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1. Bevezetés

Majdhogynem 120 éve fedezte fel Wilhelm Conrad Réntgen (Poroszorszag,
Lennep, 1845. marcius 27. — Miinchen, 1923. februar 10.), Nobel-dijas fizikus,
gépészmérnok, a réla elnevezett rontgensugarzast (angolszasz: X-ray).

Rontgen vakuumecsoben elhelyezked6 elektréodék altal kibocsajtott sugarza-
sokat vizsgélta. Beburkolt egy tin. Geisler csovet, hogy ne tudjon lathaté fény
kijutni beléle. A laboratériumban is sotét lett. Az egyetlen dolog amit latni
lehetett egy halvany sargas-zold fény, a csohoz kozel elhelyezett fluoreszcens
erny6n. A fény pislakolni kezdett amig a magas fesziiltség egy indukcids te-
kercs AC kimenetérdl volt taplélva, és még akkor is megjelent, mikor az erny6t
méterekre helyezte el a cs6tél. Bamulatara, a sugarzas athatolt, papiron, fan,
csak a fém darabok tudtak learnyékolni.

A leglenytigbzébb jelenségre viszont akkor keriilt sor, amikor a kezét a cs6
és az erny0 kozé rakta, és latta kirajzolédni a csontokat. Rontgen késobbi
vizsgalataibol vilagossa valt, hogy a test csontjairél alkotott kép a rontgen
sugarzas elnyelodésén alapul, amely az elemek rendszamatol erdsen fligg, még-
hozz4 kb. Z*-el valtozik.

Ezen sugarak gyakorlati hasznara mar Rontgen felfigyelt, mara pedig szamos
anyagvizsgalati mddszer alakult ki, melyek a gerjesztett anyag kisugarzott ka-
rakterisztikus sugarzasat hasznaljék, elemzik. A legelterjedtebben az elektron
és foto gerjesztést hasznaljak, illetve a kibocsatott részecskék kozott is ezek do-
minalnak. A 1.1 tablazatban 6sszefoglalva lathatok a modern anyagvizsgalati
spektroszképiai modszerek.

A tovabbiakban a tablazat els6 oszlopaval fogunk részletesen foglalkozni.
Az elektronos gerjesztés esetén az emittélt fotont elemezziik nagy felbontassal.
Ebben az esetben rontgen-emisszids spektroszkopiardl, angol irodalomban X-

ray Emission Spectroscopy (XES) beszélink.
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1.1. tablazat. Spektroszkdpia tipusok
2. Rontgen-emisszié elmélete

2.1. Rontgensugarzas

A rontgen sugarzas az elektromagneses spektrum 100 pm és 10 nm hullam-
hossz tartomanyaba esik (50 eV néhédny széz keV). Ez frekvenciaban 30 PH z
és 3 EHz (30 - 10" Hz és 3 - 10'® Hz) kozotti. Az elektromdgneses spekt-
rumot mutatja a 2.1 abra. Nagyjabol a 0,1 nm-nél hosszabb hullamhosszi
rontgensugarzast nevezzik lagy rontgensugarzasnak, az ennél rovidebb hul-
lamhossziakat pedig kemény rontgensugarzasnak. A kemény rontgensugdrzas
és a gamma-sugarzas részben atfedi egymdast. A megkiilonboztetés a sugarzas
forrasaban van. A rontgensugarzast elektronhéjbeli folyamatok hozzak létre,

mig a gamma sugdrzas a magreakciok soran jon létre.

2.2. Rontgen sugarzas keletkezése

Esetiinkben szilard testet elektronokkal bombazunk. Ilyenkor az elektro-

nok energidjuknak megfeleléen bizonyos mélységbe behatolnak az anyagba. Az
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2.1. abra. EM spektrum

elektron-anyag kolesonhatds soran tobbféle jelenség megy véghe. Az elektronok
az atomok elektromos terével hatnak kolcson, melynek hatasara megvaltozik
mozgasi iranyuk és energiajuk, illetve az anyag atomjainak gerjesztése, io-
nizacidja lép fel. A céltargyra 16tt elektronok energidjuknak megfeleléen bi-
zonyos mélységig jutnak el az anyagban, és kiilonbo6zo ,,termékeket” valtanak

ki, melyeket az a 2.2 abra mutat.

srekunder elektronok

bejévé elektronnyalab

Auger-elektronok
réntgen fotonok

visszaszort
elekironok

' : rugalmasan szort
elektronok
alére szort elektronok

2.2. abra. Anyagbdl kivaltott termékek



Ebben a dolgozatban a kijovo rontgen sugarzas analizisére fogunk kon-
centralni.

Rontgensugarzas rontgencsobeli keletkezésekor, amikor az elektronok a min-
taba csapodnak, alapvetéen 2 tipusu jarulékot kiilonboztetiink meg a kijovo

sugarzasban:

2.2.1. Fékezési sugarzasi tag

A beérkezd elektronok behatolasi mélysége valamely anyagba a kezdeti
energiatol és az energia vesztességtodl fiigg, mely féleg az atomok héjelektronjain
valé rugalmatlan titkozések kovetkezményei. Az energia vesztesség AFE, ami a
lassulasi eseménybdl szarmazik, fotonként sugarzodik ki. Ez a sugarzas brems-
strahlung, avagy fékezési sugarzasként ismert, és barmekkora értéket felvehet a
nullatol egészen a beérkezo elektron energidjaig, igy sima folytonos héatteret ad,
jellegzetes rovidhullamhossza hatarral, amit mas néven Duane-Hunt limitként
szoktak emliteni [4] . Nem az anyagra, hanem a gerjesztésre jellemz6. A rovid-
hullamhosszi hatart Einstein fotoelektromos egyenlete alapjan hatarozhatjuk
meg;:

h
eUg == ¢ + Wkilép, (21)

Amz’n

ahol U, a gerjesztd fesziiltség; Apin a rovidhulldimu hatér; Wie, a kilépési
munka. A kilépési munka sokszor elhanyagolhatd, mert 2-10 eV kozé esik, eU,
értéke pedig altalaban 1 és 20 keV.

Egy szamolt rontgen spektrumot mutat a a 2.3 4dbra, abszorpcié és csics
kiszélesedés nélkiil.

A rontgen sugarak leirdsaban hasznédljuk az energiat E(keV') és a hozza

rendelt hullaimhosszt is, amit a kovetkezo kifejezéssel adhatunk meg:

~1.2398

A
E

nm, (2.2)

ahol E a rontgen foton energia keV-ban. A spektrumban megjelené legnagyobb
energiakon a jarulékot azok a fotonok adjak, melyek azon eseményekbdl kelet-

keztek, amikor az egyes elektronok minden energidjukat elvesztettek.
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2.3. dbra. Réz céltargyra szamitott rontgen spektrum, 20 keV elektron ger-
jesztés esetén. A folytonos hétteret (vastag vonal) és a Cu K,, Kg, és L,
karakterisztikus rontgen vonalakat mutatja.[4]
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2.4. dbra. Az dbra réz minta mért spektrumat mutatja. Osszehasonlitva a
szamitott spektrummal lathatjuk, hogy a kis energiakon a hattér nagy része
elnyelédik a mintaban, vagy a rontgen ablak anyagdban a mérés sordn.[4]



Mivel az energia és a hullamhossz forditottan aranyosak, igy a legnagyobb
energiakon lesz a legkisebb a hulldmhossz A,,;,, ami a rovidhullamhosszu hatar
(Duane-Hunt limit).

Ennek a folytonos hétternek az intenzitdsat I., (cm, mint continuum),
KRAMERS (1923) irta le mennyiségileg

. —EO - EU
]cm ~ ZPZTU,

(2.3)
ahol i, elektrondram , Z az atlagos rendszdm a mintdban, Fy a bees6 nyaldb
energidja, és F, foton energia a spektrum pontjaiban. Alacsony foton ener-
gidkon gyorsan nd, mivel itt nagyobb a valdsziniisége a beérkezo elektronok
szérodasanak az atomok Coulomb terében. Az intenzitas nagysdga tovabb no
a gerjeszto nyalab dramanak, illetve energiajanak novelésével, illetve a nagyobb
rendszamu elemeknél is egyre nagyobb, az atommag kiterjedtebb potencialja

miatt.

2.2.2. Karakterisztikus sugarzasi tag

Jellemz6 az anyagi minOségre, ez a fékezési spektrumra rontgenvonalak
alakjaban szuperponalédva jelentkezhet, maga a vonalas rontgen-szinkép. En-
nek az osszetevonek a vizsgalata meghatarozé az anyagvizsgalati moédszereknél.

A karakterisztikus rontgensugarzas ugy jon létre, hogy az atomok egyik
bels6 elektronhéjabdl a primer (beérkezd, gerjesztd) elektronokkal valé rugal-
matlan litkozés kovetkeztében egy elektron kiszakad, és az igy felszabadult
helyre egy kiilsé héjbdl elektron megy at. Ennek eldfeltétele persze, hogy a
beest elektronok az atomokat a belsé elektronhéjakon ionizalni tudjak.

Mikozben a belso elektronhéjon 16v6 hiany a kiils6 elektronhéjrol valé elekt-
ronatmenet utjan feltoltédik, a Bohr-elmélet szerint 2.4 frekvencidju elekt-

roméagneses sugarzas emittalédik. A frekvenciat a

B, - B,
T h

v (2.4)

Osszefliggés adja meg, ahol Ej az elektron energidja az dtmenet elétt (kez-
deti), E, pedig az energidja az atmenet utan. Ez altaldban nagy intenzitdsd

rontgenvonalnak felel meg.



Mar a tiszta anyagokat (elemeket) is eleve tobb karakterisztikus rontgenvo-
nal jellemzi. Ezen vonalakat, intenzitas és fotonenergia alapjan rendszerezziik,
és altaldban K, Kg, Lo, Lg, L, M, stb. jelekkel illetjiik. Van persze ezeken

kiviil mas fajta is.

Torzs - V:' gyérék
1 alektronhidny $
Torzs
C nivd
-+Rontgenemisszio
“ Vagyérdk
—t \.‘ewér‘tﬁk PR siv
elekronhidny
Torzs
Mapillapot nive

2.5. abra. Egy atom gerjesztési diagramja.

A 2.5. dbran lathatjuk a rontgen folyamat sematikus, kvantum-elektrodi-
namikai diagramjat. Az egyedi folyamatokat egyszeresen ionizalt atomban, at-
tekinthetden ilyen energiaszint-séman abrazolhatjuk. Itt az alapallapot a null-
vonalnak felel meg. A legelsé K héjon 1évé elektronhidannyal rendelkez6 atomot
pedig a legnagyobb energidji vonal mutatja. Ha példaul a K héjon 1évé hidny
L héjhoz tartozé elektronnal toltodik be, akkor az atom a kisebb energidja
L allapotba megy &at, mely atmenet soran a kiilonbégi energia K, sugarzas
formajaban emittalodik. Ugyanigy végbe mehet az M héjrédl valé atmenet is,
amikor az M allapotot nagyobb energidju K sugdrzas kibocsdjtasa kozben éri
el az atom. Ezzel a jeloléssel a K allapotbdl ered6 atmeneteket egy sorozatba
rendeztiik. Egy sorozat legnagyobb energiaju vonalat a vegyértéksavbol vald
atmenet eredményezi.

Az atmenetek azonban nem tetszolegesek, a kvantummechanika szerint elsé
kozelitésben csak az gy nevezett dipdl atmenetek engedélyezettek: Al = +1
Aj =0,£1 (j =1+ s). Ez azt jelenti, hogy nagy intenzitdsi rontgen-vonalat



pl. p — s legerjesztodés esetén kapunk, mig a p — p atmenet tiltott, mert
ilyenkor az 1 valtozasa 0. Ez az alapja a rontgenspektroszképia azon elényos
tulajdonsaganak, hogy az elektron allapotokat szimmetria szerint is képes fel-

bontani.

2.2.3. Kritikus ionizaciés energia

Mivel az egyes héjak és alhéjak energidja élesen meghatarozott, igy az adott
héjrél az elektron eltavolitasahoz, | kititéséhez” sziikséges energia is jol defi-
nialt. Ezt az energiat nevezik kritikus ionizécids energianak, vagy legtobbszor,
csak gerjesztési energidnak E., vagy gyakran emlitik gerjesztési potencialként.
Minden héjrol és alhéjrol valo gerjesztéshez mas-mas energia sziikséges. A 2.6.
abra mutatja a gerjesztési energiat a K, L, és M sorozat esetében, mint a

rendszam fliggvénye. Példa képpen szemléljiik meg a platina (Pt, Z=78) K, L

40
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Gerjesztési energia (keV)

0
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
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2.6. &4bra. Gerjesztési energidk a K,L, és M sorozatokra a rendszam
fiiggvényében [4]

és M héjak és alhéjak gerjesztési energiainak széles tartomanyat. Ezeket mutat-
ja a 2.1. tablazat els6 oszlopa. Ahogy a rendszam csokken - erre a tablazatban

a Nb (Z=41) és Si (Z=14) példak szolgdlnak - a gerjesztési energia is csokken.



Héj  EFt (keV) EN (keV) ESi(keV)

K 78.39 18.99 1.839
Ly 13.88 2.697 0.149
Ly 13.27 2.464 0.099
Lir 11.56 2.370 0.099
My 3.296 0.468
My 3.026 0.378
Mirr 2.646 0.363
My 2.202 0.207
My, 2.122 0.204

2.1. tédblazat. Kritikus ionizdciés energia Pt, Nb, és Si-ra [4]

2.2.4. Moseley-torvény

Az olyan atomok, amelyeknél a legkiilsé héjon egy elektron helyezkedik el, a
hidrogén atomhoz hasonléan viselkednek. A karakterisztikus rontgenspektrum

elvileg az egyelektronos rendszerekre vonatkozo torvénnyel

V= RZQ(% - ni%) (2.5)
alakban irhato le, ahol nj 3. a fékvantumszam (n; < ns) és R a Rydberg-
allando6. A kiils6 elektronnak a héj tobbi elektronjai altal valé részleges lear-
nyékolodasa miatt a mag Coulomb-terének hatdsa nem teljesen érvényesiil, igy
a frekvencia rendszamtol valo fiiggését az arnyékolasi konstanssal médositani
kell. Ez a konstans a K sorozat esetén 1, az L sorozatra pedig 7.4.

Ha az atomok K, vonaldnak frekvencidjara vagyunk kivancsiak, akkor n; =

1 és ny = 2 behelyettesitésével megkapjuk a Moseley-torvényt:
3 2
VK, = ZR(Z - 1) (2.6)

Ez jo kozelitéssel visszaadja a mérési eredményeket.



2.2.5. A ”végallapot szabaly”

Amint lattuk, a sugarzasi folyamat kezdeti- és végallapota is az anyag elekt-
ronhidnyos gerjesztett allapota. A tovabbiakban feltételezhetd, hogy érvényes
az un. végallapot szabdly, azaz, hogy elhanyagolhaté a lyuk perturbalé hatasa
az elektronokra nézve. Ez azt jelenti, hogy az elektron kezdeti allapotfiiggvénye
ugyanaz a perturbalatlan Bloch fiiggvény, mintha a lyuk ott sem lenne. Illetve,
a végallapot fiiggvényeként egyszeriien az atomi belsé nivé hullamfiiggvénye
hasznalhaté, mintha a vegyértéksavban a lyuk ott sem lenne. Az emissziét

WXES

mennyiségileg sugarzasi valoszintiséggel jellemezhetjiik. Ebben a koze-

litésben a Fermi-féle aranyszabély szerint[5]:

(¥.

ahol WXES az emisszié valészintisége; (1, [¢r) kezdeti- és végallapot vektor;

N 2
WXES . p3 P’ ¢k>) 5(E, — By + Ep)(2.7)

Ey; Ey; Ey; kezdeti-, végallapot és fotonenergia.

2.3. Az intenzitas

A belso nivén, illetve a vegyérték savban keltett lyuk perturbalé hatasanak
elhanyagolasa csak az elsd kozelités. A vegyértéksav—belsonivé elektronat-
menet energia kiilonbsége nem csak sugédrzasos formaban (fotonként), hanem
mas folyamatokban (Auger folyamat, Joule ho) is eltdvozhat. Ezen folyamatok

aranya hatarozza meg a rontgenfoton keltés relativ valoszintistigét, hatasfokat.

I I
0,1 f? -
Ronlgen
05
e N 77 Auger
T ‘, T z
100 »n s sz

2.7. dbra. Auger és rontgen folyamat hatédsfoka a rendzsam (Z) fiiggvényében
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Kis energidkon ((20-1000) eV) az elektronok viszik el az energiatilénbség
zOmét, nagyobb energidknal (1 keV f6lott) a fotonkeltés a valésziniibb, igy az
1 keV alatti tartomanyban az elektronos (legerjesztédések), az 1 keV folotti
tartoményban a radiativ (rontgen) folyamatok a jellemzéek. A kiilonbozé fo-

lyamatok ardnyat mutatja a 2.7. dbra, a rendszam fliggvényében.

2.3.1. Természetes vonalszélesség

A t6bb keV-es tartoményban a rontgensugarak keltése nagyon valészinii,
igy ennek kovetkeztében a nagyon mélyen (energidban) fekvé belsé nivéok
élettartama nagyon rovid ([1071° —107'3]s). Ez az id6-energia hatdrozatlansagi
relacio kovetkeztében tobb tiz eV kiszélesedének felel meg. Ha pontosan sze-
retnénk jellemezni, akkor a Fermi-féle aranyszabalyt 2.7 kell djra elévenni, és

ott a Dirac 0-t Lorentz gorbével helyettesiteni.

(¥,

2.3.2. Auger effektus [1]

WXES(B) ~ B8 15‘ wk>’2 (B, — B+ Ep)? + AE?*/4} ™ (2.8)

Az Auger effektus olyan nem sugarzasos legerjesztodési folyamat, amelynek
soran az energia tobbletet az ugynevezett Auger elektron kapja meg, mely
altalaban ezt kovetoen ki is 1ép a testbol.

Abban az esetben, ha az 1 vagy 1’ elektron legerjesztodik mondjuk az L
nivora, a vegyérték savban elektron hidnyt hagy maga utan. Ezt a lyukat tolti
be a 2 illetve 2’ elektron, és a savon beliili dtmenet energiakiilonbséget a 3.
ugynevezett Auger-elektron kapja. A sav aljan keltett (1) lyuk betoltésének
joval nagyobb a valdszintlisége, mint a sdv tetején keltett (1°) lyuké, mivel
e ,felett” joval tobb a szoba joheté 2 elektronok szama, mint a lehetséges
2" szama. Ez az eltéro valdszintiség, mint eltérd kiszélesedés jelenik meg a
rontgenspektrumban, mivel ez a kiszélesedés megjelenik az 1 és 17 elektronok
legerjesztodés elotti, savbeli allapotaban.

A sav aljan a legnagyobb a kiszélesedés, és kvadratikusan tiinik el a sav

tetejéhez kozeledve. A folyamatot a 2.8 dbra mutatja.
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2.8. abra. Az Auger farok kialakulasanak folyamata

2.3.3. Alacsony energias szatelitek

Amikor az elektron legerjesztodésekor a sugarzasos atmenettel parhuzamo-
san egyéb folyamatok is vesznek &t energiat az elektrontdl - pl. plazmon is
gerjesztodik - akkor csokken az emittalt foton energiaja. Az ilyen folyamatok
valosziniisége nagyon alacsony, igy gyenge szatelit csics jelenik meg az ,,anya”

vonal alacsonyabb energids oldalan.

2.3.4. Nagy energias szatelitek

Ez a kisér6 vonal olyankor 1ép fel, amikor 2 lyuk keltédik egy atomon
beliil. A kétszeres gerjesztés valdszinlisége nagyon alacsony, hiszem mér az
egyszeres gerjesztésnek is rendkiviil kicsi. Nem is igy keletkezik kettés hidny,
hanem Auger effektussal. Ha példaul a K héjon kialakult elektron hidny az
Ly héjrél Auger effektussal betoltédik, és az energia kiillonbséget az L3 héjon
1év6 elektron viszi el. Maris el6allt a kettos elektron hiany, de mivel a lyukak

taszitjak egymaést, ezért az ilyenkor keletkezo foton nagyobb energidju.
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3. Kisérleti technika

Mint emlittettiik a mi esetliinkben a mintat elektrongerjesztéssel ”vessziik
ra” a rontgen fotonok kibocsatasara. Most attekintjiikk a mérorendszert alkotd
elemeket, és azok funciéit, miikodési elveit. Ahogy a 3.1 abran is latszik a
berendezést alapvetden 2 f6 részre bonthatjuk. 1. Nagyvakuum térfogat: itt
megy végbe maga a rontgen fotonok mérése, 2. Ultranagy vakuum térfogat:
ide csatlakozik be a mintatartd, ebben a részben talalhat6 az elektron forras,
igy itt torténik a minta gerjesztése. Ezekhez a f6 alkotd részekhez csatlakoz-
nak a tubomolekularis szivattyuk, és ezek miikodéséhez sziikséges el6vakuumot

megteremto rendszer.

3.1. abra. Mérési elrendezés

3.1. Vakuumtechnikai bevezetd

A ldgyrontgen sugarak (néhény keV-nél kisebb energidjiak) mar a levegében
is konnyen abszorbealédnak, igy ezen sugarak vizsgalatahoz vakuumtechnikat

(kb. 10~* Torr (Hgmm)) kell haszndlni. Ebben a fejezetben par alapvetd vaku-
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umtechnikai eszkoz miikodését vazoljuk fel, melyek elengedhetetlenek a méro-
berendezés miikodéséhez, illetve a méromiiszer legnagyobb részét ezek teszik

ki. A miszert és elrendezését sematikusan a 3.1 abra mutatja.

3.1.1. Vakuumszivattyuk

A kiilonb6z6 vakuum-berendezésekben a nyomas a légkori nyomasnal akar
15 nagysagrenddel is alacsonyabb lehet. Olyan szivattyu, ami ilyen széles tar-
tomanyban képes lenne iizemelni, nem létezik. Ezért, az egyes vakuum-beren-

dezésekbe tobb kiilonbozo szivattyut is beépitenek.

3.1.2. Elévakuum szivattyuk

El6vakuum szivattyiknak nevezziik mindazon szivattytukat, amelyeket mar
atmoszférikus kortilmények kozott is be lehet kapcsolni, és képesek biztositani
a kiilonboz6 nagyvakuum szivattyuk elinditasahoz sziikséges vakuumot. Az
elévakuum szivattyik feladata tovabba a kiilonb6z6 nagyvakuum-szivattyuk
altal kipufogott gazok elszivasa is. A leggyakrabban alkalmazott elévakuum
szivattyl az ugynevezett rotaciés szivattyi. Ennek miikodését a 3.2 abra szem-
1élteti. A hengeres szivattyuihazban excentrikusan helyezkedik el a forgérész
vagy rotor, melynek hornyaban két lapat mozog. A lapatokat egy-egy rugo
tartja allanddan a szivattyuhaz faldhoz szoritva. Az ,,a” abréan a forgorész a
szivasi ciklus kezdetének megfelel6 dllasban van. Ahogy tovdabbfordul, a lapat
a szivonyilas alatti hengerteret egyre noveli, amely szivohatast valt ki. A masik
lapat a ,,¢” helyzetben elzarja az elozéekben novelt térfogatot a szivonyilastol.
A rotor tovabbfordulasaval a szivattyd folyamatosan Osszenyomja a bezart
térrészt, ami végiil a ,,d” helyzetben kapcsolatba keriil a kipufogé-nyilassal.
Mikor a géz annyira Osszenyomddik, hogy nyomésa eléri a szeleplemez fel-

emeléséhez sziikséges értéket, megkezdodik a kipufogds folyamata.

3.1.3. Molekularis szivattyik

A molekularis szivattyi miikddése azon alapul, hogy a gazrészecskéknek
impulzust lehet atadni egy mozgd szilard feliilettel valé titkozés soran. Ha
ez a fellilet a gaz termikus sebességével Gsszemérheto keriileti sebességli forgd

henger vagy tarcsa egy all6 hazban, akkor az atadott impulzus gazaramlast hoz
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3.2. dbra. Rotaciés szivattyu miitkodése

létre. A kipufogé (iirité) oldal irdnyaba nagy sebességgel forgé rotor hajtja a
gazokat. A forgorész kivitele szerint léteznek molekularis, torbémolekularis,
illetve ezek kombinacidjabol megépitett hibrid szivattyik.

Ezek kozil a turbémolekuléris szivattyit vessziik jobban szemiigyre, mivel
nekiink 2 ilyen Leybold-Heraeus Turborac 450-LE' tipusu szivattyd all rendel-
kezéstinkre.

Az elso ilyen konstrukciét BECKER talalta ki 1958-ban. Magét a szivattyut
ugy lehet elképzelni, mint egy nagyon nagy sebességgel forgd ventillatort. A
lapatok a kozéjiik kertilé részecskéket a kipufogé-nyilas felé terelik. A turbo-
molekuldris szivattytk altaldban nem egy, hanem t6bb | rotor” (forgé lapatok)
és ,stator” (4ll6 lapatok) fokozatbdl allnak.

A molekularis szivattyinak sziiksége van elovakuum-szivattyura, amely
kelléen alacsony nyomasra ( 10~ mbar) szivja a gazokat, és a kipufogé oldalon

tarja is ezt a nyomast. A molekuldris szivittyu kompressziéjat k-val adjuk meg:

= Pev
Ps:

, ahol p, a kipufogé (elévakuum), p,, pedig a szivott oldali nyomdas. Ennek

maximalis értéke fiigg a gaz moltémegétdl (M), a rotor keriileti sebessénék
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(v) és a gazmolekuldk termikus sebességének (c) ardny&tol, illetve a rotor és
az allérész geometridajatol, amit (g) faktorral vesziink figyelembe. ¢ értékének
homérséklet-fliggését ismerve, és a keriileti sebességet a rotor sugardval (r) és

forduletszaméval (f)kifejezve a maximélis kompresszié [6]:

oM (3.1)
V2R NAT g '

kmax -
P [ V2R NAT

[2T7T\/Mf
g=exp | ——=

Példa arra, hogy a g mennyire befolydsolja a kompresszidt: a lapatlemezek
10°-0s hajlasszogénél kb 10-szer nagyobb, mint 40° esetén [6]. A gyakorlat-
ban a kompresszié levegére 108 — 102 érték. Jellemzd ezekre a szivattytikra,
hogy a rotor fordulatszdma nagy (15 — 90)ezer /perc. Emlitettiik, hogy ezek-
nek a szivattyiknak el6vdkuum sziikségletiik van (< 0,1 — 0, 5mbar), mert
nagyobb nyomason a rotorlapatok és a csapagyak nagyobb igénybevétele karos
hatédssal lenne a szivattyura, és a kompresszié is kisebb lenne. Emellett nagyon
fontos, hogy hiitést igényelnek. Ezt a mi esetiinkben hiitéviz biztositja. Ilyen

turbémolekuléris szivattyu felépitését mutatja a 3.3 abra.

3.3. abra. Turbé-molekularis szivattyu
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3.1.4. Vakuummérok

Ha mar tudunk vakuumot létrehozni a szivattyiinkkal, mar csak azt kelle-
ne tudni, hogy pontosan mekkora vakuum jott 1étre. Erre szolgalnak a kiilonféle
vakuummérok melyek miikodési elviik szerint més-mas tartomanyokban képesek

mérést végrehajtani.

3.1.5. Ionizaciés vikuummérsk [2]

Kozvetetten mérik a nyomast. Mikodésiik alapja, hogy a vakuumméro
terében létrehozott allando elektronarammal ionizaljuk a gazrészecskéket, mo-
lekuldkat, igy a részecskestirtiséggel ardanyos ionaramot mérjiik.

Az ionizaci6 az elektron és a gazatom rugalmatlan titkozésével megy végbe.
Az elektronok az atom elektronhéjarol elektronokat titnek ki, igy pozitiv ionok
keletkeznek. A masik eshetdség pedig, hogy a beérkezo elektron befogddik az
elektronhéjba, igy negativ ion jon létre, am ez kisebb valdszintiiségii.

Az ionizdciés vakuummérok, a nagyvakuumtol egészen az extrémnagy-
vakuumig tudnak miikodni. Folyamatosan miikodtetheto, igy a valtozasok fi-
gyelésére is alkalmasak.

Az ionizécids vakuumméré elvét, és felépitését a 3.4 abra mutatja. A magas
hémérsékletre izzitott K katodbdl elektronok lépnek ki és I~ arammal felfutnak
a pozitiv potenciali A anddracsra. Az elektronok nagyrésze nem egyenes vo-
nali palyan érkezik a racsra, hanem tulhaladva visszafordul, és csak jo néhany
ilyen ut végén érkezik az anddra. Ekozben az elektron utja soran a teret kitolto
gazatomokba litkozik valamilyen valdszintiséggel. Az litkozésekben az elektro-
nok o; valészintiséggel ionizaljak a gazrészecskéket (ionizdcids hataskeresztmetszet).
A keletkez6 pozitiv ionok a negativ potenciali vékony fémszalra, az ionkollek-
torra (C) keriilnek. Az igy kialakult 1™ dram a gdznyoméssal ardnyos.

Az n részecskestliriségi gazban At id6 alatt megtett 4l titon, az N~ szamu
elektronbdl tekintsiik azt a AN~ darabot, amely dgy litkozik a gazrészecskékkel,
hogy ionizdlja Oket. Egyszeriiség kedvéért az ionizacioval jaréd tutkozésekben,
egy egyszeres toltést ion keletkezésével szamolunk. fgy ANT = AN~, ahol

ANT az uitkozések soran keletkezett pozitiv ionok szdma.

ANT=AN"=N"-n-o;-Al (3.2)
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3.4. abra. Ionizacios vakuummeérd elvi felépitése.

Az egyenletben o; nagysdga a gaz fajtajatol és az elektron energidjatol is
fiige. Ezzel csak az a baj, hogy kozvetleniil nehéz meghatarozni. Konnyeb-
ben meghatarozhaté kisérletileg a beldle szarmaztatott differencidlis ionizacids
egylutthato:

S

S az egyetlen elektron altal, az n részecskestliriiségli gazban, egységnyi titon
létrohozott ionok szamat jelenti. Egy megegyezés szerinti nyoméson és homér-
sékleten mért értékét szokds megadni: Sy = S(py = ltorr, Ty = 273,15K).
So a gazfajtajatol, és az elektron energiajatol erésen fiigg. 50-150 eV kozott
maximumot mutat 3.5. Ertelem szerint ennek a maximumnak a kozelében
érdemes tizemeltetni a mérét, a jobb eredmény érdekében|2].

A 3.2 egyenlet mindkét oldaldt megszorozva az elemi toltéssel, és a At
idotartamra vett hanyadost képezve megjelenik az I~ elektronaram, és az ion-
kollektoron mért It pozitiv iondram, mint a részecskeszam-siirtiség, tehit a

nyomas értéke.

It =1 no;Al =1 SAl (3.4)
T
(p =nkT; S/So=n/ng— S =5y -n/ng= Sop—o)
pol’
felhasznéalva: o7
IT=T"22Nlp=I"ep=K-p (3.5)
po T
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3.5. dbra. Kiilonbozé gazok differencidlis ionizécios egyiitthatdja az ionizald
elektronok energidjanak fiiggvényében, pg = ltorr, Ty = 273,15K [2]

Mint a 3.5 formulabdl lathatd, az I~ elektronaramot stabilizalni kell, mert
csak igy fligg az iondram egyediil a nyomastol, ha az elektronaram konstans.
Ezt gy szoktak elérni, hogy a mért elektronarammal negativ visszacsatolassal
vezérlik a katod flitését.

A 3.5 kifejezésben szerepléo K = I~ e szorzat a vakuuméro cso érzékenysége
e pedig a vakuumméro csé allanddja, mely a konkrét vakuumérdre jellemzo
aranyossagi tényez6. A vakuummér6 miikodési tartomanyédban e értéke allando,

de nagyobb nyomason csokken az ionok gyakoribb rekombindaciéja miatt.

3.1.6. Hévezetésen alapulé vakuummérsk|3]

Miikodési elviik azon alapszik, hogy a meleg feliilet id6egységre es6 hovesz-
tessége fiigg az 6t kortlvevo gaz nyomasatol. Tobb elterjed tipus létezik, mi
ezek koziil a termokeresztes vagy termoparos vakuummeérdt hasznéljuk. Ezek-
ben tgy mint a tobbi tipusndl egy flitétt szal van, és ennek a homérsékletét

(ellenéllasat) mérjiik, mely a nyomdstdl fiigg. A termopéaros megoldasnél a
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fatott szal homérsékletét a szalhoz erdsitett termsokereszttel mérik. Ez ad-
ja a miszer kimeneti jelét, ami mV nagysagrendbe esik. A kis kimeneti jel
miatt sajnos zajokra érzékeny. Egy egyszerti, és olcsé konstrukcid: két ugyan-
akkorara méretezett termoelem két szdlat kozépen oOsszehegesztik, és a két
szalat egy transzformator azonosra méretezett, két szekunder tekercsérol fiitik.
A két szal kozéppontja igy mindig azonos homérséklettel melegebb a kornye-
zeti hémérsékleten 1év6 végeknél. Ez a konstrukcié 1072 — 10 mbar kozott

hasznalhato.

3.2. Rontgen spektrum mérése

A 3.1 4bran lathaté mérési sszedllitds nagyvakuum (HV) részével fogunk
részletesen foglalkozni ebben a fejezetben, ahova a ultra nagy vakuum (UHV)
térrészbol érkeznek be a rontgen fotonok. Ebben az HV részben hullamhossz
(energia) szerint szétbontjuk a nyaldbot, majd ezt a térrészt végig szkennelve
megkapjuk a spektrumot. Didhéjban errdl szél a mérés. Most nézziik meg ez

hogyan is torténik, és milyen eszkozokkel valésithatd meg.

3.2.1. Homoru racsos felbontas

,»A homoru racs, az ugynevezett Rowland-racs olyan tiikkr6zo, nagy sugarti
((4-12) m) homort gémbsiiveg, amelynek felilletén a pontosan parhuzamos
karcolasok gy helyezkednek el, hogy a siiveg metszéssikjara esé vetiileteik
egyenld tavolsagu parhuzamos egyenesek” [7]. A 3.6 bra alapjan, ha a rovatkak
vetiiletei k6zotti tavolsag o a rdcséllandd, akkor oo = o/ cosy. A karcolasokkal
egy optikai racsot képeztiink a tiikor feliiletén, mer hullamhossz szerint bontja
szét a beérkez6 nyalabot. Az ilyen homor racs jellegzetessége, hogy a spektrum
éles képe olyan, tgynevezett Rowland-kor mentén keletkezik, melynek dtméréje
a racs sugaraval egyezik meg, ha ugyanezen a koron 1évé racsot a kor tetszés
szerinti pontjabol jovo fénysugarakkal vildgitjuk meg. Feltétel még, hogy a racs
karcolasai pontosan parhuzamosak legyenek a réssel, kiilonben a spektrum nem
élesen képzddik le. Ezt a leképzést a 3.7 4bra mutatja. {ly médon kombinaltuk
a gombtiikrok fokuszalasi képességét a sik optikai racs hullamhosszdiszperzids
tulajdonsagaval.

Az elektron gerjesztés altal eredményezett rontgen sugarzas, a Rowland-
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3.6. dbra. Rowland racs

3.7. dbra. Rowland réacs leképzése.

koron fekvo résen keresztiil, fix @ beesési szogben éri a racsot. Ez altaldban
nagyon kicsi sz0g, és a racs kozepének érint6jétol mérik. A A hullaimhosszdsagu
rontgen foton a racsrél ® + x/2R szogben diffraktalédik. Eszerint a homori

racsos fénybontas alapegyenlete, mint a racsallandé o, a racs sugara 2R, és a

surld beesés szogének ¢ a fliggvénye:

n\=o [cosCID + cos <<I> + 22)] (3.6)

ezt a 3.8 dbra mutatja, s ez alapjan lathato, hogy ekvivalens az altalanosan
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hasznalt 2 valtozattal:

N\ =0 (cos ® — coshy) = (3.7)

=0 (sina — sin f3)

ahol n pozitiv egész szam, és a diffrakci6é rendjét adja meg. A minusz jel
a cos(® + x/2R) elott azt jelzi, hogy feltételezziik, hogy a diszperzié szoge

nagyobb a beesés szogénél. Ez surlé beesésnél mindig igy van.

Rontgen
forras

Rowland kér
koézéppontja

3.8. dbra. Surl6 beesésti homoru-racsos spektroszkép geometriaja

Az ilyen médon a Rowland koron megjeleno képet kezdetben a feltalalok,
kisérleti fizikusok film emulziéra rogzitették. Ehhez olyan filmlemezre volt
sziikség, amely rahajlik, réilleszkedik a Rowland korre, és a szamunkra érdekes
tartomanyt lefedi. Mindazonaltal, rengeteg paraméter miatt, mint pl. a kicsi
érzékenység, illetve legféképpen a fotoemulzidk keskeny linedris miikodési tar-
tomanya miatt - féleg manapsag - mar mindeki elektronikus felvételt hasznal,
amely soran egy detektorral végig péasztazzuk a spektrum kivalasztott tar-

tomanyat.
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Ennek megfeleléen sziikséglink van olyan mechanikara, ami végig tudja
mozgatni a detektort a kor mentén. A lagyrontgen tartomanyban dolgozo surld
beesésii spektrométereknél a kialakitas szempontjabdl a legnagyobb kiilonbséget
e mozgatas mddja adja. A mechanikai kialakitas egyszer{iségét szem elott tart-
va a legegyszeriibb ilyen megoldas, ha egy forgd vezeto csavaron — mely mindig
a Rowland kor egy hiirja — az ezen a csavaron 1évé anyara rarogzitik a detekort,
mely egy vezetd sinen van rajta (ez a sin a kor egy ive), akkor a csavar for-
gatasaval a detektor a kor mentén fog mozogni, elére-hatra, a forgas iranynak

megfelel6en.

3.2.2. Surlo beeséses optika

A konvencinélis optika nem miikodik a lagyrontgen hullamhossz tartomanyban
(2 nm - 50 nm), mivel itt minden anyag erdsen abszorbedl. Ebbdl kovetkezben
nagyon alacsony a reflexiéjuk is, azonban surlé beesésnél a reflexids tényezd
drasztikusan megugrik. Ezért hasznalunk kis szoget.

Minden beesési szogre létezik olyan hozza tartozé minimélis hulldimhossz,
aminél kisebb hullamhosszisédgui fény nem verddik vissza. Tisztabb azonban, ha
azt mondjuk, hogy a hullamhosszhoz hatérszoget (0) rendeliink, és ha a ront-
gen sugar beesési szoge ennél a hatérszognél kisebb (érint6tol mérve a szoget,
nagyobb), akkor nem lesz reflekszié. 6 a racs anyaganak a térésmutatdjanak a

fiiggvénye, ami a Snellius-Descartes torvény szerint:

sin 6

sing)

1 (3.8)

ahol a beesési szog (normalis iranybdl mért) 6 és a torési szog 1. Ezeket a 3.9
abra mutatja. Vegyiik észre, hogy a megtort sugar, a beesési merdlegestdl ki-
felé torik, mintsem hozza. Ez azért van igy, mert a torésmutaté a rontgen
tartomanyban kisebb, mint 1, szemben a lathaté tartoméannyal.

A kovetkezo kifejezés pu-re LORENTZ és DRUDE nevéhez flizodik, mellyel
eloszor magyaraztak meg klasszikus elektron-elméletre alapozva a torésmutatéd
értékét [8]:

2
2 € st No

:1+ _|_ e 3‘9

. Wm(ulz—yi V%—V§+ ) (8:9)

ahol e az elemi toltés esu-ban (electrostatical unit), m az elektron tomege,
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3.9. abra. Snellius-Descartes torvény a rontgen tartomanyban

ni,Ns, ... az elektronok szama cm?>-enként, az 6ket reprezentdlé oszcilldtorok
frekvencidival v, 14, ..., vy pedig a beérkezo fény frekvencidja. Rontgen esetén
ez a frekvencia sokkal nagyobb az oszcillator frekvenciakndl igy ezzel a kozeli-

téssel élve a kifejezés a kovetkezo alakra egyszertisodik:

A teljes reflexio feltétele, hogy a tort sugar a felszinen kiviil halad tovabb, tehat

¥ =90° igy siny = 1. Ezutdn behelyettesitve a Snellius-Descartes térvénybe:

ne’

sinf; =1 — A2 = cos®

2rmc?

Itt a & a surld beesés szoge. Trigonometrikus 6sszefiiggést felhasznalva:

(0]
1—cos<I>:2sin2§
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és figyelembe véve, hogy ® nagyon kicsi 2sin %—t sin ®-vel helyettesithetjiik.
[gy az alabbi kifejezést kapjuk [9]:

n e?
in® =4/——A\ 3.10
S ™2 (3-10)

Az 3.10 abran lathaté par gyakran haszndlt anyag visszaverd képessége,

melyet kisérletileg mértek le.

100 =

Relativ visszaver$ képesség

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Beesési szog (°)

3.10. abra. Relativ fény visszavercképesség kiilonbozé anyagokra néhany
hulldmhossz esetén az érint6tél mért beesési szog fliggvényében.[10]
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3.2.3. Detektor

Mar tudjuk, hogy hol keletkezik a spektrum éles képe. Most valahogy
rogziteniink kell az intenzitas értéket, az adott helyeken. Tobbféle erre alkal-
mas detektor 1étezik, de mivel a lagyrontgen tartomanyban dolgozunk, nagyon
jo felbontéasu detektorral kell rendelkezniink. A fotoelektron sokszorozok, meg-
felel6 paraméterekkel, kivalé eszkozok nagy felbontasu spektroszképidhoz. Az

altalunk hasznalt elrendezést sematikusan a 3.11 abra mutatja.

3.11. abra. Curved Channeltron felépitése

A bejové foton a fotokatddra érdezik, ami olyan fém lap, melynek feliiletén
Csl (cézium-iodid) taldlhaté. Szokds még KI-t (kalium-iodid) illetve RbI-t
(rubidium-iodid) is hasznélni, ezeknek szintén kicsi a kilépési munkajuk (~
2eV), igy nagyon kis energidju fotonok is kivéltanak bel6liikk elektront. A
katodot gy helyezziik el, hogy a bejovo nyalab itt is kis szogben érkezzen
a feliiletre. Ezt azért tessziik, mert igy a katddra esé intenzitas nagyobb lesz.
Negativ fesziiltséget kapcsolva a fotokatodra az magatdl ,.ellokve” egyenesen
az elektron sokszorozéba juttatja az elektronokat.

Sok kiilonbozd elrendezés 1étezik, de mindegyik miikddése azon alapul, hogy
dinédak sorozatan végig ,,pattogva” az elektron a dindédakbol szekunder elekt-
ronokat valt ki, igy minden dinédan egyre tobb elektron valtodik ki. Ez a
kaszkad folyamat a dindda sorozat végére mérheté mennyiségli elektront ge-
neral. Tipikusan egy iitkozés, 2-3 elektont valt ki. A kimeneti véget 107 — 10%
db elektronbdl all6 impuzus éri el. Nagyon hatékony eszkozok toltott részecske,
illetve foton detektalasara.

Mi tdgynevezett Channeltron Single Channel Electron Multiplier (CEM)-t

hasznalunk. Ez nem kiilonallé6 din6dakbdl 4ll6 sor, hanem, ahogy a 3.12 dbra
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3.12. 4bra. Curved Channeltron miikodése

is mutatja olyan cs6, melynek az egész belseje egyetlen folytonos dindda. A cs6

falanak metszeti képét lathatjuk a 3.13 dbran.

Ermissive layer (SI0;,108) —

Si0; layer (200K) —

Conductive lmc(a:mli\

3.13. dbra. Curved Channeltron anyaga

Fontos jellemzdje az elektronsokszorozénak a nyereség avagy erdsités, ami
a kimené és a bemené aram hanyadosa. Ez édltalaban a szekunder elektron
emisszios tényezé (0), az alkalmazott fesziltség (Vogar), és a cs6 hossz / atméro
arany fiiggvénye. A 3.14 abra tipikus érosités-fesziiltség gorbét mutat. Ahogy
noveljilk a CEM-re kapcsolt fesziiltséget, lathato, hogy bizonyos érték utan
telitésbe megy at. Ez azért van igy, mert ha nagyon sok elektront valtunk ki
az anyagbol, akkor a belsé fal egyre nagyobb pozitiv toltése mar nem elha-
nyagolhato, és az elektronokat a fal vonzo ereje nem engedi mar iitkozni, igy
ujabb szekunder elektronokat kivaltani.

A beérkezo elektron sokasag altal keltett jelet el6szor az elGerdsito felerdsiti,
majd az az Amplitud6é Diszkrimindtorra keriil (Pulse Amplitude Discrimina-

tor PAD). Ezen be lehet éllitani azt az alapszintet (Base Line), amely szintnél
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3.14. dbra. Erdsités-fesziiltség gorbe[11]

csak nagyobb amplitudéju impulzus keriil tovabb a szamlalora. Ez a zaj szlirés
szempontjabdl nagyon jo, mivel a zajok altaldaban mind alacsony amplitiddja
fluktuaciok. Ezutan szamlalé aramkor szamolja az impulzusokat, mely a foto-
katédra eso fényintenzitassal aranyos mennyiség. A detektor adott poziciéjaban

felvett intenzitdst a PC-n futé mérd/mérésvezérls program feljegyzi az aktuélis

CEM )# I I PAD ——

pozicidval egyiitt.

Fesziltség
forras

3.15. 4bra. CEM bekotése

3.2.4. Minta gerjesztés

Ahogy mér emlitettiik a vizsgdlt mintaban 1évo elektronok gerjesztését
tobbféle mdédon végezhetjiik. Példaul protonnal, rontgen sugarral, vagy elekt-
ronokkal. Mi az elektron gerjesztéses megoldést hasznéljuk ennél a beren-
dezésnél. Az elektronok izz6 katédos forrasbdl szarmaznak. Ennek vazlatos

rajzat a 3.16 dbra mutatja. A fém hazban két izzdszal taldlhato, melyeket
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3.16. abra. Elektron forras véazlatos rajza

vezérelt aramgeneratorrol fltiink. A fémbdl kilépd elektronok aramsiiriségét a

hémérséklet fiiggvényében a Richardson-Dushman formula adja meg[12]:

B Amtk*me

Whi
=" =

kT

T? exp (3.11)

A fém haz minta felé nézo ,,szaja” ugy van kialakitva, hogy a rdkapcsolt
fesziiltség olyan elektronos teret hoz létre, hogy az elektronok kifelé gyorsulnak
a minta irdnyaba. Azzal, hogy az egész hazra kis negativ fesziiltséget kapcsol-
tunk, azt is elértiik, hogy az elektronok, amelyek minden iranyban lépnek ki
az izzdszalbdl, ne a haz falanak iitkozzenek, hanem azok is a nyilas felé tériilje-
nek el. A masik oldalon 1évé nyilas arra szolgal, hogy a mintabol kivaltott
rontgen nyalab azon keresztiil a belépo résre érkezhessen, mely, mint mar tud-
juk, a Rowland-koron helyezkedik el. A forras vezérlését, stabilizalasat végzo
osszedllitds blokkvéazlata a 3.17 abran lathato.

Lathato, hogy az izzdszal aramat az aramgenerator biztositja, a mintara
pedig nagyfesziiltséget kapcsolunk. Ez a nagyfesziiltség ,,vonzza” a mintara az
elektronokat. A kis ellendllason eso fesziiltség aranyos a gerjeszté arammal. Az

er0sité utan komparatorral osszehasonlitjuk ezt a bedllitott, kivant értékkel,
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3.17. abra. Forrasvezérlés blokkvazlata

amit a vezérlé panelen 1évo potméterrel adunk meg. Ha a szintnél kisebb a be-
meneti érték akkor novelni kell az aramgenerator altal leadott aramot, ha na-
gyobb, akkor csokkenteni, azért az aramgeneratornak vezérelheto tapegységnek

kell lenni. Ezzel stabilizaljuk a gerjeszto dramot.
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4. Eredmények

Ebben a fejezetben attekintjiik, milyen feladatokra alkalmas a kisérleti be-
rendezésiink. A mérés menetét leirva bemutatunk néhany elvégzett mérést, és

azok tanulsagait.

4.1. Mérés menete

1. Minta el6készités

(a) Minta esetleges feliileti tisztitdsa, polirozédsa

(b) Minta rogzitése a mintatartéra, behelyezés
2. Vakuumra szivas
a) Rotaciés szivittyu inditasa

(
(b) Szelepek nyitasa

)
)
(c¢) Hutéviz elinditasa

(d) Turbémolekularis szivittyi inditasa

3. Mérésvezérlés bekapcsolasa

(a) Mérés vezérl szoftver inditasa

(b) Detektor null poziciéba kiildése
4. Gerjesztés inditésa (~ 2 - 107Torr esetén)
(a) Elektron forrds draménak bedallitdsa
5. Spektrum felvétele

(a) Lépéskoz, integracids idé, tartomany beallitasa

(b) Mérés inditésa
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4.2. Mérési feladatok

A lagyrongten emissziés spektroszképianal elsésorban a vegyértéksav spekt-
rumot vizsgaljuk. A bels6 nivé dtmenetek az elemanalizis szempontjabdl fonto-
sak, de az elektron szerkezet megismerése szempontjabol a végyértéksav-belsd
nivo atmenetek hordozzak a f6 informaciot.

A dolgozat 1ényegét tekintve, mivel a cél az MSc labor szamara 1j mérést
bevezetni, egy 4 éras labor keretein beliil elvégezheté feladat megtaldlasa és
elvégzése. A laboratoriumi gyakorlat célja lenne, hogy megismerkedjiink, be-
tekintést nyerjlink a lagyrontgen spektroszképia elméletébe és gyakorlataba.
Megismerkedjiink a hullamhossz diszperzids, channeltron detektoros rendszer-
rel, rovid bevezetést kapjunk a vakumm-technikaba.

Az aluminium kivaléan alkalmas arra, hogy spektruman tanulmanyozzuk
a rontgen emisszios modszer elonyeit, és a vegyértéksav spektrumban megje-
lend, a spektrumot torzité és médosité effektusokat. A masik ok az aluminium
vizsgalata mellett, hogy a miiszernek ebben a tartomanyban van a legjobb
teljesité képessége, mind intenzitas terén, mind pedig felbontast nézve.

Az aluminium [Ne]3s%3p! elektron konfigurdcidju, kozel-szabadelektron szer-

kezetl fém. a 4.1 képen lathaté a tiszta aluminium Ly 3 spektruma.

T

Mért adat -

~sqrt(E)
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4.1. abra. Tiszta aluminium Lo 3 spektrum, illesztett szabad elektron para-
bolaval.
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5 mérés Osszege, az intenzitas 0 és 1 kozé normalva. A vegyérték sav kez-
detét konnyen meghatarozhatjuk az Auger-faroktdl tavol esé (63eV — 68eV)
illesztett parabolabdl (N, ~ V/E). Ezt szintén megfigyelhetjiik a 4.1 abran. A
Fermi €l helyzetét ebben az esetben egyszerii meghatarozni, mivel vezetorol
lévén sz a Fermi nivo a sdvban van, és esetiinkben az allapotstirtiség ott igen
nagy, igy éles levagasként lathatjuk, mely a Fermi-Dirac eloszlasnak koszonheto.

Szabadon hagyva az aluminiumot nagyon hamar oxidréteg (Al2O3) kelet-
kezik rajta. Ennek az oxidrétegnek a jelenléte a spektrumban az aluminium
allapotstiriiségére telepedo két vall formajaban figyelheté meg. Ennek a vallnak
az aluminium s allapotsiirtiségéhez képesti nagysdga aranyos az oxidréteg vas-
tagsagaval. Ha valamelyik csics helyén megnézziik a beillesztett gyokos allapotsiirtiség
értékét, illetve az oxid csics ettol szamitott eltérését, akkor a két érték aranyabol
megkapjuk a relativ vastagsagat az oxidrétegnek. Azért relativ vastagsag, mert

a hanyados igazabdl az oxid vastagsag/behatolasi mélység aranyatdl fiigg.
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4.2. dbra. Kevert AlyO3 és Al Lo 3 spektrum.

Bizonyitékként, hogy lassuk, valéban jél gondoltuk, és az oxid jelent meg a
spektrumban, mérhetiink tiszta AloO3 mintat. Ez por alakban 1étezik, igy pre-
paralni kell. Legcélszertibb 6lom lemezbe préselni a port, melyet mar fel tudunk
helyezni a mintatartéra. Az élom azért is szerencsés, mert nincs olyan kis ener-

gidju vonala ami szamottevéen zavarna az 55-75 eV-s tartomanyban. 4.3 dbra.
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Erdekes megfigyelni ahogy megvaltozott az allapotstirtiség. Lathatjuk, hogy
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4.3. dbra. AlyO3 as oxidmentes Al Lo 3 spektrum.

teljesen mas lett az elektron-szerkezet. Rontgen abszorbcids spektroszkopiaval
kombindlva lathatjuk a kovetkezé sdvot (vezetési sav) is. Az abszorbciés spekt-
rumban az intenzitas egy ponton leesik. Ettol az energiatol kezdve jelentos az
elnyelés. Ekkor elértiik azt az energiat, ami az adott belsé nivéd vezetési savba
valé felgerjesztéséhez sziikséges. Az ezen az energian megjeleno éles levagast
abszorbciods élnek nevezziik, ez mutatja a kovetkezo sév aljat. Ha ezt ismerjiik,
illetve az emisszids spektrumbdl tudjuk a vegyértéksav tetejének az értékét,
akkor meghatarozhatoé a két sav kozti energiakiilonbség, ami a tiltott sav
méretének felel meg, ez a jol ismert £, érték.

Hasonlé moédon érdemes megnézni még az aluminium egy 6tvozetét, példaul
az AlgM go-t. Azért is célszerd ezt valasztani, mert a magnézium Lo 3 dtmenete
45 eV és 50 eV kozé esik, ahol szintén jo a miiszer felbontasa, és fényessége.
Ezeken a spektrumokon ismét a rontgen emisszios modszer elényeit lathatjuk.
Kiilon jelenik meg az aluminium és a magnézium koriili dllapotstirtiség. Ossze-
hasonlitva az tiszta Gsszetevék spektruméval (tiszta Al és tiszta Mg) lathatjuk,
hogyan valtozik az egyes tipusu atomok koriili elektronszerkezet. Lathatoan
az s savnak nem csak az alakja, de a sav szélessége is megvaltozott. Saj-

nos a miuszer kora, és az vakuum rendszer hosszi levegén &llasa miatt, a
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turbomolekularis szivattytu csapagyai nem birtak sokdig az igénybe vételt, igy
ezt a mérést csak példa spektrumon tudom bemutatni. A 4.4 dbra mutatja
az Al, Mg és AlsM gy 6tvozet lagyrontgen spektrumai alapjan megallapitott

atmeneti allapotsiirtiségeket.

My\/
ol )
d Ea Al
Mg Ly 3 = vonal
Ea ALMa,
Mg |

4.4. abra. AlsMg, Lo s spektruma. Referenciaként a tiszta fémek megfeleld
gorbéivel egyiitt.[13]

Kiilonboz6 osszetételnél, vagy Gsszetevok aranyanal ez a torzulas valtozhat,
igy minden esetben nyomon lehet kovetni az 6tvozet 0sszetételének valtozasat.
Jo példa erre a Si alapti aramkorok gyartastechnolégiajaban fontos szerepet
betoltd, CoSis eltemetett réteg. A fém Co implantalasa utdn, hokezelés hataséara
szilicidalodik. Ennek nyomon kévetése fontos a fejlesztés soran, melyet ron-
csolasmentesen rontgen emisszioval és abszorbceioval lehet detektélni.

Lattuk tehat mennyire fontos és sokrétli informacié kaphaté rontgen spekt-

roszkopiaval a vizsgélt anyagrél: alkotok és szimmetridk szerinti felbontésban,
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roncsolasmentesen ad képet a vizsgalat minta elektron-szerkezetérdél. Az MSc
labor célja, hogy ebbe betekintést nyerjenek a hallgaték. A laboratériumi
mérési gyakorlat soran sor keriilhet az emlitett mérések elvégzésére, majd
kiértékelés soran a hallgaték levonhatjak a mért spektrumok alapjan a kovet-
keztetéseket.

fgy a javasolt feladatok:

1. Polizoréassal készitsen el6 egy referencia aluminium mintat, és mérje le

L, 5 spektrumat.

2. Mérje le egy nem tisztitott feliileti aluminium minta spektrumat ugyan-

ezen energia tartomanyon.
3. Mérje meg 6lom hasdbba préselt tiszta AloO3 por vegyérték spektrumaét.

(a) Illessze be a szabadelektron paraboldkat. Hatdrozza meg a tengely

metszetbol a sav aljat!

(b) Oxidos Al dus 6tvozet spektrumaén is illessze a megfeleld parabolét
(feltéve, hogy a szabad elektron modell jél irja le ezt az Stvozetet),
majd a behatoldsi mélység/oxid réteg arany segitségével hatdrozza

meg az 6tvozet Al s allapotsiiriiségét!

4. Mérje le egy Al3M gy 6tvozet vegyérték spektrumat az aluminium illetve

a magnézium helyén.
5. Mérjen le ehhez referencianak tiszta Mg mintat.

(a) Hasonlitsa Ossze a tiszta mintdk és az Otvozet esetén a Mg és Al

atom koriili allapotstiriiségeket.
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