziikséges ezek
el zetes ismerete, illetve valamilyen modon tértén_ meérése.

Campbell és munkatarsai a kdnny elemekb | 4ll6 matrixot egy kis terulet
kollimalt ultravékony ablaku detektorral mérik [Max-89]. Ezzel lehet_ség nyilik a
matrix elemeinek meghatarozdsara a bérnal nehezebb elemek esetében. A
nehezebb elemeket egy nagy terulet (igy nagy térszdg elérésére képes),
megfelel abszorbens folidval ellatott detektorral hatarozzak meg. A két mérést
szimultdn végzik, igy biztosithatd, hogy a két detektor altal felvett spektrum
azonos besugarzott tertletr |szarmazik. A két detektor altal szolgaltatott spektrum
A moddszer el nye, hogy nem szikséges tovabbi méréseket végezni az adott
mintan, és a legkdnnyebb elemek (1<Z<4) kivételével megadhaté az alkoto
elemek koncentraciéja. A modszer hatranya azonban, hogy két Si(Li) detektor
sziikséges hozza.

Grime a matrix elemeit a PIXE mérésekkel szimultdn végzett RBS
maodszerrel méri [Gri-96]. Az RBS spektrum kiértékelésével a minta kénny
elemekb | all6 matrixa meghatarozhat6 azon esetekben, amikor nehéz elemek
csak nyomokban vannak jelen. Mivel a PIXE mddszernek egyébként is ezek a

tipusu mintak a legel nydsebb alkalmazasai (kénny matrix, nehéz nyomelemek),
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ez nem jelent tulsagosan er_s megszoritast. A PIXE és RBS mérések szimultan
végzése szikséges, ezzel biztosithatd, hogy a két spektrumhoz azonos
besugarzott terilet és 6ssztbltés tartozik. A két detektor térszdgét - terliletét és
tavolsagat - ugy kell megvélasztani, hogy koézelit leg azonos legyen a két
detektorban az események gyakorisaga, ugyanis ekkor lesz a szimultan mérések
eredménye ténylegesen felhasznalhato.

2.3.1.4. Holtid  korrekcio

Minden jelfeldolgoz6 rendszer rendelkezik bizonyos holtid vel, ami a
detektor, illetve a jelfeldolgoz6 rendszer foglaltsdga miatt elkeriilhetetlen. A holtid
alatt a mintara érkez  gerjeszt nyaldb altal kivaltott karakterisztikus
réntgensugarzas nem kerll feldolgozasra, igy a meghatarozott koncentracié
kisebbnek adodik. A kilénbdz _ jelfeldolgozo rendszerekben a holtid _ korrekcidba
vehet , illetve megszlntethet .

Az ATOMKI-ben alkalmazott analég jelfeldolgozé rendszerekben (NZ-870,
NZ-871) egy beépitett impulzusgenerator altal szolgaltatott csucs hasznalhato a
holtid _ korrekcidba vételére. Ez az impulzusgenerator egy "nullcsucsot” general,
azaz a nulla energidhoz tartozé csatornaban megjelenit egy csucsot. A
nullcstcson ugyanaz a jelfeldolgozasi folyamat megy végbe, mint a valodi
csucsokon, ezért a csucs teriilete segitségével a holtid  korrekcié elvégezhet .

Az ATOMKI hagyomanyos PIXE elrendezése egy digitalis jelfeldolgoz6
rendszert haszndl (NZ-881), ahol a detektor jele még alinearis f er sit be kertlés
el tt digitalizalasra kerul. Ennek a rendszernek pontosan a nulladik csatorngja
tartalmazza a nulla energiat és olyan jé a linearitdsa, hogy a kalibraciét elegend
egyetlen rontgenvonallal elvégezni [Lak-90]. A rendszerben szintén generalodik
egy "nullcsucs", de ez a digitalis jelfeldolgozas miatt egyetlen csatornaban jelenik
meg a spektrumban.

Campbell és munkatarsai egy elekirosztatikus nyalabeltérit rendszert
alkalmaznak a nyaldbnak a detektor foglaltsdganak idejére tértén_lezarasara. Ez

a rendszer a holtid t megszunteti, ebb | kévetkez en nem kell a holtid
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korrekcioval foglalkozni. Tovabba a minta terhelése csékken, amif leg érzékeny

biolégiai mintadk esetében hasznos.

2.3.2. RBS

Az RBS (Rutherford Backscattering Spectrometry, Rutherford
visszasz6rasos spekitrometria) az anyagtudomanyban régo6ta alkalmazott, jél
ismert technika [Chu-78], amely az anyagba Utk6z nagy energiaju ionoknak a
minta atomjain tértén_ rugalmas visszaszorasan alapul. Ha a beérkez_részecske
nem rendelkezik elegend energidval a minta atommagjat kérilvev  Coulomb-
gaton val6 athatolashoz, akkor a szérasi folyamat egyszer klasszikus térvények
szerint jatszédik le. A 6 szdgben visszaszort részecske energiaja (E) és az egység
térszégre es_ visszaszoras valoszin_sége (do/d6) j6l definialt értékek, amelyek a
Rutherford-szérasi formula egyenleteivel irhatok le:

Hiba!
Hiba!
ahol m; abombaz6 ion, my a céltargy atommag tdmege, Epa bombazé ion kezdeti

energiaja, za bombazé ion, Z a céltargy atommag téltése.

A modszer az adott szégben visszaszért ionok energidjanak mérésén
alapul, amelynek segitségével a sz6ré atommag témege meghatarozhaté. Mivel a
reakcié hataskeresztmetszete j6l definialt érték, a minta elemi 6sszetétele nagy
pontossaggal meghatarozhatdé. Az RBS technika mindezeken kivil képes a
mélységi analizisre, és ennek kdszdnheti sikerét és széles kor elterjedését.
Amikor egy ion belép egy adott céltargyba, j6I meghatarozhaté mennyiség
energiat veszit a mintaba val6 behatolas mélységének fliggvényében. A mélyséqi
eloszlas meghatarozasahoz figyelembe kell venni, hogy a szért ion befelé és
sz6rddas utan kifelé haladva is veszit energigjabdl.

Az RBS spektrum kiértékelése altalanos esetben nehezebb, mint a PIXE
spektrumoké. A visszaszért ion energidja a szo6r6 atommag tdmegével nem
linearis 6sszefliggésben van, adott energiafeloldasu detektor esetén csak
bizonyos tdémegszamnal kbénnyebb elemek kulénithet k el egymastol. A

tdmegfeloldas javitasa érdekében az RBS részecskedetektort altalaban a nyalab
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irdnyahoz viszonyitva 180°-hoz olyan kbzel teszik, amennyire lehetséges, bar
ebben az iranyban viszont a hataskeresztmetszet minimalis. Az RBS spektrum
feldolgozasa azért nehéz feladat, mert egy adott visszaszérasi energia
szarmazhat a fellleten Iév_kdnny elemt |, vagy egy mélyebben elhelyezked
nehezebb elemt . Ezért tehat el nyds, ha a mintara vonatkoz6 el zetes
informacidval rendelkeziink az RBS spektrum kiértékelésekor, kiléndésen akkor,
ha sok elem van jelen a mintdban. A felsorolt problémak ellenére az RBS
technika jol kifejlett modszer, és a spektrumok kiértékelésére bevalt és elterjedt
szamitogép programok hozzaférhet k [Doo-85], [Saa-92].

Besugarzé ionként altalaban o részecskéket, vagy protonokat hasznalnak 2
- 3 MeV energiakon. Az o részecskék, vagy He" ionok hasznalata az RBS
szempontjabdl el nyds, mert ebben az esetben jobb a mddszer tdmegfeloldasa,
azonban a sokelemes mintdk kiértékelése még igy is nehézkes. A PIXE
mddszerrel vald kombinacié pedig azért Utkdézik nehézségekbe, mert a
rOntgensugarzas keltésének hataskeresztmetszete itt nem olyan j6l ismert, mint
protonok esetében.

Kedvez _bbek a lehet_ségek a protonok hasznalatakor. Ebben az esetben
az RBS és a PIXE méddszerek kombinacidja lehetséges szimultan mérések
veégzésével. Az RBS a kdnny elemekb | allé méatrix meghatarozasara szolgal,
mig a PIXE a nehezebb nyomelemek analizisére. Itt az RBS olyan elemeket
hatarozhat meg, amelyek a PIXE szamara nem elérhet k. A matrix ismerete
azonban a PIXE szdmara szikséges a mintdban tértén  dnabszorpcid
szamitasahoz. Tovabba az RBS lehet séget nyujt a mért téltésmennyiség
pontositdsdhoz, ami kiléndsen vastag mintak esetében jelent s el ny, ahol a
mintara es  0ssztdltés mérése problémat jelent.

Vékony mintdknal is hasznos az RBS és PIXE mddszerek szimultan
alkalmazéasa, ugyanis ekkor az RBS spektrumban kénnyen azonosithatd cstcsok
jelennek meg, amelyek a kdnny elemekre jellemz_k (pl. szén, nitrogén, oxigén),

mig a tébbi elem a PIXE segitségével meghatarozhatd.

2.3.3. NRA
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Az NRA (Nuclear Reaction Analysis, Magreakcié analizis) technika a kis
Coulomb-géttal rendelkez  relative nagy hataskeresztmetszet magreakciokon
alapulé médszer. Ha a besugarzo ion energiaja elegend _en nagy a Coulomb-gat
atlépéséhez, bekbvetkezhetnek bizonyos magreakcidk, amelyek kdvetkeztében
kaldnbdz_ reakciotermékek - protonok, a-részecskék, neutronok, y-sugarzas -
lépnek ki a mintabdl. Természetesen a Coulomb-gat annal alacsonyabb, minél
kisebb a céltargymag, illetve a bombazo ion téltése. Ebb | kbvetkezik, hogy a
modszer a kdnny elemek meghatarozasara alkalmazhato.

Abban az esetben amikor csak a y-sugarzas mérésére hagyatkozunk, a
PIGE (Proton-Induced Gamma-Ray Emission Spectrometry, protonokkal indukalt
gamma emisszios spektroszkdpia), illetve DIGE (Deuteron-Induced Gamma-Ray
Emission Spectrometry, deuteronokkal indukalt gamma emisszids spektrometria)
modszerr | beszéliink. Mivel a mikroszondakon alkalmazott aramer _sségek
nagyon Kicsik, a DIGE moddszer jéval nagyobb hataskeresztmetszete miatt
alkalmasabb mikroszondakon kdnny elemek analizisére, mint a PIGE [Kis-94].

A céltargymag azonositdsa céljabdl a reakciotermékek energigjanak
mérése szlikséges. A médszer nem kifejezetten multielemes technika. Altalanos
eljaras egy adott elem meghatédrozésa céljabdl egy nagy hataskeresztmetszet
magreakcio kivalasztasa, és az ismert reakciotermék azonositasa. A kilénbdz
mikroszondas laboratériumokban azonban nem tulsdgosan terjedt el a
magreakcidés médszer f_leg abbdl az okbdl kifolydlag, hogy nem multielemes, és
az igen kis hataskeresztmetszetek miatt hosszu ideig kell a méréséket végezni. Az
irodalomban ebben a témaban elért eredményeket Demortier foglalta 6ssze 1992-
ben [Dem-92].
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3. A mikroszonda telepitése az ATOMKI-ben — felmeriilt

problémak, és azok megoldasai

Az OTKA iroda és az ATOMKI, mint a Debreceni Regiondlis M_szerkdzpont
gesztora kozott 1992. november 27-én az A080 szamu szerz dés jott létre a
mikroszonda szallitasara 9,2 millié Ft értékben. Ezen szerz_dés alapjan a széllitas az
Akadimpex megbizasaval tértént. Sajnos id_kbzben a forint leértékelések miatt nem
tudtunk minden részegységet beszerezni, igy kés bb azokat sajat fejlesztésként
kellett kivitelezni.

Az Oxford Microbeams Ltd-t | a kdvetkez egységeket vasaroltuk meg: targy-
és kollimator rések, magneses kvadrupdl dublett lencsék, pasztazd tekercsek,
tapegységek, nagyérzékenység &rammér , valamint az adatgy jt szoftver.
Kerethiany miatt tehat nem volt lehet ségink, hogy a targetkamrat, zoom
mikroszkdpot ablakkal és felfogassal, valamint az XYZ mintatarté és mozgato
manipulatort megvasaroljuk. A targetkamrat oxfordi rajzok felhasznélasaval, sajat
Otletekkel kib vitve az ATOMKI M szaki Osztdlyan készittettik el. A zoom
mikorszkdpot kés bb mégis sikerllt beszereznink Oxfordbdl, a Nemzetkdzi
Atomenergia Ugyndkség altal koordinalt globalis aeroszol kutatasi program terhére
(IAEA CRP 7257/RB). Az XYZ mintamanipulatort pedig méltanyos aron - hasznalt
allapotban - vasaroltuk meg (OTKA-345).

A kovetkez_kben a mikroszonda telepitésekor felmerUlt problémakkal és azok
megoldasaival foglalkozom az egyes részegységek, illetve részfeladatok
bemutatasaval [Raj-96a].

3.1. Gyorsité

Esetlinkben a gyorsito az ATOMKI 5 MV-os Van de Graaff tipusu gyorsitéja,

amely hazi gyartmanyu fligg leges elhelyezkedés "egyvég " berendezés [Kis-78].
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Az RF tipusu ionforrds képes egyszeres téltés p, d, *He és nehezebb ionok
el allitdsara. Az analizator magnes a flgg leges iranyu direkt nyalabot 90 fokkal
elforgatja a vizszintes sikba, ezenkivll energiastabilizalasra is hasznalatos. A
gyorsitd energiastabilitasa 992 keV proton energianal 400 eV.

Eredetileg a gyorsité a kilénbdz nyaldbcsatorndkban kénny ionokbol nagy
aramokat szolgaltatott, ezért mindenhol nagy méret  kollimatorok vannak elhelyezve.
Mikroszondas alkalmazasokhoz inkdbb kisebb kollimatorok, de nagyobb
arams_r segek kivanatosak, ennek ellenére meg kellett probalnunk hasznalni a
meglev_ nyalabtranszport rendszereket. Az RF ionforras kisebb fényesség , mint a
hasonl6 mikroszonddknal sok esetben haszndlatos direkt kivonasu duoplazmatron
tipusu ionforras, ennek megfelel en varhatéan kisebb lesz a mintara jutd
arams r seég. A duoplazmatron ionforrasokat viszont altalaban a tandem tipusu
gyorsitoknal hasznaljak, mert ezeknél az ionforras féldpotencialon van, igy kezelése
egyszer bb és biztonsagosabb. A nyalabtranszport rendszerben felhasznaltuk a
meglév_ aszimmetrikusan taplalt magneses kvadrupdl dublett fokuszalo és eltérit
lencséket [Kol-65].

Az ATOMKI 5 MV-os Van de Graaff gyorsitdéjan nyaldbmenet vizsgalatokat
végezetiink annak érdekében, hogy kit zzik a mikroszonda szamara az idealis
nyalabtengelyt. A nyalabcsatorna kijeldléséhez figyelembe kellett venniink, hogy a
mikroszonda ionoptikai szempontbdl legalabb 6 m hosszu targytavolsagot igényel.
Ezenkivlil a targyrést és a kamra kérnyéki egyéb egységeket rezgésmentes
kdrnyezetben kellett elhelyezni. Ezen feltételek kielégitésére leginkdbb a "0°-0s"
nyalabcsatorna volt alkalmas (3.71. abra).

A két "45°-0s" és a "bal 30°-0s" csatorna esetében nem lett volna elég helylink
a megfelel targytdvolsag biztositdsahoz. A "jobb 30°-0s" csatorna hasznalata
az ESA-21 elektronspektrométer elkdltdztetését igényelte volna, tébb szempontbdl is
el nytelennek latszott: a, egy mar m_kéd _jol jusztirozott berendezést kellett volna
egy Uj helyre koltéztetni, ami szétszereléssel és Ujra jusztirozassal oldhaté meg,
raadasul ez egy masik kutatécsoporthoz tartoz6 berendezés; b, a mikroszonda
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jusztirozasa sokkal nehezebben oldhaté meg, ha a nyaldbmenet nem egyenes,
hanem egy kapcsol6 magnes is talalhaté benne; c, a targyrés elhelyezése és

rezgésmentességének biztositasa is nehezebben megoldhaté feladat lett volna.
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A gyorsité altal biztositott nyalab fényességének vizsgalatara méréseket
végeztem, amely mérések eredményét Jamieson a kilénbdz  mikroszondék
fényességeivel foglalkozd 6sszefoglald cikkében felhasznilta. Ezzel kapcsolatos
eredményeimet a 3.1. tablazatban foglalom 6ssze.

3.1. tablazat A mikroszonda fényesség mérések eredménye
(A k6z6lt értékek az aramer _sségek pA egységekben.)

kollimator targyrés (Hm)

rés (mm) 50 100 150 200 250
0,8 15 100 200 400 700
0,6 9 60 70 200 400
0,4 3 25 30 100 200
0,2 0,6 6 10 30 40
0,1 <0,1 1 1 6 10
0,05 <0,1 <0,1 <0,1 0,9 1,5

A tablazatbdl lathatd, hogy természetesen mindkét rés zardsa csokkenti a
celtargyra juté dramer sséget, ami a meérési id  megndvekedésével jar egyutt. A
fényesség (11. oldalon megadott definicioja szerinti) kiszdmitasadhoz sziikség van a
rések nyildsainak méretén és az dramer_sségeken kivul a targyrés és a kollimator
rées egymastél valé tavolsdgara is. A  kulénbéz  mikroszonddk
dsszehasonlithatdsaganak biztositasa miatt figyelembe kell venni az ionok energiajat
is a fényesség szamitasandl. Mivel a targyrés pontszer nek tekinthet a kollimator
réshez viszonyitva, ezért a térszéget a kollimator rés terlletének és a két rés

tavolsaganak hanyadosa adja.
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A nyaldb fényessége ezek alapjan: ~0,3 pA/(um® mrad® MeV). Jamieson
dsszehasonlitasabol lathatd, hogy a négylencsés melbourne-i mikronyalab
fényessége: ~0,1 - 1,4 pA/(um? mrad® MeV) [Jam-96]. Megjegyzend , hogy a kapott
érték a gyorsitét, a nyaldbtranszport rendszert és a felépitett mikronyalab mér_helyet
egyuttesen min_siti, igy az 6sszehasonlitas igen el nyds képet jelent az adott

egyuttesr |.

3.2. A nyalabcsatorna épitése

A "0°-0s" csatornarol a korabban itt lév PIGE kamrat el kellett kdltdztetnink a
"jobb 30°-ra", ami a csatorna kett s kihaszndlhatésagat eredményezte. Ekkor a
kapcsolé magnest | kezdve a "0°-0s" iranyban teljesen Ures teremben lehetett
elkezdeni az épitkezést.

El szdraz analizator rések és egy fonalkereszt, valamint egy optikai teleszkép
segitségével kit_ztik az idealis nyaldbtengelyt. Ezutan pedig fokozatosan felszerelve
a nyalabcsatorna NA80-as csoveit id r | id re ellen riztik - tesztmérésekkel - az
"elengedett" nyalab optikai tengelyt | valo eltérését, ami nem volt szignifikdns. Az
analizal6 magnes kilép rését haszndltuk fel, és a nyalabvizsgalatok azt mutattak,
hogy az idedlis tengelyt kdveti a nyalab kils beavatkozasok nélkil (tehat nem
kapcsoltuk be a nyalab fokuszalasara és eltolasara szolgalé mar meglév kvadrupdl
magneseket). Az egyes részegységek elhelyezkedése a 3.1. abran lathat6. A
targyrésnek koénnyen hozzaférhet nek, rezgésmentesnek kell lennie, valamint
elhelyezésévelbiztositani kell 6 m targytadvolsagot a kvadrupdl magnesekt |. Ezért a
targyrés helyét a két target termet elvalasztd 1,1 m vastag betonfal ablakaba jeléltik
ki.

Feladataim koézé tartozott a vakuumrendszer (olajdiffuziés szivattyuk,
hagyomanyos nagyvadkuum) és az elektronikai egységek Osszeallitasa is. Az
elektronika kildbnbdz_ részegységeinek m_kddését ellen_riztem. A tipikusan 100 pA
aramer_sség mérésének ellen rzéséhez késziteni kellett egy biztosan ilyen

nagysagrend aramer _sseget generald aramforrast. Ezt egy 1,5 V-os telep és egy 5
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GQ-os ellenallds, valamint egy 1000 Q-os potenciométer felhasznalasaval
készitettem el.

A teljes csatorna dsszekdtése tombakokkal tértént, amelyek még
megengedtek bizonyos foku jusztirozast, ami természetesen az eredeti helyzetéb |el
nem mozditott optikai teleszkdppal tértént meg. Mindenezek utan kdvetkezett az els
nyalabpréba a targetkamraban. A nyaldb bevitele sikertilt, a mikroszonda kvadrupdl
magneseivel fokuszalast végeztem, pasztaztam a nyalabot, tovabba a téltés
integratort is hasznaltam a nyalab aramanak mérésére. A felépités mechanikai
munkalatai tehat csupan ~1 hénapot vettek igénybe.

Az alkalmazott nyalab paraméterei a 3.2. tablazatban talalhaték. A
legfontosabb tapasztalat az volt, hogy a kapcsol6 magnes 0°-hoz tartozé
lemagnesez  aramkoérét mindig hasznalni kell, a nagy hiszterézise miatt nem
elegend az, ha egyszer en ki van kapcsolva a tapegysége (kiléndsen akkor, ha a

megel z napon a "45°-0s" nyalabcsatorna volt hasznalatban).

3.2. tablazat A mikroszondaban els_ alkalommal haszndlt nyalab paraméterei

ion proton
energia (E) 2 MeV
analizalé6 magneses tér 0,2479 T
(B)
direkt aram (Ip) 22 uA
analizalt aram (1) 1 pA
koronatridda arama (/) | 25 pA
10 kV
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el fokusz fesziltség (Uer)

gazadagol6 11

targetaram (I7) 3 nA

3.3. Rezgésmentes kérnyezet

A kamra és kornyezete rezgésmentességét négy darab betontémb
felhasznalasaval oldottuk meg, amelyek kdzé és ala 1 cm vastag parafa lapot tettiink.
A 400 kg tdmeg  betontdmb méretei 40 cm x 40 cm x 80 cm. A bazislapot tart6é U és
| gerendakat nem lehetett kdzvetlenll a betontdmbdkhdz rdgziteni. Itt egy
rozsdamentes acélbdl készilt 80 cm x 80 cm x 1 cm-es méret _ lemezt hasznaltunk
fel. A lemezt er s csavarokkal a betontémbdkhéz rogzitettik, majd a lemezre
hegesztett hdrom s r menet t csavart alkalmaztuk kupos alatétekkel az U és |
gerendak és a bazislap tartasara a jusztirozhatésag biztositasaval.

A rendszer rezgéseit kétféle médon vizsgaltam meg. Az els modszer egy
petricsészében lév_viztlkréz fellletének felhaszndldsaval tértént. A nagy terilet
sekély vizfelllet az edény egészen kis rezgéseinek esetén sem lesz sima, igy
megsz_nik a viztikor optikai képalkotasa. Ezzel a mddszerrel sikerUlt felfedezni, hogy
a vakuumrendszer egyik rotacios szivattyuja rezgéseket visz be a rendszerbe. A
rotacios szivattyu kikapcsolasaval valéban megsz nt a rezgés. Tehét a szivattyut a
nyaldbcsatornatdl tavolabbra helyeztem és a csatlakoztatasat rugalmas cs vel
oldottam meg.

A rezgések vizsgdlatanak masik modja egy lemezjatsz6 hangszed jének
felhasznalasaval tértént. Ekkor a rezgések elektronikus jelekké alakithatok. A jeleket
oszcilloszkbépon medfigyeltem, illetve hallhatd hangga alakitottam egy er sit_

segitségével.
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A rotaciés szivattya altal okozott rezgések megsziintetése utan a
nyalabcsatorna mentén egyik modszerrel sem tapasztaltam tovabbi rezgéseket,
kil6nds tekintettel a kamra és a kvadrupdl dublett kérnyékeére.

3.4. Nyalabformal6 rendszerek, nyalabvezetési technikak

A 2. fejezetben attekintettem a mikroszondak kulénbdz megvalositasi
lehet_ségeit, kulénds tekintettel a nyalaboptikai rendszerekre. Az irodalomban
nemzetkdzileg elismerést valtott ki az oxfordi tervezés és Kivitelezés mikroszonda,
igy a pénzlgyilehet ségekhez mérten ezt a rendszert valasztottuk az ATOMKI-ben a
mikroszonda alapjaul. A rendelkezésre all6 forrdsokbdl nem volt lehetséges a teljes
rendszer megvasarlasa, de a kritikus komponenseket sikertilt beszerezni: rések,
fokuszal6 kvadrupdl magneses dublett, pasztazo tekercsek.

A nyalab bevitele a kbvetkez Iépésekben térténik. Mindenekel tt a targyrést a
lehet legnagyobb méretre kinyitom. Az ionforrds el fokuszanak beallitasaval -
kikapcsolt Q1 és Q3 kvadrupoloknal - a targyrés el tti (O2) kvarcra vezethet a
nyaldb (Id. 3.1. és 3.2. abra). Ekkor az atmér_je még olyan nagy, hogy teljesen lefedi
a kvarc fellletét (kb. @5 cm). Az els_ kvadrupdl magnes (Q71) bekapcsolasaval
fokuszalom a nyalabot a kvarcon. Az el _allithato foltméret atmér_je ~1 cm. Ezek utan
kapcsolom csak be a masodik kvadrupdl magnest (Q3). Ezzel a magnessel csak
kevéssé fokuszalok. A két magnes egylttes hasznalataval van lehet ségem arra,
hogy a nyaldbot at tudjam vezetni a targyrésen, ugyanakkor a kollimator rés el tt
elhelyezett kézi kvarc (O3) kdzepére vigyem azt. Ugyanis a nyaldb csak ebben az
esetben fog athaladni a kolliméator résen is. Ezek utan a kézi kvarcot kihuzva a nyaldb
megjelenik a kamraban, ahol az aramer sség ellen rzése mellett még tovabbi
finomszabalyozas lehetséges a Q1 és Q3 magnesekkel.
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3.5. Kamra

A mér _kamrat az ATOMKI M _szaki Osztalyan készittettik az oxfordi m_szaki
rajzok felhasznalasaval. Annak ellenére, hogy ezt az egységet nem sikerilt
megvasarolnunk, ily médon mégis sikerllt az oxfordi rendszerrel valé kompatibilitast
meg rz_ berendezést épiteni. A méretazonos elrendezés el nye az, hogy igy a
fokuszalé rendszert az eredetileg tervezettnek megfelel  képtavolsaggal
Uzemeltetjik, valamint a detektorok elrendezése is hasonléképpen térténik. A kamra
és a kulénbdz  detektorok illetve egyéb kapcsolodd egységek elrendezése az 3.3.

abran lathato.

53



CCD kamera

optikai
ZOOM mikroszk p

minta

Faraday

nyal b
— 1

RBS detektor
(a nyal b s kja alatt)

kvare ablak

«r ntgen abszorbens v It

A minta behelyezéséhez egy VG gyartmanyu preciziés, harom tengely
transzlaciés manipulatort hasznalunk. Itt vezetjlk ki a targetaramot, amelyet
6sszegzlnk - vékony mintdk esetében - a minta mogoétti Faraday-kalitkdban
megjelen arammal. A Si(Li) detektort a jobb 135°-0s iranyu ablakon at vezetjik be a
kamra vakuumaba dupla Wilson-tipusu témitésen keresztll. Ez biztositja a detektor
mozgathatésagat a vakuum megsziintetése nélkll. A detektor elmozditdséra azért
lehet szilkség, mert igy kdnnyen és ellen rizhet en véltoztathatom a detektor és a
minta k6z6tti tavolsagot, ami meghatarozza a detektalas térszdgét. A detektor és a
minta k6zé PIXE mérések alkalmaval gyakran kulénbdz anyagu és vastagsagu
abszorbenseket kell elhelyezniink. Ezt a probléméat a kilénbdz  abszorbensek
tartasara szolgal6 mechanikus szerkezet megtervezésével, és a kamraba val6

beépitésével oldottam meg, igy a csere megoldhaté a kamra vakuumanak
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megbontdsa nélkil. Ezzel biztosithatd, hogy a kilénbdz filterekkel felvett PIXE
spektrumok a minta azonos helyét jellemzik.

Az RBS detektort a nyalab fligg leges sikjaban a nyaldb egyenese alatt
helyeztik el. A bal oldali 135°-0s ablakon optikai zoom mikroszkdppal vizsgalhatjuk a
mintat - akar besugarzas koézben is. Ekkor fényforrasként egy halogén izz6t
kapcsolunk be, és egy SONY SSCD38P tipusu szines CCD kamera érzékeny sikjara
juttatjuk a mikroszkép altal el allitott valédi képet. A kamerdhoz kapcsolt monitoron
megjelen_ kép kényelmesen hasznalhaté a minta feluletén val6 t4jékozodasra. A
mikroszkdp-kamera-monitor rendszer egylttes nagyitdsa 50x és 500x kdzott
valtoztathaté. Ezenkivil az optikai kép a mérést végz szamitbgépben is
megjelenithet egy video ADC kartya segitségével. Ennek nagy el nye, hogy mérés
kdzben megkdnnyiti a vizsgaland6 minta azonositasat, valamint utélag egyuttesen
bemutathaté a vizsgalt terliletr | késziilt réntgen és optikai kép (3.4. és 3.5. 4bra). igy
példaul a 3.4. abran k6zépen megjelen_ terllet sarga szinét az okozza, hogy itt
hosszu ideig tortént besugérzas, err | a terlletr | szarmazik a 3.5. abran bemutatott
mikro-PIXE szilicium elemtérkép (itt a nagyobb koncentraciét a melegebb szinek
jelentik).

ERH

3.4. abra Aeroszol mintar6l készilt  3.5. abra Ugyanazon aeroszol
optikai kép, a kép kdzepén lathatd

a besugarzott teriilet mintan mikro-PIXE modszerrel

készllt Si elemtérkép

3.6. Adatgy jtés

Az adatgy jt szoftver (OM-DAQ) Windows95 operacids rendszer alatt fut egy
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486DX2/66MHz-es IBM-PC kompatibilis szamitégépen [Gri-94]. Ez a szoftver képes
egyszerre legfeliebb 8 darab ADC jeleit fogadni és feldolgozni, illetve tarolni.
Készithet k elemtérképek a kilénbdz detektorok jeleinek részleges - durva -
kiertékelésével, valamint az analizalt tertletr | szarmazd spektrumok elmenthet k.
Szintén lehet ség van az adatokat lista Gzemmddban elmenteni, ami minden
eseményt a ra jellemz_ (x,y) koordinataval egyUtt rogzit, igy utdlag az egész mérési
folyamat visszajatszhatd, tetsz_leges - el re nem kivalasztott elemr | - is készithet
elemtérkép. A szamitdégép egy DAC kartya segitségével vezérli a nyaldb pasztazasat,
lehet_ség nyilik arra, hogy tetsz_leges alaku terlletr | gy jtsik az adatokat. Az OM-
DAQ nev_ mér program Ujabb verziéit mindig megkapjuk, ez az eredeti arban
rogzitett feltétel volt. A kordbbi verziok Windows 3.1 operacios rendszer alatt futottak,
a mér_program 4.0 verzidja megkovetelte a Windows95-re valo attérést. Az atallast
z6kken_mentesen megoldottam, az adatok gy jtése folytatodik, és természetesen

minden régebbi adat tovabbra is hozzaférhet maradt.
3.6.1. PIXE

A berendezést el szbra meglév Canberra Si(Li) detektorral hasznaltuk PIXE
meérésekhez, amelynek jellemz_i: 12,5 mm? aktiv teriilet, 160 eV energia feloldas
5,895 KeV (Mn K,) energidnal, 25 um vastag Be ablak. Kés bb beszereztliink egy
Ujabb Si(Li) detektort - szintén Canberra - a kdvetkez _paraméterekkel: 80 mm? aktiv
tertlet, 170 eV energia feloldas 5,895 KeV energianal, 25 um vastag Be ablak. Ez a
nagyobb felllet detektor - az elérhet nagyobb detektalasi térsz6g miatt -
alkalmasabb a hagyomanyos PIXE méréseknél megszokottnal joval kisebb
intenzitasu réntgensugarzas detektalasara. Mindkét esetben a kamra jobb oldali
135°-0s ablakat hasznaltuk a detektor elhelyezésére. A két detektor kils _ méretei
azonosak, igy tovabbra is lehet_ségiink van barmelyik detektor hasznalatdra mind a
mikroszonda, mind a hagyomanyos PIXE mddszer esetében. A detektélt rontgen

sugarzas ltal kivaltott jelek az el er sit n keresztll a hazi gyartmanya (NZ-870
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tipusu) analdg jelfeldolgozd rendszerbe jutnak, ahonnan er sités utan az oxfordi
gyartmanyu ADC-be kerllnek.

A begy jtétt PIXE spektrumokat az Intézetben készilt PIXYKLM program
segitségével lehet kiértékelni [Sza-93]. A programot a mikroszonda adatgy jt
programjanak kimen f4jl formatumara fel kellett késziteni, ami bizonyos
valtoztatasokat kdvetelt meg [Sza-95]. G.W. Grime a mérések eredményeit olyan
formatumban tarolja, amelyet Zolnai Laszl6 és Szilagyi Sandor ajanlottak egy korabbi
cikkiikben [Zol-86].

3.6.2. RBS

Az el re- és visszaszort bombazd részecskék (protonok, és He")
detektaldsahoz a kamraban Si fellleti zaréréteges detektorokat (ORTEC) helyeztiink
el. Az alkalmazott detektor felillete 50 mm?, energiafeloldasa 17 keV. A feliileti
zaroréteges detektorral RBS mérési geometriaban (6=160°) oxigén jelenlétét
detektaltuk a '®0(a,0)'°O rugalmas visszaszorasi reakcié segitségével He* ionokkal a
3,045 MeV-es rezonancian (3.6. és 3.7. abra). A 3.7. abran bemutatott
rezonanciacsucs egyben az NRA lehet ségét is demonstrdlja, amelyre a

kés bbiekben kénny elemek meghatarozasahoz sor kertlhet.
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3.6.3. PIGE

A "mikro-PIGE" moédszert egy Harshaw gyartmanyt 105 cm® érzékeny
térfogatu Ge(Li) detektorral valdsitottuk meg, amelynek hatadsfoka 25%, energia
feloldasa 2 keV 1,33 MeV gamma energian. A detektort a kamrahoz a lehetséges
legkdzelebbre helyeztem el, igy a minta és a detektor kdzotti tavolsag 12,5 cm volt. A
hasznalt nyalabaram ~1 nA volt, amely mellett a mikroszonddban ~10 pm

nyalabméret érhet el. A PIGE spektrum begy jtésének ideje ~30 perc volt, ezenid
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alatt egy jol kiértékelhet statisztikaju spektrum gy It be. A 3.8. abra egy 2 MeV-es
protonokkal besugarzott rémai kori Gveg mintardl felvett PIGE spektrum, amely jol
mutatja a f komponensekként jelenlév_ natrium és aluminium jellemz_ gamma
vonalait. A nem feliratozott csicsok a labor-hattérb | szarmaznak, ami csdkkenthet
a detektor koré elhelyezhet oOlom &rnyékoldssal. A meréseket 3,8 MeV-nél is
elvégeztik, egy masik mintan felvett PIGE spektrumot a 3.9. abran dbrazoltam. Ezen

a spektrumon jél l1athatd, hogy lehet ség van a bér meghatéarozésara is.
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A PIGE mérések folyaman altaldban mintegy 2 uC téltésmennyiség begy jtése
mellett j6 statisztikaju csucsokat kaptam bizonyos kdnny _elemekre (pl. B, Na, Al, Si).
A méddszer - bar hosszabb idej besugarzast igényel - alkalmazhaté kénny elemek
roncsolasmentes analitikajaban, ha azok kézepes vagy f komponensként vannak
jelen. Tovabbi fejlesztésekkel megvaldsithatd lesz a kénny elemek nyomnyi
mennyiségének meghatarozésa is. llyen tovabbi lehet ség példaul egy nagyobb
hatasfoku gamma detektor hasznalata, vagy a kamra megfelel atalakitdsaval a
révidebb detektor—céltargy tavolsag biztositasa.

3.7. A nyalabméret meghatarozasa

A nyaldab méretét a legtébb mikroszondas alkalmazashoz szikséges tudni.
Tovabba az is lényeges kérdés, hogy az adott nyaldbméret esetén mekkora
aramer_sséget lehet elérni. Ezzel kapcsolatos méréseket a berendezés bemérése
soran végeztem, és a kidolgozott technikat azéta rutinszer_en alkalmazom.

A nyaldb méretét el szor Siegykristaly élére mer leges pasztdzassal mértem
meg. Ehhez szlkséges volt el szér a pasztdzas méretének kalibracioja. Ezt két
ismert vastagsagu dr6t (100 um és 500 um) keresztmetszetének megmérésével
végeztem els kozelitésben. Természetesen ez a kalibraci6 még nem volt
elegend _en pontos, de a tovabblépéshez elegend volt.

Ezek utan a Si egykristaly élére mer_legesen pasztaztam a nyalabot, amivel
mintegy 10 - 20 um nyaldbméretet sikerult elérnem. Ekkor egy 50 um racsallandoju
rézracson pasztazva a nyalabot megkaptam a rézracs torzitatlan képét, ami
bizonyitotta, hogy a nyalab mind az x, mind az y irdnyban kozelit leg azonos méret .

A tovabbiakban ezt a méretet még csdkkenteni kellett a mikroszonda
specifikalt nyaldbméretének eléréséhez. Ez azonban addig nem volt lehetséges,
amig meg nem szuntettlk az id_kdzben felfedezett rezgés forrasat (Id. 3.3. fejezet).

A rezgések megszintetése utan a nyalabot a Si egykristdly élének
felhasznalasaval sikerllt ~5 um méret_re fékuszalni, ami azért volt nagy Iépés, mert

igy lehet vé valt egy rendelkezésre allo preciziés arany mikroracs hasznalata. A
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mikroracs 2000 vonal/inch vonals r ség , azaz 12,7 pm racséllandoju volt. Ennek
el nye, hogy nem szikséges az x, illetve y iranyokban a nyaldb méretét kildn
meérésekkel meghatérozni. Ez megtehet egyetlen Iépésben a racson valé négyzetes
terllet pasztazasaval (3.710. abra). A racsallandd ismeretében a pasztdzas méretét
Gjra kalibraltam. Ezzel a 3.10. dbran|athatd teriilet 25 x 25 um?® pasztazast jelent, mig

a pasztazhaté maximalis mintatertlet 2,5 x 2,5 mm?~.

g ML

0-PIXE képe

3.10. abra Az aranyrécs mikr

Az abran lathatd, hogy a nyaldb a racs élein éles levagassal cseng le. Ha a
nyaldb mérete nagyobb lenne, mint a racs kdzti lyukméret, akkor természetesen nem
lathatndnk a racs format. Ezen o&tlet felhasznalasaval tehat gyors, egyszer |,
rutinszer nyaldbellen rzés végezhet .

Természetesen, ha a nyaldb méretét pontosan akarom meghatérozni, akkor
szlkséges az élre mer leges pasztazds, amely esetben az irodalomban
szokasos 10 - 90 % érték helyek kdzotti tdvolsag; vagy a fel-, illetve lefut6 él
félértékszélessége lesz a nyaldb definidlt mérete. A 3.11. abran bemutatom az utébbi
mddszer szerinti pontos nyaldbméret meghatarozast, amely esetben a nyaldb mérete

1,2 um-nek adddott.
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A legkisebb el_allithaté nyalabfolt mérete 1 x 1 pm?. llyen foltméret mellett az
elérhet nyalabaram 30-50 pA. Nagyobb aramer_sségek a targyrés nyitdsaval - ezzel

a foltméret ndvelésével - érhet k el.

3.8. Elektrosztatikus szekunder elektron szupresszor tervezése és

kivitelezése

A protonbesugarzés hatasara keletkez_ szekunder elektronok mintérdl valo
elsz6kése meghamisitja a mért aramer_sséget. Ennek megakadalyozasa lehetséges
oly médon, hogy a Kkeletkez elektronokat megfelel elektrosztatikus tér
alkalmazasaval arra kényszeritjik, hogy visszatérienek a mintara. llyen
elektrosztatikus szupresszort terveztem a SIMION elektronoptikai programcsomag
segitségével, amelyet mar kordbbi munkam soran is hasznaltam [Var-95].

A szekunder elektronok energidja tipikusan nem tébb néhany szaz eV-nél,
ezért a szupresszoron alkalmazandé negativ feszultségnek néhany szaz voltnak kell
lennie. Az altalam tervezett szupresszor a mintatartét kériilvéve olyan elektrosztatikus

teret hoz létre, amely a kilép elektronokat visszatérésre kényszeriti. A szupresszort a
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3.11.és a 3.12. abrakon mutatom be, ahol az elektrosztatikus ekvipotencialis gérbék,
illetve az elektronok palyagdrbéi vannak abrazolva. A 3.11. abran lathatok az egy
pontbdl kilénbéz  iranyok felé induld elektronpalyak, amelyek révid tavolsag
megtétele utan visszatérnek a mintara. Pasztazas esetében a minta kilénb6z
pontjaibdl kiinduld elektronpalydkkal kell szamolni, az elektronok ekkor is
hasonléképpen rovid tavolsag utan visszatérnek a mintara (3.12. abra).

A megtervezett elekiron szupresszort egy henger alaku fémlemezb |
alakitottam ki megfelel helyeken lyukakat hagyva a palaston a nyaldb, a Si(Li)
detektor, valamint a minta mégétt elhelyezett Faraday-kalitka szamara. A szupresszor
m_kodeését egy negativ feszlltséget szolgaltatd tapegység segitsegével a 0 - 300 V
feszlltség tartomanyban teszteltem. Egy-egy szupresszor feszlltségérték mellett

megmeértem néhany standard mintan azillet elemek f karakterisztikus csucsainak

szupresszor et i 29
elektr da =&
(-500V) &

Si(Li) (0V)

tertletét, azonos téltésmennyiségig végezve a gy jtést.
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szupresszor
elektr da

(-500 V) 400V
=300V
2,
-100\,
/ minta
jov -20V
nyal b
Si(Li) (0V)

A mérések eredményeit a 3.3. tablazatban foglaltam 6ssze, ahol kilénbdz
szupresszor feszliltségek, és standardok esetén megadom a mért csucsterlleteket. A
szupresszor 0 V feszlltség esetén nem taszitja vissza az elektronokat a mintara,
ezért a tobb toltést mérek a valodindl, igy hamarabb elérem az el re meghatérozott
Ossztoltést (g=0,005 puC). Ez azt jelenti, hogy ekkor a csucsok alatti tertilet kisebb

lesz, mint negativ potencialra kapcsolt szupresszor esetén.

3.3. tablazat Csucsteriletek az alkalmazott szupresszor feszlltségek fliggvényében
kulénb6z standardok esetében

e standard
feszlltség
(V) Si Ti Cu w Au Mo
0 61898 78423 53480 11517 6260 1267
-20 81217 118666 74485 17264 10139 1882
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-40 83211 121387 73838 17606 10539 1776
-60 83227 120957 75402 17749 10166 1832
-100 83659 120818 75105 17890 10645 1798
-200 85057 120268 75373 17739 10404 1865
-300 83953 121232 75122 17951 10460 1852

A tablazat adataibdl latszik, hogy mar gyakorlatilag a legkisebb negativ
feszlltség alkalmazasa is megfelel en visszavezeti a szekunder elektronokat a
mintara, mert ennél nagyobb feszliltségek esetén mar a csucsterilet fliggetlen a
feszlltségt |. Tehat a szupresszor tervezése és gyakorlati megvaldsitasa a célnak

megfelel .

3.9. A szigetel anyagu mintak mérésének megvaldsitasa

Elektromosan szigetel mintdk esetében a minta a protonbesugarzas miatt
feltdlt_dik, ennek kikiiszébdlése céljdbol a rendelkezésre all6 lehet _ségek kdzdl (Id.
2.3.1.4. fejezet) a hagyomanyos PIXE modszernél alkalmazott jol bevalt mddszert
vezettlk be [Bor-85]. Egy elekironforrast épitettliink a kamraba, az izz6szalbol kilép
kis energiaju elektronok a minta felliletére kerlinek éppen a minta pozitiv toltése
miatt, ahol semlegesitik azt. igy a PIXE spektrumban a vezet mintakéhoz hasonléan
alacsony lesz a hattér.

A grafittal val6 beparologtatassal a minta vezet vé tehet volna, azonban mér
kordbban megvizsgaltuk a grafit anyagat, és az a PIXE érzékenységének
szempontjabol nem bizonyult elegend_en tisztdnak. A grafitban jelen lév_szennyez
elemek lehetetlenné tennék a nyomelemek kimutatasat egy ismeretlen mintaban,
mert nem lehetne megmondani, hogy az illet elem a mintabdl, vagy a grafitbdl

szarmazik.
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A 2.3.1.4. fejezetben leirtak szerint a vastag szigetel minték esetében jelenti a
legnagyobb gondot az aram, illetve az 6ssztdltés mérése. Az elekironforrast
alkalmazd modszer esetén ujabb problémat vet fel az RBS detektorok féldelése a
szigetelt kamran belll. A probléma gondos tanulmanyozdsa soran az latszik
megvaldsithatdnak, hogy a kamrat a hagyomanyos PIXE médszerhez hasonléan
szigetelni kell, ekkor azonban csak PIXE mérés lesz lehetséges. A mintdban lév
elemek koncentraciéi a kénny elemek kivételével meghatarozhatdk. Jelent s
mennyiség_kénny elem jelenléte esetén hasznalni kell az RBS modszert, ekkor a
kamrat kivllr I le kell féldelni, az aram mérését pedig a "Q faktor" mdodszer szerint
korrigalni kell [Gri-96].

3.10. Rontgen abszorbensek hasznalata

A rontgenspekiroszkdpidban abszorbensek hasznalataval lehetséges a
kilonbdz_ elemekre valo érzékenységet fokozni az adott elemre val6 alkalmas filter
anyaganak és vastagsaganak célszer megvalasztasaval. Erre akkor lehet szlikség,
af komponensek altal okozott belitésszam olyan nagy, hogy a kis hozamu elemek
"nem jutnak széhoz". llyenkor gyakran a nagy mennyiségben jelen lév_ kénny
elemek Osszeg csucsai jelennek meg a spekirumban, esetleg elfedve azon
energiatartomanyokat, ahol a nyomelemek megjelenése varhaté.

Az abszorbensek hasznalata azon alapul, hogy a kilénb6éz energiaju
rontgensugarzasok abszorpcidja kilénbdz , a nagyobb energiaju rontgen fotonok
kevésbé abszorbealddnak. Az abszorbens hatasanak figyelembe vételét a kiértékel
programok tartalmazzak, de természetesen a filter anyagat és vastagsagat tudnunk
kell. Altaldban aluminium abszorbens hasznalata szokasos, ha a szilicium és kalcium
a kisz_ rend_ f komponens, és vasnal nehezebb elemek kozil varhatok a
nyomelemek. A filterek vastagsagat meg lehet hatarozni direkt vastagsagméréssel,

illetve a tbmeg pontos mérésével, a tertlet ismeretében. Az altalam hasznalt filterek
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esetében ezteket a modszereket kbvettem.

A direkt vastagsagmérések soran tébb, mint 100 helyen megmértem a
vastagsagot, ezzel a filter vastagsaganak homogenitaséat ellen_riztem. A homogenitas
elfogadhatd volt, a hasznalt aluminium vastagsaga 1 %-nal kisebb ingadozast
mutatott. A témeg és terllet mérésekb | ad6dd vastagsdg adat egyezett a direkt
mérésb | szarmazé értékkel. Igy a felhasznalt filter vastagsdga a névleges 100
um helyett 98,8 um-nek adodott.

Lehetséges a vastagsag mérésének ellen_rzése ismert standardon valé PIXE
méréssel is. Itt a filter effektiv vastagsaga nagyobb lehet, mint a fent emlitett
vastagsagmeérésekb | adddo érték a 3.14. abran lathaté geometria miatt. A réntgen

fotonok a filtert a tengelyt | valé tavolsag flggvényében kilénbdz hosszusagu

l/cos@

l
~<

® minta
© (pontszerd
r ntgen forr s)

detektor abszorbens
krist ly

palyak mentén metszik.

Az abran lathatd, hogy egy d atmér j Si(Li) detektor a mintatél mért D
tavolsag flggvényében kilonbdz effektiv filtervastagsagokat "lat". Ha a filter
geometriai vastagsaga /, akkor az effektiv vastagséaga / és l/cos kdzott valtozik.

Tehatkis értékek esetén - tavoli detektor - nem lesz nagy a vastagsag szérasa, mig
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nagy mellett - kbzeli detektor - az atlagos effektiv vastagsag nagyobb lesz, tehat
nagyobb lesz az abszorpcid. Ezen hatas kimérése céljabdl Oxfordban végeztem
méréseket. A detektort a mintatédl kilénbdz tavolsagokra helyeztem el, és igy vettem
fel egy standard minta (Corning B glass) kulénbdz réntgen vonalainak hozamat. Az
effektus mért hatdsa azonban a PIXE mérés pontossaganal gyengébbnek adodott,
ugyanis nem volt kimutathaté fliggés a detektor tavolsaga és a hozamok kdzott.
Ebb | kdvetkezik, hogy a filter vastagsagat az el z bekezdésben leirt két modszer
szerint elegend  meghatarozni, a standard segitségével csak ellen_rzést célszer

vegezni.
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4. Alkalmazasok

4.1. Szferula kutatas

Szferuldk alatt mikroszkopikus nagysagrend (altalaban 1 - 1000 pum
atmér j ), gbmbszer testeket értink. Tagabb értelemben a szferula egy
Osszefoglalé elnevezés, amely kilonbdz  bsszetétel , szerkezet és eredet -
leginkabb gémb alaku - mikroszkopikus nagysagrend testeket takar.

Kulénbdz  geoldgiai lel helyekr | szd&rmazd mikroszkopikus méret  gémb
alaku vagy gémbszer objektumokat mintegy szaz éve figyeltek meg el szér a
kutatok optikai mikroszkopok segitségével. A kis szemcséket kulénb6z
elnevezésekkel illették: szferulak, mikroszferulak, szferulitok, szferolitok,
mikrometeoritok stb. A meteorit eredetre azonban csak feltételezéseik lehettek,
ugyanis a szferulak vizsgélata a kis méret miatt meglehet sen nehéznek bizonyult.
Napjaink technoldgidja lehet vé teszi a mikroszkopikus targyak analitikai vizsgélatat
is, igy megindulhatott a szferuldk kutatasa.

A tudomanyos kutatas szempontjabdl az extraterresztrikus szferulaknak igen
nagy a jelent séguk. A szferuldk koranak, eredetének, felhalmozédasi szintjeinek
meghatérozasa lehet vé teszi a foldi kérnyezet valtozadsainak nyomon kévetését. A
magnesezhet szferuldk informaciét szolgéltatnak a féldi magneses pdlusok
atfordulasanak bekdvetkezéseir |. A kutatas alapvet en interdiszciplinaris jelleg , az
egyuttm koédés mas tudomanyagakkal nélkllézhetetlen.

Béar a pasztazo proton mikroszondat egyre nagyobb mértékben alkalmazzék a
geoldgiai kutatasokban az asvanyok, k zetek roncsolasmentes, multielemes
mikroanalizisére; az extraterresztrikus anyagok - mint a meteoritok [Baj-91] és a
holdk zetek - elemi dsszetételének vizsgélata az egész vilagon meglehet sen U;
kutatasi tertilet [R6z-95]. Ami pedig a szferulak vizsgalatat illeti, a pasztaz6 proton

mikroszonda altalunk tértént alkalmazéasa uttér jelleg , a mi korabbi
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kdzleményeinken [Bor-95], [Raj-96b] kivil nem tudunk mas munkarol. A szferulak
témakodrében eddig Miono végzett makro-PIXE vizsgalatokat [Mio-93], ebben az
esetben nincs laterdlis felbontas, az egész szferulat vizsgaljak.

4.1.1. A szferulak eredet szerinti csoportositasa

Az eddigi vizsgalatok a szferulak alabbi genetikai elkulonitését tették lehet vé:

l. Impakt szferuldk; nagy, kraterképz meteoritok becsapddasakor létrejott
olvadékcseppek, amelyek akar az egész légkdrben is szétszérédhatnak. Ezek az
ugynevezett "mikrotektitek”, amelyek 0,1 - 0,3 mm atmér j gdmb, vagy kissé torzult
gdémb alakuak.

[I. A magaslégkdrben felrobband meteoritok olvadt cseppjei ("Meteorid-
szferulak"). Ezek allanddan érik, és a féldtérténeti multban is érték a Fold felszinét.
Méretiik 50 - 500 um, nagy tébbségikben szabalyos gémbdk. A meteorid-szferulakon
bellil harom altipust kiilénbdztetiink meg, amelyek megfelelnek a meteoritok harom
altipusanak: a, magneses vas-szferuldk; b, magneses vas-k szferulak; c, k -
szferulak.

lll. Intersztellaris szferulak. Igen aprd, 1 - 30 um atmér j , szabalyos gémb
alaku, tébbnyire magneses gémbdcskék. Az intersztellaris kdddk részecskéi, amelyek
elégés nélkll képesek "beszitalni" a Fold Iégkdrébe. Ezen tipus felfedezése geoldgiai
képz_dményekben 1994/95-ben magyar (MAFI) és japan (Osaka City University)
kutatéknak készénhet . Kozmoldgiai jelent_séguk rendkivil nagy, mivel informaciot
szolgaltathatnak a féldtérténeti maltban a Naprendszernek a galaxisunkon belili
mozgésardl, helyzetér |, a Foldet ért csillagk6zi hatédsokrdl, példaul a galaxisunkon
belll tértént szupernova robbanasokrél, stb.

IV. Foldi eredet szferuldk, amelyek a vizsgalatok sordn "hattérzajként"
szerepelnek. Ezen belll is altipusokat lehet megkulénbdztetni: a, vulkanikus eredet ;
b, diagenetikus eredet ; ¢, biogén eredet ; d, ipari eredet  szferulak. A legnagyobb
részik nagy valészin_séggel ipari eredet_, bizonyos elemek - réz, cink, vanadium,

wolfram, titan - nagyaranyu tartalma miatt. Feltételezhet , hogy ezek kozétt a
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légkorben elégett reszkdzok olvadékcseppjei is megtalalhatok.

A meteorid-szferulak 6sszetételik szerint harom f tipusba sorolhatok,

amelyek jellemz ia 4.1. tablazatban |lathatok.

4.1. tablazat A kilénb6z  tipusu szferulak altalanos jellemz i

szferula tipus vas szilikat vas-szilikat

méret 100-200 pm 500-1000 pm 1-1000 pm

alak csepp, gémb, g6émb, vese, csepp, g6émb, csepp
iker-gdmb sulyz6, korong

szin fekete, barna szintelen, fekete fekete, barna

borostyan, piros,

z6ld, barna,

elemi dsszetétel Fe 70-99% Si 20-60% kéreg: Fe 40-50%
Ni 0-5% Ca 2-80% Ni 0-0,3%
Co 0-0,3% Al 1-30% Cr 0-0,2%
Cr 0-0,2% Mg 0-3% mag: Al 10-20%
Mn 0,5-1% Si 15-25%
Ca 10-20%
Mg 1-2%

magnesezhet sé | nagyfokud csak a magnetit kismérték

g szemcset tartalmazok

A szferula kutatas menete a mintavétellel kezd dik. Ezt geolégus kutatok
végzik terepi mintagy jtés formajaban. Itt Iényeges szempont a mintavételi hely minél

pontosabb meghatarozasa, az adott réteg keletkezésének foldtérténeti korat is
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beleértve.

Laza, Uledékes k_zet esetén a szferuldk egyszer iszapolassal nyerhet kkia
begy jtétt anyagbdl. Az Antarktisz jegébe beagyazddott szferuldk kiolvasztassal
minden tovabbi preparalas nélkil azonnal vizsgalhaté formaban kaphaték meg.

Osszealld vagy kompakt k zetek esetén a begy jtétt k zetanyagot apré
darabokra térik, majd kémiai feltdrassal (sésavoldatban) maratjdk. A keletkezett
masszat kilénbbéz  atmeér j sz r kdn atvalogatjak. A szdradas utdn az egyedi
szemcsék valogatasa optikai mikroszkop alatt térténik.

Az optikai mikroszkdpos vizsgalat soran szerezhet informacié a szferulak
morfolégiajara vonatkozik, amely segitségével a szferulak csoportosithatok szinik,

méretik és alakjuk szerint.
4.1.2. A szferulak analitikai vizsgalata

A szferulak analitikgjaban kilénbdz_  mddszerek alkalmazhatok (Id. 4.2.
tablazat). Az optikai mikroszk6pos megfigyelés utan a jobb felbontas érdekében
szokasos a pasztazo elektronmikroszkdp hasznélata. Itt a szekunder elektronok (SE),
vagy a visszaszort elektronok (BSE) igen nagy felbontasd (1 - 10 nm) képek
készitésére hasznalhatok fel. gy a szferulak morfolégigja jol tanulmanyozhato,
azonban ekkor még nem kapunk informaciét a minta elemi &sszetételér I. A
rontgendetektorral felszerelt elektronmikroszkdppal az EPMA modszer alkalmazhato,
amely altal szolgaltatott réntgen informacié elemi koncentraciékat ad meg a mintara
vonatkozédlag, bar ennek laterdlis felbontasa mar a mikrométer nagysagrendjébe esik.
Ugyanis - ahogyan arrol mar a 2.1. fejezetben irtam - a gerjeszt _ elektron nyalab a
mintdban nagyon er s szérddast szenved, igy a rdéntgensugarzas a mintdban
nagyobb térfogatban keletkezik. A mddszer érzékenysége néhany tized
tdbmegszazalék.

Masik alkalmazhat6 analitikai modszer a 1ézer ionizacids tomegspektrometria

(Laser lonization Mass Spectrometry, LIMS). Ezen mddszer lényege, hogy kis
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atmér j impulzusizem |ézer nyaldbbal a minta fellletét bombazzadk az igy
elporlasztott anyagot tdmegspekirométerbe vezetik, amely a mintabol szarmazé
atomokat témeguk szerint szétvalogatja. A modszer természetéb | addddan
roncsolasos technika, de nagy érzékenységgel rendelkezik. Tovabba az izotépok
elktlénitésére is alkalmas.

Harmadik mddszerként a neutronaktivacios analizis (Neutron Activation
Analysis, NAA) jatszik szerepet. Ennek igen nagy az érzékenysége, roncsoldsmentes
és izotop elkuldnitésre is felhasznalhaté. Azonban nem rendelkezik lateralis
felbontassal, alapvet en térfogati analitikai modszer, amellyel a szferuldk esetében
az a nehézség merl fel, hogy hogyan lehet a szferulat a nyalab utjaba helyezni ugy,
hogy ne gerjeszt _djén a mintatarté.

A szferula kutatasban hasznalt analitikai modszerek kézil els_ként az EPMA
alkalmazasa szokésos, mert ezzel a minta f  6sszetev i meghatarozhatdk, és az
elektronmikroszkdépban a minta morfologiaja nagy felbontds segitségével
megfigyelhet . A mikro-PIXE vizsgalatok az EPMA utan kévetkeznek, mert ekkor mar
csak azon mintékat kell megvizsgalni, amelyekr | az EPMA nem szolgéltatott
elegend_informécidt a szferula eredetének meghatarozasahoz.

A mikro-PIXE vizsgalatok célja a fenti médszerekkel elvégzett megfigyelések
eredményeinek kib_vitése a mikro-PIXE altal biztositott lehet ségek kihasznalasaval.
Ezen vizsgalatokra azon esetekben van tehat sziikség, amikor a korabbi vizsgalatok
segitségével nem donthet el egyértelm en az adott szferula eredete, a mikro-PIXE

modszerrel meghatérozott nyomelem 6sszetétel ilyenkor erre lehet séget biztosit.

4.2. Tablazat A szferuldk kutatdsdban alkalmazott kiilénb6z _ analitikai modszerek.

EPMA NAA LIMS mikro-PIXE
roncsolasmentes + + — +
izotépérzékeny - + + -
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lateralis felbontas ~1 um - ~40 um ~1 um

elemi ~0.1 % ~1 ppm ~1 ppm ~1 ppm
érzékenység

4.1.3. Szferulak vizsgalata a pasztazo6 proton mikroszondaval

Az altalunk Gzembe helyezett pasztazd proton mikroszonda els _ alkalmazasat
Dr. Sz6_r Gyula (KLTE, Asvany és Féldtani Tsz.; OTKA T1742 sz&mu) és Dr. Detre
Csaba (Magyar Allami Féldtani Intézet; OTKA T014958 szamu, International
Geological Correlation Programme, Nemzetkézi Geoldgiai Korrelaciéos Program,
IGCP 384. szam( és Magyar _rkutatasi Iroda MUI/TP/15/1995. szamu palyazatok
keretében) felkérésére végeztik a szferula kutatasi témaban.

4.1.3.1. Mintatarto tervezése

A mintatarténak olyannak kell lennie, hogy az adott szferula biztonsagosan
régzithet legyen, és a nyaldb valamint a Si(Li) detektor irdnyabdl ne takarja
semmilyen réteg. Erre legalkalmasabb mddszer egy dntapadé tulajdonsagu hatlap
haszndlata. A hatlap mérete elég nagy legyen a kbnny kezelhet ség miatt, de elég
kicsi ahhoz, hogy beférjen az XYZ mintamanipulator tombakjan keresztil a kamraba.
Tovabba azt is biztositani kell, hogy a nyalab fokuszalasara hasznalt kvarc, valamint
anyalabméret ellen rzésére szolgal6 arany mikroracs sikjaba kerdljén a vizsgalando
szferula a mérés idején. Az altalam tervezett és kivitelezett mintatarté mindezen

kdvetelményeket teljesiti, a szferuldk mikro-PIXE analitikai vizsgalatara alkalmas.

4.1.3.2. Szigetel anyagu mintak mérése

Szigetel anyagu minta esetében az EPMA analizis csak a minta feliletének
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valamilyen vezet réteggel val6 bevonasa utan lehetséges. Ez altalaban grafit vagy
arany péarologtatédsaval térténik. Sajnos a grafit nem elegend_en tiszta a mikro-PIXE
mobdszer szempontjabdl: a modszer jobb érzékenysége miatt mar kimutatja a
grafitban jelenlév szennyez déseket [Bor-85].

Aranyréteg hasznalata esetén olyan vékony rétegben parologtatnak aranyat a
minta felUletére, hogy az az EPMA médszer érzékenysége alatt maradjon, igy az
analizist nem zavarja. A mikro-PIXE esetében ugyanezen mintan a felvitt aranyréteg
mar kimutathat6, tehat megjelennek a spektrumban az aranyra jellemz_
karakterisztikus rontgenvonalak. Az Au L vonalai atfedik a 30<Z<37
rendszamtartomanyba es elemek K vonalait, €s a 75<Z<91 rendszamu elemek L
vonalait. igy ezen elemek nyomokban jelenlév_mennyisége nem mutathaté ki. A 4.7.
abran lathaté, hogy a minta fellletére felvitt aranyréteg L, és L, vonalai atfednek a

mintaban jelenlév_ cink K, és Kz vonalaival. A spektrum kiértékelésekor ennek

figyelembe vételére lehet ség van,

de a cinkre vonatkozd minimalis detektalhat6 koncentracié nagyobb lesz, azaz romlik

a modszer érzékenysége. Tehat el nydsebb, ha a mikro-PIXE vizsgalatokhoz nem
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hasznalunk arany parologtatast.

Kétféle eljarassal kisérleteztink annak elkerlilésére, hogy a szilikat
alapanyagu, tehat elektromosan szigetel mintakat ne aranyréteg rapéarologtatasaval
tegylk vezet vé. A kézenfekv eljaras: a minta fellletének kildnleges, csak kénny
elemeket tartalmazoé filmmel val6 befujasa. E célbol egy TAAB markanev  spray-t
haszndltunk. A 4.2. abran bemutatunk egy csupan kénny elemeket tartalmazo
szigetel anyag - a teflon - elektromosan vezet lakkal befujt fellletér | felvett
réntgenspektrumot. Ezen a mintan csucsoknak nem szabad jelentkeznitik, mivel a
Na-nal kénnyebb elemek karakterisztikus réntgensugarait a detektor ablaka elnyeli. A
folytonos sugarzasbdl adédo hattér nem emelkedett meg, tehat a lakk j6 vezet
tulajdonsagu, de jelent s Al, Cl és Fe szennyez_dések jelentkeznek. Tehat az altalam
vizsgélt lakk mikroanalitikai szempontbdl nem elég tiszta.

A mésik lehet ség a makro-PIXE moédszernél altalunk mér korabban is
alkalmazott [Bor-85] izzdszélas toltéssemlegesit beépitése. Ez utdbbi azonban a
meér_kamraban szikségessé tette az izzdszal beépitését, amelyet alkalmazva az
el z hdz hasonlo (de spray nélkiili) teflon mintan felvett réntgenspektrumroél 1athaté,

hogy a minta nem t6lt_dik, és szennyez csucsok sem jelentkeznek (4.3. abra).
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4.1.3.3. Réntgen abszorbensek hasznalata

A réntgensugarzas detektalasakor a 2.9. fejezetben leirtak szerinti technikat
alkalmaztam, abszorbenseket helyeztem el a minta és a detektor kézé. Ennek
eredményeképpen a nehéz nyomelemekre vonatkozélag javult a mddszer
érzékenysége, ami a 4.4. és a 4.5. abrak 6sszehasonlitdsaval is lathato.

74



A 4.4. abran egy szferula (18K/1. szamu minta) spektruma lathaté Al filter
hasznalata nélkll, a 4.5. abran pedig ugyanezen szferula spektruma 100 pm
vastagsagu Al filter hasznalataval. Megfigyelhet , hogy az Al abszorbens nélkuli

spektrumban er s dsszegcsucsok jelennek meg ("pile-up”). Ezek elt_nnek a vastag
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abszorbens hasznalataval, és a nehezebb elemek kimutathatékka valnak (pl. ezen
spektrumok esetében: Cu, Zn, Sr).

Az abszorbensek cseréjét meg kellett oldani a kamra vakuumanak
megbontésa nélkil. Erre tébb okbdl kifolydlag is szukség volt. Els_sorban biztositani
kellett, hogy a mérés az abszorbens alkalmazasaval pontosan ugyanazon a helyen
térténjen, mint anélkll. Tovadbba nagy szamu minta analizisére kellett felkésziini. A

kamra gyakori felleveg zése ezt er_sen hatraltatta volna.

4.1.3.4. A vizsgalanddé minta kivalasztasaval kapcsolatos tapasztalatok

A 4.6. abra egy "oktaéderes" szferula Si térképe (11K/1 minta). Az abran jol
lathatd, hogy a minta kilénbéz iranyd sik lapokkal hatarolt test. Ennek megjelenése
a rontgen térképen annak kdszdnhet , hogy a nyalab a minta sikjaval kilénb6z
szbgeket zar be az egyes lapok esetében, ezért a behatol6 nyalab
energiavesztesége és a keletkez  réntgensugarzés abszorpcioja az egyes lapokon
kGldbnbdz . Ezért tehat gémb alaku mintak esetében Ugyelni kell arra, hogy a
spektrumot mindig a minta k6zepér | gy jtsuk, igy elkerulve a felllet szdgét | fugg

kilénbdz_ abszorpcids hatasok altal okozott hamis eredményeket.

4.6. abra A 11K/1 jelzés minta Si térképe. A pasztazas mérete: 500 pm.
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Felvet dhet az a kétség, hogy a mikroszondaval milyen biztonsaggal tudjuk
kivalasztani a vizsgalanddé mintat. Ennek demonstralasara mutatom be az alabbi
abrékat.

A 4.7.a. és 4.7.b. abrakon egy csepp alaku szferula Fe térképe lathato. A
pasztdzds mérete 1000 pm, illetve 250 um. Az a. dbran elhelyezked szferuldk
egymashoz viszonyitott relativ helyzetét és a szferulak alakjat a terlletr | készilt
elektronmikroszkopos fényképpel &6sszehasonlitva a vizsgalni kivant szferula

azonosithato.

4.7. abra Csepp alaku szferula Fe elemtérképe kilonbdz nagyitdsok mellett
A 4.8.a. és 4.8.b. abrakon egy dupla-csepp alaku szferula latszik. Az dbrakon
a mintardl készult Ca térkép lathaté 2500 um, illetve 500 um pasztazasi méret
esetén. llyen moédon a minta analizalandd részeit az optikai mikroszképoknal
megszokott zoom technikahoz hasonldan valaszthatom ki. Az a. abran megjeléltem a
b. dbran lathato kinagyitott teriletet.
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4.8. abra Dupla-csepp alaku szferula Ca térképe kiilénbdz nagyitasok mellett

Mindezekb | azt a kbvetkeztetést vonhatjuk le, hogy a pasztazd proton
mikroszonda felhasznaldsaval egyértelm a minta kivalasztdsa, a pésztazas

méretének folytonos valtoztatasat kihasznalva.
4.1.3.5. Inhomogén mintak vizsgalata

Az aldbbi dbrdkon bemutatom, hogy inhomogén mintak esetén hogyan képes
a mikroszonda egy el re kijeldlt analizalandd teriiletr | gy jteni a spektrumot. igy
példaul a 4.9.b. abran a sziliciumban gazdag tertletr gy jtéttem a PIXE spektrumot.
A kés bb bemutatandd 4.3. tablazatban ezen minta sziliciumban gazdag bels
magjanak PIXE eredménye 3K/2i néven, a kuls_ vaskdpeny pedig 3K/20 néven
szerepel.

A 4.9.a. és 4.9.b. dbrékon a 3K/2 szamu szferula Fe, illetve Si térképe lathato.
A minta optikai mikroszképos megfigyelése mutatta, hogy a szferula térétt, tehat
célszer volt megvizsgalni a kils_ réteg, és a mag anyagét. Az dbrakrdl latszik, hogy

a térétt minta kils_ burka vastartalmu, mig a bels magjara a szilicium jellemz .
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4.9. abra A 3K/2 szamu minta Fe, illetve Si térképe. (Pasztazas: 1250 um.)

A 4.10.a. abran egy szferula csoport Ti térképe figyelhet meg (871B). A jelen
lév_ kisebb szferulak (871B/2, 871B/3) k6zb6tt egy nagyobb darab térétt szferula
helyezkedik el (871B/1). Ennek a kuls_ fellletét "latja" a 135°-ban elhelyezett Si(Li)
detektor. Ahhoz, hogy a t6rétt szferula masik oldalat is tanulmanyozhassuk, meg
kellett forditani a mintat 180°-kal, igy a detektor szamara most éppen a térétt felliletet
latszik (4.710.b. abra). A kuls_ fellletre vonatkozo6 elemdsszetétel a 4.3. tablazatban

871B/10, a bels_ mag 0sszetétele pedig ugyanott 871B/1i jelzéssel szerepel.

4.10. abra Szferula csoport Ti térképe. Az a. és b. jel abrak a minta 180°-0s
elforditasaval készultek. A két kisebb szferula gdmbszer , ezért mindkét abran
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hasonl6 alakunak latszik. A nagy szferula torétt, igy az a. abran akiils_ felllete
lathatd, a b. abran pedig a torétt bels  felllet. A pasztazds mérete 2000 um.

A 4.11. abran egy olyan szferula tanulmanyozhato (H6 jelzés minta), amelyen
a kulénbdz elemek eloszldsa nagymértékben inhomogén. Lathato, hogy a réz és a
cink egyutt szerepelnek, ami a mintan jellemz_ tajékozédasi pontot jel6l ki az analizis
szamara. A minta vizsgalata soran meghataroztam a rézben és cinkben gazdag
(H6a), illetve szegény terlletre (H6b) jellemz_ elemi koncentracidkat (Id. 4.2.
tablazat).

4.11. abra Egy szferulaban lév_ kil6nbdz S

elemekr | készllt elemtérképek

4.1.3.6. Az elemi koncentracio meghatarozasok

eredményei

A kovetkez  oldalakon talalhato 4.3., 4.4. és 4.5. tablazatok a

szferuldk méréseinek eredmeényeit tartalmazzak. A tablazatokban szerepl
szamadatok témegszazalékot jelentenek, az értékek hibdja a kdzolt

szamjegyek utolsé tizedes jegyének nagysagrendjébe esik. A tablazatok

oszlopaiban szerepelnek az egyes minték, a sorokban pedig a kulénbdz

elemek.
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4.3. Tablazat A szferuldk elemdsszetétele, mikro-PIXE eredmények (MAFI mintai)
(A szamok tdmeg %-ot jelentenek, a hiba az értékek utolso tizedes jegyében van.)

1FA | 1F/2 | 1F/3 | 1F/4 | 1F/5 | 1F/6 | 3K/1 | 3K/20 | 3K/2i | 3K/3
Al -- -- -- -- 0.47 | 0.20 -- -- -- --
Si || 0.10 | 0.72 | 0.238 | 0.17 | 1.14 | 0.56 | 0.30 | 1.67 | 25.1 | 2.35
P - - - - - - - - - -
S - - - - - - - - - -
Cl -- - 10.052| -- -~ - 10.095| -- -- 0.10
K -- 10.170 | 0.102 | 0.072 | 0.233 | 0.060 [ 0.058 | 0.23 | 8.9 | 0.20
Ca | 0.067 | 0.553 | 0.064 | 0.037 | 0.123 | 0.053 | -- 0.68 | 5.56 | 0.45
Ti -- 10.049| - |0.037| - -~ -- -- 0.27 | 0.050
V | 0.039 | 0.044 | -- -~ -~ -~ -- | 0.063 | 0.28 | 0.060
Cr || 0.37 -- 0.256 | 0.14 | 0.340 | 0.190 | 0.217 | 0.17 -- 0.250
Mn| 096 | 0.52 | 0.65 | 1.07 | 0.52 | 0.73 | 0.67 - 1.1 0.45
Fe| 97.3 | 96.6 | 97.5 | 97.6 | 96.9 | 98.0 | 98.0 | 93.7 | 31.0 | 94.9
Cu| 0.17 | 0.16 -- -- -- 0.21 |1 0.091 | 0.29 - 0.37
Zn| - - - - - - - ~ | 180 | -
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Br

Y - - - - - - - - -
Mo -- -- -- - - -- -- -- -

Au
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4.3. tablazat (folytatas)

3K/4 | 10K/1 | 10K/2 | 10K/3 | 11K/1 | 11K/2 | 11K/3 | 12K/1 |12K/1s|12K/2¢
Al - 3.2 2.5 - 3.2 - -- 0.50 - -
Si|| 047 | 240 | 178 | 143 | 37.7 - 0.18 | 185 | 13.5 | 9.56
P - - - - - 0.15 | 0.20 |0.0029| -- 0.22
S -- -- 1.7 - - - --|0.0098| 12.0 | 0.13
Cl || 0.086 - - - - - - 0.015| 2.45 | 0.24
K |0.058| 45 | 35 | 70 | 25 - 0.05 | 3.71 | 6.35 | 9.1
Ca - 16.9 [20.24 | 25.4 1.7 - 0.29 | 6.01 8.9 |11.64
Sc| - - - - - - ~- o015 | - |02
Ti - 1.3 1.05 1.8 | 0.40 - 465 | 1.81 | 1.32 | 2.49
V[ - - o012 | - - |0.044| -- | 044 | - | o027
Cr|0252| - -- 0.25 - 0.40 | 0.21 -- 0.55 -
Mn| 1.02 | 0.20 | 0.28 0.7 - 0.74 | 0.73 | 0.76 - 0.90
Fe| 976 | 116 | 11.5 | 206 | 0.33 | 98.2 | 93.2 | 41.3 | 13.3 | 39.9
Zn - - 0.12 | 0.11 - - -- 0.43 1.9 4.5
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Br

7.4

Zr -- -- -- 0.62 -- -- -- -- -- --
Mo -- -- -- - - - -- -- -- -
08 | 127 | 83 | 050 | 0.44 | 2.1 -- 3.4

Au
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4.3. tablazat (folytatas)

85

12K/2e
12K2t|  t 15K/ | 15K/2 | 18K/1 | 18K/2 | 18K/3 [18K/41|18K/42| 18K/5
Al - - 0.287 | 0.716 | 1.14 | 0.308 - 0.344 - 0.289
Si|| 666 | 478 | 3.39 | 1.02 | 16.2 | 432 | 4.05 | 8.03 | 10.3 | 15.1
0.0027
P |10.359|0.371 | 591 | 12.9 3 - - - - -
0.0052
S | 0.182 | 0.284 | 0.279 - 1 0.096 - - - -
Cl | 0.148 | 0.147 - - 0.161 | 1.08 | 1.52 | 0.762 | 0.114 [0.0483
K| 944 | 975 | 1.66 - 0.546 | 1.81 | 1.27 | 0.99 | 0.893 | 1.03
Ca| 133 | 17.5 51 493 | 123 | 26.8 | 26.2 | 19.5 23 17.3
Sc || 0.248 - - - 0.141 | 0.208 - 0.287 | 0.149 | 0.214
Ti | 264 | 42 |0.101 - 2.07 | 432 | 5.03 | 3.88 | 251 | 1.92
V [ 0.289 | 0.343 - - 0.29 | 0.255| 0.271 | 0.363 | 0.265 | 0.236
Cr -- -- -- - 0.161 | 0.13 - 0.118 | 0.086 | 0.094
Mn || 0.952 | 0.656 - - 0.665 | 1.02 | 0.766 | 0.746 | 0.609 | 0.753
Fe | 40.2 | 494 | 216 | 2.18 42 439 | 45.7 | 47.7 | 40.6 | 38.8
Cu - - - - 10.0611| -- - 0.184 | 0.252 | 0.531




Zn

Sr -- -- -- -- |1 0.597 -- --
Y[ - -~ | 401 | 282 | - - -
zr | - - ~ | 124 | - - -
Mo| - - - 17| - - -
Au| 2.82 | - - - - - -
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4.3. tablazat (folytatas)

871B/1
18K/6 | 576 o (871B/1i871B/2{871B/3| BGR

Al | 0.298 | 0.731 | 1.19 - 0.868 -- --

Si|| 144 | 424 | 575 | 1.92 | 2.87 | 0.905 | 0.804

P| - |0311]0.156| - ~ |0155| -
S| - ]0.231[0.0596| -- ~ 10.0908| -
Cl | 0.246 | 0.221 | - - -~ |0.0919| 32.7

K ||0.988|0.324 | 0.682 | 1.62 | 1.05 | 0.564 | 0.211

Ca| 16.6 | 0.192 | 8.99 | 8.83 | 4.03 | 8.12 | 0.609

Ti | 2.18 [0.0499| 39.3 | 39.5 | 484 | 41.9 [0.248

V ( 0.298 |0.0307| 0.817 | 0.885 | 1.09 | 0.981 [0.0517

Cr || 0.204 | 0.111 - - - -- 10.0754

Mn | 0.802 | 0.715| 959 | 13.9 | 8.76 | 11.5 -

Fe| 40.2 | 875 | 21.2 | 26.8 | 27.4 | 30.7 | 0.329

Cu || 0.547 | 0.064 - - - - 0.316

Zn | 0.104| - - - - - | 614

87




Br

Zr -- -- 0.37 | 0.453 | -- -- -
Mo -- -- -- - - - --
Au - 10469 | 1.61 |0.261|0.595| 1.74 | 3.26
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4.4. Tablazat A szferuldk elemdsszetétele, a mikro-PIXE eredményeket az el zetes
mérésekb | szarmazé EPMA adatokkal 8sszehasonitva adom meg (KLTE, Asvany-
és Foldtani Tsz. mintai: Nagyl6zs-1. furas)

V/b VI IX IX/1 IX/2

EPMA| u |EPMA| - [|EPMA| - |wPIXE

PIXE PIXE PIXE
Na || 0.535 0.503 0.440
Mg || 6.244 7.057 6.491
Al || 7.828 8.357 7.796

Si || 29.13|37.376| 31.15|35.236| 29.52|43.346| 40.192

P 3.374 4100 3.531

S 0.959| 0.679| 1.383| 2.275| 1.262| 1.235| 1.087

Cl 0.245 0.462 0.412| 0.321

K 1.469| 1.284| 1.232| 1.015|| 1.397| 1.458| 1.406

Ca || 51.16|51.165| 48.08|48.085| 50.46|50.465| 50.465

Sc 0.893 0.766| 0.984

Ti | 0.385| 0.331| 0.362| 0.386| 0.380| 0.521| 0.429
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Cr 0.097 0.147| 0.089
Mn | 0.933| 1.181| 0.877| 1.116| 0.920| 1.110| 1.154
Fe | 0.588| 0.819| 0.345| 0.497| 0.471| 0.589| 0.623
Ni 0.179 0.197| 0.165
Nb 3.801 2.106 4160 3.869
Zr 2.622

Ba | 0.717| 0.731 0.702| 0.239( 0.677| 0.743| 0.871
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4.5. Tablazat Magneses szferulak dsszetétele (KLTE Asvany- és Foldtani Tsz.)

G-1 G-13 G-2

EPMA | p-PIXE | EPMA | u-PIXE | EPMA | u-PIXE

Mg 2.76 3.30

Al 5.49 19.51 31.46

Si 2.08( 1.169| 34.86| 3.853| 31.49| 9.670

P 0.504| 1.96| 1.890

S 0.193| 0.65| 0.098| 1.17|( 0.180

Cl 0.08( 0.345| 0.32| 0.119| 0.62| 0.355

K 0.085| 0.45| 0.205 0.21| 0.190

Ca 0.09( 0.071} 14.97| 5.689| 6.47| 8.967

Sc 0.081

Ti 0.39( 0.124| 0.83| 0.382

Cr 0.12|( 0.070

Mn 0.63| 0.405| 0.04| 0.057

Fe | 91.34| 91.340| 25.72| 25.720| 22.70| 22.700

Ni 0.540 0.129

Cu 0.113 0.038 0.054
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Zn 0.05| 0.035
As 0.43| 0.045
Sr 0.170
Zr 0.529
Nb 0.110 1.059 3.174
Ag 0.16| 0.599| 0.24| 0.246( 0.12| 0.403
Ba 0.076
4.5. tablazat (folytatas)
G-4 GY-1 GY-2

EPMA | u-PIXE | EPMA | p-PIXE || EPMA | u-PIXE
Al 4.49 3.29 3.29
Si 1.40 1.276| 6.15| 3.314| 6.15| 0.545
P 0.328 0.557 0.473
S 0.236 0.148 0.176
Cl 0.11| 0.293|| 0.33| 0.348| 0.33| 0.275
K 0.099 0.034 0.029
Ca 0.41 0.492| 0.31 0.116| 0.31 0.046
Ti 793 6.027
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Cr 0.01| 0.064| 0.11| 0.176

Mn 1.14| 1.245| 1.08| 1.682

Fe | 84.30| 84.300| 88.37| 88.370| 88.37| 88.370
Cu 0.117 0.096
Nb 0.427 1.103 0.293
Pd 0.231

Ag 0.20( 0.657| 0.40| 0.938| 0.40| 0.670
Cd 0.145

Ba 2.693 0.064
Hf 1.340 4.221
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4.1.4. Kovetkeztetések

A szferula kutatasi programban 65 darab minta elemdsszetételét vizsgaltam
meg, mintegy 20 esetben elvégeztem a szferulak kildnbdz  részeinek analizisét is.
Azon vizsgalatok eredményei (4.3. tablazat 18K jel mintatartén elhelyezett mintak:
18K/1, 18K/2, stb.), amely mintak el zetesen nem voltak aldvetve az EPMA
moédszernek mutatjak, hogy az arannyal val6é beparologtatas a mikro-PIXE kés_Dbbi
alkalmazasanak lehet ségét er sen korlatozza, ugyanis csokkenti a mddszer
érzékenységét.

A Nagylozs-1. szamu, Gy r-Zamoly és Gonyl mélyfurasokbdl szarmazo 22
darab szferula mikro-PIXE analizisét végeztem el, amelyek tébbsége az Gvegszer
kisebb hanyaduk pedig a vastartalmu szferuldk csoportjaba tartozott. Az Gvegszer
szferulak analiziséb | megallapithatd, hogy nem sorolhatok a mikrotektitek kdzé,
azoknal jéval gazdagabbak sziliciumban. Az extraterresztrikus kalciumban gazdag
formaciok és holdk zetek elemi &sszetétele nagymértékben hasonlit az altalam
meghatarozott 6sszetételre. A magneses szferuldk analizise alapjan a kévetkez
genetikai tipusok jelenléte volt meghatarozhat6: meteoritpor, impaktit, vulkani eredet.

A fels petényi mélyfurasbdl, a Fekete-Kords vidéki torlatokbdl, valamint a
kabai meteorit becsapodas kérnyékér | szarmazd szferuldk (43 darab) esetében azt
a tényt allapitottuk meg, miszerint a kllénbdz_ genetikaju és méret szferuldk szinte
kivétel nélkll tartalmaztak rezet vagy cinket, illetve mindkett t. A szételegyedett
anyagu szferulak esetében a cink a vastartalmu kdpenyhez két dik, mig a réz
megmarad a szilikat kdrnyezetben (ld. 4.3. tablazat 3K/2o és 3K/2i oszlopdban,
valamint a 4.9. abran). A szferuldk vizsgalata soran kapott koncentracié adatok
tovabbi értelmezése geoldgus kutatdk feladata.

A 4.3.,4.4. és a 4.5. tablazatokban 6sszefoglalt adatok tovabbi elemzése és a
geoldgiai kovetkeztetések levonasa tulmutat értekezésem keretein. A szferulak
vizsgalata soran megmutattuk, hogy ebben a - nemzetkdzileg is tdmogatott - jelent s
kutatasi témaban a pasztazé proton mikroszonda sikeresen alkalmazhaté. Mas
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terlletek mellett a szferulak analitikajaban is az EPMA médszer hasznos kiegészit _je
lehet, bizonyos esetekben pedig hasznalata nélkulézhetetlen. Az egylttm kéd

intézmények geoldgus kutatéinak kézrem kddésével a kézds munka eredményeit

szamos publikaciéban tettik kbzzé [Bor-95], [Raj-96b], [Raj-96c].
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4.2. Aeroszol kutatas

A aeroszolok helyi és id beli eloszlasanak, elemi dsszetételének, méret
szerinti eloszlasanak és mikroszkopikus képének rendszeres vizsgalata fontos
kutatasi terlilet napjainkban. Ennek oka, hogy az atmoszférikus aeroszol részecskék
a légkorben lejatszodé fizikai és kémiai folyamatokban jelent s szerepet jatszanak,
befolyasoljak a kérnyezetlinket helyi regiondlis és globalis skalakon egyarant.

Atmoszférikus aeroszoloknak nevezzik a légkérben oldott szilard vagy
folyékony anyagokat. Azért haszndljuk itt az oldott sz6t, mert a leveg s r sége
mintegy ezredrésze a kérdéses folyadék vagy szilard szemcsék s r ségének [Cah-
95]. Ebb_|kifolydlag az aeroszolok nincsenek hosszu ideig jelen a Iégkdrben, ugyanis
a gravitacié hatasara letilepednek, a nagyobb szemcsék hamarabb kihullanak a
légkorb |. Az aeroszolok forrdsa primer, ha az anyag részecskék formajaban kerdl
bele a leveg be, vagy szekuder, ha a légkdrben jelen lév_ gazok részecskékké
transzformalddnak. Ezen aeroszolok koncentracidja a Iégkdrben tipikusan ~1 - 100
ug/m?, igy a teljes légkor igen kis részét képezik.

A kicsiny koncentracié ellenére az atmoszférikus aeroszolok dominans
szerepet jatszanak a légkdri folyamatokban. Valészin leg az egyik leglényegesebb
hatasuk a legkor optikai tulajdonségait befolyasolja. A kis méret részecskéken a
féeny elhajlast szenved, illetve szérodik. Legtdbbszér az aeroszolok felel sek a
nagyvarosokban a latétavolsag csdkkenéséért, és aeroszolok okozzak a szép szines
naplementéket is. Tovdbba az aeroszolok hordozzak a legtébb mérgez_ elemet a
leégkdrben, ilyen esetekben kdzvetlen hatast gyakorolnak az ember egészségére. A
savas es k példaul a szulfat és nitrat tartalmd aeroszolokbdl keletkeznek. Az
aeroszolok tulajdonsagai és hatasai fliggenek a szemcsék méretét |. Ezért fontos az
aeroszolok méret és dsszetétel szerinti vizsgalata, valamint a terjedési és Ulepedési
folyamatok tanulmanyozasa.

A fenti analitikai kdévetelményeknek a PIXE mddszer igen jol megfelel.

Hagyoméanyos kémiai médszerekkel ilyen kis mennyiség anyag vizsgélata nem,
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vagy csak nagyon nehezen megoldhat6. A vilag mintegy szaz PIXE laborat6ériuma
kdzUl sok helyen a fenti okok miatt éppen az aeroszolok kutatasa a f felhasznalasi
terlilet. Sok orszagban hoztak létre rendszeres vizsgalat céljabdl aeroszol kutatasi
programot. A Nemzetkdzi Atomenergia Ugyndkség is tdmogatja az aeroszolok
kutatasat nemzetkdzi keretek kdz6tt a globalis hatasok vizsgalata érdekében.

Az ATOMKI-ben mar 1982-ben elkezd détt aleveg min_ségének vizsgalata a
PIXE technikara alapozva. Majd 1986-t6l OTKA palyazatok keretében folyt - és
jelenleg is folyik - a kutatbmunka: OTKA-1831, 1986-1990; OTKA-345, 1991-1994;
OTKA-T17040, 1995-1998.

1993-ban csoportunk részvételilehet séget nyert a Nemzetkézi Atomenergia
Ugynékség altal szervezett kutatasi programba. Ezen program keretében rendszeres
mintavétel folyik varosi és hattér (Hortobagy) helyeken (IAEA CRP 7257/RB).

4.2.1. Aeroszolok egyedi szemcse analizise

A kllénbbz  eredet aeroszol részecskék csoportokba rendezésének egyik
lehetséges modja az egyedi szemcsék analizise. Ezen a téren el zetes méréseket
végezve tanulmanyoztam, hogy milyen lehet ségek, korlatok jellemzik a pasztazo
proton mikroszonda segitségével végezhet analitikai médszereket. A mikroszondén
a PIXE mddszert alkalmazva az egyedi szemcsék koncentracidik alapjan csoportokba
rendezhet k, a STIM (Scanning Transmission lon Microscopy, péasztazé
transzmisszidés ionmikroszkdpia) modszer felhasznalasaval pedig a szemcsék
vastagsagara, illetve s r ségére vonatkozd informaciok nyerhet k.

A mintavétel térténhet egy, illetve kétfokozatu mintavev velis. Az egyfokozatu
mintavétel esetén a szall6 por szemcséinek minden méret komponensét
Osszegy jtjuk. A kétfokozatu GENT tipusu mintavev  haszndlata esetén egy
el impaktor a 10 pm-nél nagyobb &tmér j szemcséket kisz ri, az ez alatti
mérettartomany pedig durva, illetve finom frakciéra van szétvalasztva. A durva frakcio

tartalmazza a 2 pm-nél nagyobb, a finom frakci6 pedig az ennél kisebb atmér j
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szemcséket.

Mivel a mikroszondaval elérhet legkisebb nyaldbméret jelenleg 1 um, ezért
csak a durva frakcioval, illetve az egyfokozatu mintéakkal foglalkoztam.

Magyarorszagi mintavétel sordn gy jt6tt aeroszolok kézul varosi és hattér
leveg mintékat vizsgaltam, illetve egy chile-i vulkankitérés soran gy jtétt mintakon is
végeztem mikro-PIXE analizist. A vulkankitdrések az aeroszolok keletkezésének
természetes formajat képviselik, és mintegy a felét adjdk a kontinentalis
kibocsatasnak. Mivel ezek a 1égkdri aeroszolok a globalis klimavaltozasokban nagy
szerepet jatszanak, ezért nagy jelent sége van a rendszeres analitikai
vizsgalatuknak.

1988-90. koz6tt Chilében a Lonquimay nev  vulkan kitérésekor Morales és
munkatarsai légkori aeroszolokat gy jtdttek, és azokon PIXE vizsgalatokat vegeztek
[Mor-93]. A csoporttal valé egyittm kddéslnk keretében egy sorozat mintat kaptunk
makro- és mikro-PIXE vizsgélatra.

A mikro-PIXE vizsgalatok soran kidolgoztam a minta el készitését, és a
mintatartora val6 elhelyezését. A kamrahoz kapcsolédé optikai mikroszkopot egy
megfelel  kbézdarab elkészitésével alkalmassa tettem a CCD kamera
csatlakoztatasara, valamint a szamitogépre telepitettem egy video ADC kartyat és a
megfelel szoftvert. Ezen eszkdz6k segitségével a minta mérend _ terulete lathatova
tehet , a besugarzandd tertilet el re kijeldlhet (Id. 3.4. és 3.5. abra).

Az egyes szemcséken végzett analizis soran 33 darab egyedi szemcsét
vizsgéltam meg. llyen egyedi szemcse mikro-PIXE szilicium elemtérképét mutatja a
4.12. abra. Az a. abran lathatd, hogy egy-egy szemcse megtalalasa hogyan
lehetséges, majd kihasznalva az adatgy jt szoftver és a szamitégép pasztazast
vezérl lehet ségeit csak a vizsgdlni kivant szemcsére vezetem a nyalabot (b. abra).
lly médon lehetséges a szemcsék egyedi analizise, tehat a pasztdzas nemcsak
térképezésre hasznalhato fel, hanem mikronos pontossaggal definialt

nyaldbvezetésre is.
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4.12. abra Aeroszol csoport Si térképe. Az a. abran a teljes terlletet
pasztaztam, a b. abran pedig csak egy szemcsét valasztottam ki.

A PIXE spekirumok kiértékelése soran kapott koncentracié adatokat
felhasznalva, statisztikai kiértékeléssel a 4.13. abran bemutatott csoportositast
készitettem. A csoportositashoz kiszamitottam a szemcsék koncentracié adatainak n
dimenzidés terében az egyes szemcsék kodzoétti euklideszi tavolsagokat, és az
egymashoz koézel allé szemcséket helyeztem egy csoportba. Az abra egy
"kulénbdz_ségi dendogram"”, ez azt jelenti, hogy az n dimenziés térben két
legtavolabbi szemcse tavolsagat 100%-nak veszem, a két legkbzelebbit pedig 0%-
nak. A két érték kozott linearis beosztast készitek. A legtdbb szemcse egymashoz
hasonlénak mutatkozott mind a koncentracidik, mind az alakjuk tekintetében. Nagy
szamuk miatt ezek szolgaltatjdk a makro-PIXE altal mért koncentracidkat. Néhany
kiugré érték is szerepel azonban kdztlk jelezve, hogy azillet szemcse valészin leg
mas tulajdonsagu, mint a tdbbség. A 4.13. abran lathat6 kilénbdz_ségi dendogram
mutatja, hogy a GO6 jelzés szemcse minden mas szemcsét | nagy mértékben

kilonbdz_ volt.
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4.13. abra Aeroszol egyedi szemcsék kiilénbdz_ségi dendogramja
(magyarazat a szévegben)

A mikro-PIXE modszer alkalmazésaval a 30G jel mintan tdbb szemcse (kb.
20) altal alkotott csoport elemi dsszetételét vizsgaltam meg. Ez azt jelenti, hogy a
mikronyalab pasztazasaval lefedett szemcsékr | egyetlen rontgenspektrumot vettem
fel. igy ez a mérés a hagyomanyos PIXE médszerhez hasonlé eredményt
szolgéltatott, ami megfelel az elvarasnak. Tovabba az is teljesil, hogy ez a csoport
hasonl6 4.12. abran lathaté dendoram szerint egymashoz hasonld szemcsék altal

alkotott legnagyobb csoporthoz.

4.2.2. A mérések eredményeib | levonhato6 kovetkeztetések

A aeroszolok mikro-PIXE vizsgalata jelenleg kezdeti stadiumban van, de az

eddigi tapasztalatok alapjan kijelenthet , hogy a mddszer alkalmas az egyedi
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aeroszol szemcsék vizsgalatara. Egyel re a nagyobb részecskéket vizsgaltam (~10
um), de a mikronyalab méretének csdkkentésével elképzelhet a finomfrakcio
vizsgélata is. (Jelenleg Oxfordban a szubmikronos nyaldbméret elérésén dolgoznak,
amely szintén varhatéan a legtdbb alkalmazasat a PIXE analitikai modszer
felhasznalasaval talalja majd.)

Bar a kordbbi makro-PIXE analizisek eredményeib | tudjuk, hogy a kén az
aeroszolok finom frakciojaban fordul el nagyobb mennyiségben, a mikro-PIXE
meérések megmutattdk, hogy a durva frakciéban is jelent s mennyiség kén van.
Feltételezhet , hogy a gazallapotu kén az aeroszolok részecskéire kondenzalodik.
Hasonlét allithatunk a klér tekintetében is.

Aeroszolok egyedi szemcséinek analizise soran 33 darab egyedi szemcsét, és
tdbb szemcsecsoportot vizsgaltam meg mikro-PIXE mddszerrel. A vizsgalt aeroszol
egyedi szemcséket elemi koncentraci6 adataik alapjan csoportositottam.
Megallapitottam, hogy a legtébb szemcse egyméashoz hasonld, ezért egy csoportba
tartozik, de jelen van néhany kiugrdéan kilénb6éz elemaranyokkal jellemezhet
szemcse is. Az egyedi szemcséken végzett mikro-PIXE mérések eredményei
meger_sitik masok réntgen diffrakcids vizsgalatokbodl levont kévetkeztetéseit [Mor-
93], miszerint a vas nagyobb mennyiségben két dik az aluminium augithoz, mint a
Na-Ca féldpathoz. A kutatas tovabbi kidolgozast igényel, de az eddigi tapasztalatok
alapjan kijelenthet , hogy a modszer alkalmas az egyedi aeroszol szemcsék
vizsgalatara, és a tovabbfejlesztés is lehetséges kisebb nyalabméretek
megvaldsitasaval [Kol-93], [Kol-95], [Kol-96].

A nyalab méretének csékkentése mellett a tovabbi fejlesztések iranya a minta
stabilabb elhelyezése lehet, ugyanis a jelenleg hasznalt Nuclepore filterek szerkezete
a protonbesugarzas hatdsdra megvaltozik, amelyet jelez a filter elszinez dése is.
Nem jelenthet ki teljes biztonsaggal, hogy nem deformalédik a filter olyan
mértékben, ami a minta elmozdulasat okozza. Stabilabb, er sebb mintatart6

bevezetését kell megfontolni.
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5. Osszefoglalas

Az értekezésben az MTA Atommagkutatd Intézetében megvalosult oxfordi
tipusu pasztazo proton mikroszonda felépitése soran szerzett tapasztalataim, illetve
az elkészllt berendezésen végzett kutatasi eredményeim szerepelnek. Az épités
mechanikai munkélatai ~1 hdnapot, a bemérés pedig mintegy fél évet vett igénybe,
amely id_szak végére a mikroszondaban az els_ nyalabot produkaltuk [Raj-96a].

Dolgozatomban az irodalom attekintése utdn a mikroszonda felépitése soran
felmerGlt problémakkal, azok megoldasaval, a berendezés bemérésével és
alkalmazasaival foglalkoztam. Részletesen elemeztem a mikroszonda kilénb6z
egységeinek paramétereit, foglalkoztam az 5 MV-os Van de Graaff gyorsitohoz val6
kapcsolodas probléemdival is. A kutatasi periddus soran a kévetkez_ tudomanyos
alkalmazasokkal foglalkoztam: geol6giai mintak elemi analizise és morfologiai
megfigyelése (szferulak), kdrnyezeti mintak vizsgalata (aeroszolok).

Munkédm soran f ként a PIXE mddszert alkalmaztam; ez az aluminiumnal
nehezebb elemekre multielemes, roncsolasmentes, nyomelem analitikai technika. A
mikroszondan megvalésitottam a PIGE és az RBS mddszereket is. A PIGE a
mikroszondaknal nem szokvanyos modszer. Segitségével lehet ség nyilt kdnny
elemek nyomnyi mennyiségeinek roncsolasmentes analizisére.

A mintardl elszok szekunder elekironok a mért aramer_sséget meghamisitjak,
de az elektronok visszaszoritasaval ez megakadalyozhatd; ennek érdekében egy
szupresszor elekiréda elektronoptikai tervezését és kivitelezését oldottam meg,
felhasznalva a korabban szerzett elektronoptikai tapasztalataimat [Var-95].

A PIXE mérések sordn szikséges kulénbéz anyagu és vastagsagu
abszorbensek cseréjehez egy olyan eszkdzt terveztem, amely lehet vé teszi a
m_velet vakuum megbontasa nélkili elvégzését és ezzel a mérések meggyorsitasat.
Tovabbi el ny, hogy az abszorbensek cseréje soran a vizsgalt minta nem mozdul el a
nyaldbhoz képest, az analizis pontosan ugyanazon a helyen végezhet el.

Si(Li) detektor elhelyezését ugy alakitottam ki, hogy a detektor és a minta
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kdz6tti tavolsag valtoztathatd legyen, szintén a vakuum megbontasa nélkil. Ezzel
biztositottam annak a lehet ségét, hogy szikség esetén valtoztatni lehessen a
detektalasi térszdget.

A mér kamrdba beépitett optikai mikroszkopra csatlakoztattam egy CCD
kamerat és egy video ADC kartyan keresztil megoldottam az optikai képek
szamitogépbe vitelét, amely el ny6sen hasznosithatdé a mérések soran a mintak
azonosithatésaganak javitasara.

Az alkalmazasok terlletén a Nagyl6zs-1. szamu, Gy r-Zamoly és Gonyl
mélyfurasokbol szarmazé 22 darab szferula mikro-PIXE analizisét végeztem el,
amelyek tébbsége az Uvegszer , kisebb hanyaduk pedig a vastartalmu szferulak
csoportjdba tartozott. Az Gvegszer szferuldk analiziséb | megallapithatd, hogy nem
sorolhatok a mikrotektitek k&zé, azokndl jéval gazdagabbak sziliciumban. Az
extraterresztrikus, kalciumban gazdag formaciok és holdk zetek elemi §sszetétele
nagymeértékben hasonlit az &ltalam meghatarozott 6sszetételre. A magneses
szferulak analizise alapjan a kovetkez  genetikai tipusok jelenléte volt
meghatarozhat6: meteoritpor, impaktit, vulkéni eredet szemcse [Bor-95], [Raj-96b].

A fels_petényi mélyfurasbol, a Fekete-Kords vidéki torlatokbdl, valamint a
kabai meteorit becsapodés kdrnyékér | szarmaz6 szferulak (43 darab) esetében azt
a tényt allapitottuk meg, miszerint a kilénb6z_ genetikaju és méret szferuldk szinte
kivétel nélkll tartalmaztak rezet vagy cinket, illetve mindkett t. A szételegyedett
anyagu szferulak esetében a cink a vastartalmu kdpenyhez két dik, mig a réz
megmarad a szilikat kdrnyezetben. A szferuldk vizsgalata soran kapott koncentracio
adatok tovabbi értelmezése geolégus kutatdk feladata [Had-95], [Raj-96c].

Aeroszolok egyedi szemcséinek analizise soran 33 darab egyedi szemcsét, és
tébb szemcsecsoportot vizsgaltam meg mikro-PIXE mddszerrel. A vizsgalt aeroszol
egyedi szemcséket elemi koncentraci6 adataik alapjan csoportositottam.
Megallapitottam, hogy a legtébb szemcse egymashoz hasonlo, ezért egy csoportba
tartozik, de jelen van néhany kiugrdéan kilénb6éz elemaranyokkal jellemezhet

szemcse is. Az egyedi szemcséken végzett mikro-PIXE mérések eredményei
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meger _sitik masok réntgen diffrakcidés vizsgalatokbdl levont kdvetkeztetéseit,
miszerint a vas nagyobb mennyiségben két_dik az aluminium augithoz, mint a Na-Ca
féldpathoz. A kutatas tovabbi kidolgozast igényel, de az eddigi tapasztalatok alapjan
kijelenthet , hogy a mddszer alkalmas az egyedi aeroszol szemcsék vizsgélatara, és
a tovabbfejlesztés is lehetséges kisebb nyaldbméretek megvalédsitasaval [Kol-93],
[Kol-95], [Kol-96].
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6. Summary

This thesis is based on my contribution to the installation of and to the
research carried out on the completed Oxford type scanning proton microprobe of the
Institute of Nuclear Research of the Hungarian Academy of Sciences. The
mechanical installation procedure required approximately one month, the adjusting of
the equipment took half a year, at the end of which we produced the first beam in the
microprobe chamber [Raj-96a].

In the thesis, after reviewing the related literature, the problems of the
installation and their solutions, the adjusting of the equipment and its scientific
applications are presented. The parameters of the various units have been analysed
in detail and the coupling of the microprobe to the home-made 5 MV Van de Graaff
accelerator of the Institute have been examined. During the research period the
following applications proved the strength of the setup: elemental analysis and
morphological observation on geological samples (spherules), qualification of
environmental samples (aerosols).

It is possible to apply various ion beam analytical methods using the
microprobe. In most cases | used the PIXE technique. Further measurements have
been performed by the introduction of PIGE and RBS analytical methods in the
microprobe. Due to its relatively small cross sections PIGE is not widely used in
microprobes. However, the evaluation performed on gamma spectra collected in our
micro-PIGE measurements indicates that the possibilities of microprobes can be
further extended towards the non-destructive analysis of light trace elements.

The secondary electrons escaping from the sample during irradiation distort to
some extent the accuracy in beam current measurement. This effect can be
eliminated by suppressing the electrons back to the sample. For this purpose |
designed and manufactured an electron suppressing electrode, using my previous
experience in the field of electron optics [Var-95].

For the x-ray absorbers of different material and thickness necessary for PIXE
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measurements | designed an absorber wheel that is capable to change the absorbers
under vacuum. Thus the beam time usage can be reduced and PIXE spectra using
different absorbers can be collected exactly at the same position on the sample.

The mounting of the Si(Li) detector gives an opportunity to change the
distance between the detector and the sample easily without opening the vacuum
chamber. This makes it possible to change the solid angle of the x-ray detection.

| applied a CCD camera at the viewing optical microscope and used a video
ADC card to transfer the microscopic images of the samples to the computer. This
facility makes a powerful way to find and identify the locations on the sample to be
analysed.

As the first application of the microprobe the elemental composition of
spherules, microscopic spheroid particles have been investigated. The spherules
were collected from borehole Nagyl6zs-1, Gy r-Zamoly and GényU Hungarian sites. |
analysed 22 pieces using the micro-PIXE technique. From the data of the major and
trace elemental constituents of the samples the geologists made the conclusion that
most of the samples were glassy spherules, while the rest are of magnetic type. From
the analysis of the glassy spherules it is argued that microspherules from borehole
Nagyl6zs-1 do not belong to microtectites because they are much more siliceous.
Among the extraterrestrial formations some Ca-rich achondrites and lunar glasses
have major elemental composition similar to our findings. The elemental composition
of the magnetic spherules given by the PIXE microanalysis showed that the following
genetic types of the objects are present: meteoritic dust, impactite and those of
volcanic origin [Bor-95], [Raj-96Db].

The investigated spherules collected from borehole Fels petény, the Crisu
Negru area and at the Kaba meteorite fall area (43 pieces) having different genetics
contain either Cu or Zn or both. In the disblended spherules Zn is linked to the iron
material, while Cu stays in the silicate environment. The resulted concentration data
needs further interpretation from the geologists [Had-95], [Raj-96c].

Individual particles of atmospheric aerosols (33 pieces) have been analyzed by
micro-PIXE method. The measured individual aerosol particles have been organised

96



into groups. | concluded that most of the particles are similar to each other, but some
of them are outstandingly different. The results of micro-PIXE investigations on
individual particles support the conclusions of others on iron being coupled to
Aluminium Augite rather then Sodium-Calcium Feldspar. The research on individual
particles is being continued, but one can conclude from the present state of results
that our scanning proton microprobe is capable to analyse these kind of samples.
Further improvements in this important environmental research field are also possible
with the reduction of the beam size [Kol-93], [Kol-95], [Kol-96].
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The installation and scientific applications of the scanning proton microprobe

Istvan Rajta
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Summary

This thesis is based on my contribution to the installation of and to the research carried
out on the completed Oxford type scanning proton microprobe of the Institute of Nuclear
Research of the Hungarian Academy of Sciences. The mechanical installation procedure
required approximately one month, the adjusting of the equipment took half a year, at the end of
which we produced the first beam in the microprobe chamber [Raj-96a].

In the thesis, after reviewing the related literature, the problems of the installation and their
solutions, the adjusting of the equipment and its scientific applications are presented. The
parameters of the various units have been analysed in detail and the coupling of the microprobe
to the home-made 5 MV Van de Graaff accelerator of the Institute have been examined. During
the research period the following applications proved the strength of the setup: elemental
analysis and morphological observation on geological samples (spherules), qualification of
environmental samples (aerosols).

It is possible to apply various ion beam analytical methods using the microprobe. In most
cases | used the PIXE technique. Further measurements have been performed by the
introduction of PIGE and RBS analytical methods in the microprobe. Due to its relatively small
cross sections PIGE is not widely used in microprobes. However, the evaluation performed on
gamma spectra collected in our micro-PIGE measurements indicates that the possibilities of
microprobes can be further extended towards the non-destructive analysis of light trace
elements.

The secondary electrons escaping from the sample during irradiation distort to some
extent the accuracy in beam current measurement. This effect can be eliminated by suppressing
the electrons back to the sample. For this purpose | designed and manufactured an electron
suppressing electrode, using my previous experience in the field of electron optics [Var-95].



For the x-ray absorbers of different material and thickness necessary for PIXE
measurements | designed an absorber wheel that is capable to change the absorbers under
vacuum. Thus the beam time usage can be reduced and PIXE spectra using different absorbers

can be collected exactly at the same position on the sample.

The mounting of the Si(Li) detector gives an opportunity to change the distance between
the detector and the sample easily without opening the vacuum chamber. This makes it possible
to change the solid angle of the x-ray detection.

| applied a CCD camera at the viewing optical microscope and used a video ADC card to
transfer the microscopic images of the samples to the computer. This facility makes a powerful
way to find and identify the locations on the sample to be analysed.

As the first application of the microprobe the elemental composition of spherules,
microscopic spheroid particles have been investigated. The spherules were collected from
borehole Nagylézs-1, Gy r-Zamoly and Gény(l Hungarian sites. | analysed 22 pieces using the
micro-PIXE technique. From the data of the major and trace elemental constituents of the
samples the geologists made the conclusion that most of the samples were glassy spherules,
while the rest are of magnetic type. From the analysis of the glassy spherules it is argued that
microspherules from borehole Nagylézs-1 do not belong to microtectites because they are much
more siliceous. Among the extraterrestrial formations some Ca-rich achondrites and lunar
glasses have major elemental composition similar to our findings. The elemental composition of
the magnetic spherules given by the PIXE microanalysis showed that the following genetic types
of the objects are present: meteoritic dust, impactite and those of volcanic origin [Bor-95], [Raj-
96b].

The investigated spherules collected from borehole Fels petény, the Crisu Negru area
and at the Kaba meteorite fall area (43 pieces) having different genetics contain either Cu or Zn
or both. In the disblended spherules Zn is linked to the iron material, while Cu stays in the silicate
environment. The resulted concentration data needs further interpretation from the geologists
[Had-95], [Raj-96c].

Individual particles of atmospheric aerosols (33 pieces) have been analyzed by micro-
PIXE method. The measured individual aerosol particles have been organised into groups. |
concluded that most of the particles are similar to each other, but some of them are outstandingly

different. The results of micro-PIXE investigations on individual particles support the conclusions



of others on iron being coupled to Aluminium Augite rather then Sodium-Calcium Feldspar. The
research on individual particles is being continued, but one can conclude from the present state
of results that our scanning proton microprobe is capable to analyse these kind of samples.
Further improvements in this important environmental research field are also possible with the
reduction of the beam size [Kol-93], [Kol-95], [Kol-96].
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Figure 1. Dissimilarity dendogram calculated with Statistica programme package using
Euclidean distances between different individual aerosol particles from Chile collected
during an eruption of the Longimay Volcano
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B~=~I over {A_0~ CDOT ~ OMEGA ~ CDOT ~E}



Optical image of an aerosol sample.
The yellow area
in the centre was irradiated.

Micro-PIXE Si map
of the shown aerosol
sample (scan size: 50 wm).




1F/1 1F/2 1F/3 1F/4 1F/5 1F/6 3K/ | 3K/20 | 3K72l 3K/3
Al -- -- -- -- 0.4739 | 0.1952 -- -- -- --
Si 0.10 [ 0.7241 [ 0.2384 | 0.1665 | 1.138 | 0.5592 | 0.2955 | 1.669 | 25.08 | 2.353
P - - - - - - - - - -
S - - - - - - - - - -
Cl -- -- 0.0521 - -- - 0.09537 -- -- 0.09635
K -- 0.1696 | 0.1025 |0.07193| 0.2327 |0.05987|0.05751| 0.2332 | 8.947 | 0.1984
Ca |0.06683| 0.5528 |0.06377[0.03743[ 0.1228 [0.05316 -- 0.6756 | 5.555 | 0.4457
Ti -- 0.04934 -- 0.03683 -- -- -- -- 0.2699 |0.04969
V_]0.03894 [0.04361 -- - -- - -- 0.06278| 0.2767 [0.05951
Cr | 0.3718 -- 0.2559 | 0.1375 | 0.34 | 0.1895 | 0.2168 | 0.1665 -- 0.2497
Mn | 0.9589 | 0.5226 | 0.6507 | 1.07 | 0.5151 | 0.7289 | 0.6708 -- 1.104 | 0.4493
Fe | 97.29 | 96.61 | 9752 | 97.64 [ 96.86 [ 98.01 | 98.05 | 93.72 | 31.03 | 94.93
Cu | 0.1719 | 0.1608 -- - -- 0.2056 |0.09126| 0.2869 -- 0.3657
Zn -- -- -- -- -- -- -- -- 12.95 --
Y - - - - - - - - - -
Mo - - - -- - -- - - - -
Au | 1.005 [ 1.162 | 1.119 | 0.843 | 0.3206 -- 0.5238 | 3.182 | 11.31 | 0.8036




3K/4 | 10KA | 10K/2 | 10K/3 | 11K | 11K/2 [ 11K/ [ 12KM1 [ 12K/1S | 12K/2C

Al -- 3.22 2.49 - 3.21 - -- 0.497 -- --
Si | 0.471 241 17.8 14.3 37.7 - 0.175 18.5 13.5 9.56
P - -- - -- -- 0.148 | 0.201 |0.00295 -- 0.223
S - - 1.67 -- -- -- - 0.00984| 12 0.13
Cl [ 0.0863 -- -- -- -- -- -- 0.0148 | 2.45 | 0.244
K |0.0577 | 4.58 3.49 6.99 2.53 - 0.0539 | 3.71 6.35 9.1
Ca - 16.9 20.2 25.4 1.71 -- 0.292 6.01 8.87 11.6
Sc -- -- -- -- -- -- -- 0.152 -- 0.223
Ti -- 1.31 1.05 1.84 0.402 - 4.65 1.81 1.32 2.49
V - -- 0.116 -- -- 0.0449 - 0.442 - 0.272
Cr [ 0.252 - - 0.254 -- 0.401 0.21 - 0.554 --
Mn [ 1.02 0.205 | 0.277 | 0.677 -- 0.745 | 0.729 [ 0.759 -- 0.903
Fe | 976 11.6 11.5 20.6 0.334 98.2 93.2 41.3 13.3 39.9
Zn - - 0.128 | 0.107 -- -- - 0.433 1.94 4.53
Br -- -- -- - -- - -- -- 7.38 --

Y - - - - - - - - - -
Zr -- -- -- 0.62 -- -- -- -- -- --
Mo - - - -- - -- - - - -
Au | 0.533 | 0.632 | 0.783 1.27 8.32 0.503 | 0.438 212 - 3.42




12K/2T [12K/2ET[ 15K/1 15K/2 | 18K/1 18K/2 | 18K/3 [ 18K/41 | 18K/42 | 18K/5
Al -- -- 0.287 | 0.716 1.14 0.308 -- 0.344 -- 0.289
Si 6.66 4.78 3.39 1.02 16.2 4.32 4.05 8.03 10.3 15.1
P 0.359 | 0.371 5.91 12.9 10.00273 - -- -- -- --
S | 0182 | 0.284 [ 0.279 - 0.00521| 0.096 -- -- -- --
Cl 0.148 | 0.147 -- - 0.161 1.08 1.52 0.762 | 0.114 [ 0.0483
K 9.44 9.75 1.66 - 0.546 1.81 1.27 0.99 0.893 1.03
Ca 13.3 17.5 51 49.3 12.3 26.8 26.2 19.5 23 17.3
Sc | 0.248 -- -- - 0.141 0.208 -- 0.287 | 0.149 [ 0.214
Ti 2.64 4.2 0.101 - 2.07 4.32 5.03 3.88 2.51 1.92
V | 0.289 | 0.343 -- - 0.29 | 0.255 | 0.271 | 0.363 [ 0.265 | 0.236
Cr -- -- -- - 0.161 0.13 -- 0.118 [ 0.086 | 0.094
Mn | 0.952 | 0.656 -- - 0.665 1.02 0.766 | 0.746 | 0.609 | 0.753
Fe 40.2 49.4 2.16 2.18 42 43.9 45.7 47.7 40.6 38.8
Cu -- -- -- - 0.0611 - -- 0.184 | 0.252 | 0.531
Zn 8.16 3.56 -- 3.72 0.205 -- -- 0.181 -- --
Sr -- -- -- - 0.597 - -- -- -- --
Y -- -- 4.01 2.82 -- -- -- -- -- --
Zr - - - 1.24 - - - - - -
Mo [ - - - 1.71 - - - - - -
Au | 282 - - - - - - - - -




-- | 18K/6 576 |871B/10|871B/11| 871B/2 | 871B/3 | BGR
Al [ 0.298 | 0.731 1.19 - 0.868 - -

Si 14.4 4.24 5.75 1.92 2.87 0.905 | 0.804
P - 0.311 | 0.156 - -- 0.155 -

S -- 0.231 | 0.0596 - -- 0.0908 -

Cl [ 0.246 | 0.221 -- - -- 0.0919 | 32.7
K | 0.988 | 0.324 | 0.682 1.62 1.05 0.564 | 0.211
Ca| 166 0.192 8.99 8.83 4.03 8.12 0.609
Ti 218 | 0.0499 | 39.3 39.5 48.4 41.9 0.248
V | 0.298 [ 0.0307 [ 0.817 [ 0.885 1.09 0.981 | 0.0517
Cr [ 0.204 [ 0.111 - -- -- -- 0.0754
Mn | 0.802 | 0.715 9.59 13.9 8.76 11.5 --
Fe | 40.2 87.5 21.2 26.8 27.4 30.7 | 0.329
Cu | 0.547 | 0.064 -- - -- - 0.316
Zn | 0.104 - - -- -- -- 61.4
Y - - - - - - -
Zr - - 0.37 0.453 -- - -
Mo - - - -- - -- --
Au -- 0.469 1.61 0.261 | 0.595 1.74 3.26
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