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Kbzpontelvli méréstechnikak

Dr. Greguss Pal

Jelenleg, az anyagvizsgéalatban hasznalatos
méréstechnikak, fiiggetlendl attél, hogy ajelmin-
tahordoz6 elektroméagneses vagy mechanikai
(ultrahang) hullam-e, - kilénésen, ha a mérés-
technika képalkotason, azaz kétdimenzids in-
tenzitaseloszlas kiértékelésén alapszik, - 6n-
kénytelenil is az Un. .ablakon &t nézés' koncep-
ci6jabol indulnak ki: akaratlanul is utdnozzak
szemink képalkotasi moédszerét, vagyis Des-
cartes-féle koordinatarendszerre alapoznak. Ez
a képalkotasi médszer azonban meglehetésen
korlatozott 1at6szoggel rendelkezik, vagyis a ha-
romdimenziés kérnyezetr6l nemhogy nem tud
360 fokos, azaz panoramikus képet szolgaltatni,
hanem a mérés alapjaul szolgal6 *ép is csak a
haromdimenzios tér egy részének olyan vetile-

te, amely nem a tér harom dimenzidban létez
geometriai viszonyainak kétdimenzios vaza.

Kozpontéivl leképezés

A kozpontelvi leképezésnek is nevezett képal-
kotés viszont szakit a fenti szemlélettel, és a
tényleges haromdimenziés fizikai teret nem
gombszer(i, hanem olyan hengeres latétérnek
tekinti, amelyet egy kétdimenzids fellletre torzi-
tasmentesen lehet vetiteni, méghozza gy, hogy
a sikbeli kép pontjai kdzt ugyanazon 1:1 megfe-
lelés legyen, mint a valdsagban. llyenkor a ha-
romdimenzids térr6l olyan gy(rGalaki kép jon
létre, ahol a gy(irl szélessége megfelel a pano-
ramikus képalkotas horizontjara meréleges laté-
szoégnek, mig a koncentrikus gy(rik valtozo viz-
szintes latdszogetjelentenek egy adott .fliigg6le-
ges’ térszogben (azaz az optikai tengelyre
megéleges térszogben). Ezen leképezési stra-
tégia kovetkeztében az ilyen, un. .sikra vetitett
hengerpalast perspektivat' (angolul .Flat Cylin-
der Perspective, FCP) mutat6 kepekcsak egyet-
len tavolponttal rendelkeznek, mint ahogy azt a
boritélap abraja szemlélteti, amelyen a Buda-
pesti Mliszaki Egyetem kozponti épiilete és Du-
na-parti kérnyezete lathato.

Mivel nem vagyunk hozzészokva, hogy a ben-
ninket korilvevd teljes teret egyszerre lassuk,
az ilyen, polarkoordinatakat hasznalo, gy(rls
képet els6 pillanatra nehezen értelmezziik, mi-
vel a Descartes-i koordinatarendszerben valé
gondolkodashoz szokott perspektiva-érzetiink
kovetkeztében tobb, egy egyenesen elhelyez-
ked6 tavolpontot keresiink, mig ennél csak
egyetlen egy van: a koncentrikus gy(ir(ik kozép-
pontja Tovabbéa, az ilyen képeken egyszerre
jelenik meg a .normédlisnak” tartott, szokvanyos
perspektiva (vagyis amikor a tavolabbi targyak
kisebbnek tlinnek, mint az elél [év6k) s ennek
ellentéte, a.forditott perspektiva Azilyen képen
val6 tajékozédast hamar meg lehet tanulni, pl.
azzal, hogy a gyurtalaku panoramikus képet
kdzéppontja (origdja) koril lassan forgatjuk,
vagy ha fiigg6legesen felfelé, egy sik mennye-
zetre vetitjlk. igy az addig zavaré pszichologiai
hatas megsz(inik, mivel ahhoz mar hozzéa va-
gyunk szokva, hogy felfelé tekintve *orben las-
sunk.

Az emlitett pszichol6giai hatranyt nagy mérték-
ben kompenzélja az a tény, hogy a kozpontelv(i

* OPTOPAL Panoramikus Méréstechnikai Szolgélat,
Budapest
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leképezés pasztazas nélkill olyan 360 fokos pa-
noramikus képet szolgaltat, amelynél, egyetlen
tavolpont léven, képalkotaskor nem Iépnek fel
olyan, csak igen nehezen vagy egyaltalaban
nem ellensulyozhaté torzulasok, mint pl. az Gn.
halszem-optikaké. Ez igen alkalmassa teszi ku-
16nb6z8 mérési feladatok elvégzésére.

Torténeti el6zmények

Az els6, kozpontelv(i leképezést pasztazas nél-
kul lehet6vé tevd optikat 1878-ban Mangin fran-
cia csillagasz szerkesztette. Az azéta eltet
id6szakban tobb tucat megoldas sziletett, meg-
felel6 kompromisszumot keresve a mindenkori
képminéség és a miszaki gyarthatésag, vala-
mint a gazdasdgossag paraméterei kozott, de
nem sok sikerrel, mivel nem talaltdk meg, hogy
mikor és hogyan lehet az elméletileg megkivant
aszférikus feluleteket szférikus feluletekkel ki-
valtani.

Az 1983-ban hazai és szamos kulfoldi orszag-
ban szabadalmat nyert képalkoté optika, ame-
lyetangol nevének roviditésébél (Panoramic An-
nular Lens) PAL-optikanak emlegetnek a szaki-
rodalomban, ugy tlnik, sikeresen oldotta meg
ezeket a problémakat. Kulon érdekessége e
képalkot6 tombnek, hogy az 6tkorulvevé harom-
dimenzios térr6l magaban a témb belsejében

1. abra A fénysugar Utja a kozpontelv(i
leképezést megvaldsité PAL-optikaban

alakul ki egy virtudlis kép, - mint ahogyan ez az
1. abran feltintetett sugarmenetbdl jol kivehe-
t6 -, és igy az ilyen optikdk mélységélessége az
optika feluletétdl a végtelenig gyakorlatilag azo-
nos. Tovabba, a panoramikus kép kialakulasa-
kor talalhaté a tombben, kdzvetlenil az optikai
tengely korul, egy olyan hengeres térfogatrész,
amelynek magéaban a képalkotasban nincs sze-
repe, és igy felhasznalhaté kulénb6z6 egyéb,
masjellegu feladatok megoldaséara Végil, de
nem utols6 sorban a PAL-optika nagy el6nye
mas, kézpontelvi leképezést adé megoldasok-
kal szemben, hogy kénnyen miniatirizalhato; az
eddig elkészult valtozatok kozil a legkisebb at-
mérdje 6 mm.

Panoramikus metrologia

A PAL-optikara tobb, az elmult évek soran kidol-
gozott méréstechnikai eljaras alapul. A legegy-
szerlibb kdzpontelvl leképezést alkalmazo elja-
ras az a modszer, amikor Uregek belsé feluleté-
nek korrézios allapotat optikai uton, pasztazas
nélkil, valés idében figyelik meg. llyenkor a
megfelel6en méretezett PAL-optikat csupan egy
kell§ felbontast CCD kameraval kell 6sszekap-
csolni, hogy a monitoron azonnal lathatéva val-
jék az Ureg belsé fala. Mivel, mint mar emlitettik,
a panoramikus kép a képalkot6 tomb belsejében
keletkezik, az 6sszekapcsolasnak egyetlen kriti-
kus pontjavan csupan, mégpedig a PAL-optika-
ban keletkezett képnek a CCD kamera érzé-
kel6jére valé igen pontos kivetitése. Ebben az
esetben ugyanis a felbonté képességet kizaro-
lag a CCD kamera targetjének felbont6 képes-
sége hatarozza meg. Ezt atechnikattobbek kozt
sikeresen hasznalta a NASA ahhoz, hogy rakeé-
tahajtomivek belsejének korréziés allapotat
vizsgaljak, mint ahogyan a 2. abra mutatja

2. abra Sikravetitett hengerpalast perspektivat
mutaté panoramikus kép egy RL-10
rakétahajtomii belsejének korrézids allapotarol.

Igen érdekes panoramikus méréstechnikai fel-
adat volt annak megallapitasa, hogy miképpen
viselkedik a varrat egy olyan légzsék belsejé-
ben, amelyet az autéban ul6k biztonsaganak
novelésére kivantak felhasznalni. A 3. abra ha-
rom képe jol szemlélteti, hogy kiil6nbdz6 nyo-
masi viszonyok kdzott miképpen alakul a varras
kordli gylir6dések és avarrocérna helyzete. Ez-
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3. abra Egy légzsak bels6 fellletének és varratainak alakulasa nyomasvaltozés hatasara.

zel a képpel kapcsolatban Ismételten fel kell
hivni a figyelmet arra, hogy a PAL-képek nem
keresztmetszetet mutatnak, hanem az (reg
bels6 falanak az optikai tengelyre mer6leges
sikba egy nyujtasi mUvelet segitségével befor-
gatott kepét, mint ahogyan ezt a 4. abra jol
szemlélteti.

4. abra APAL-képek nem keresztmetszetet
mutatnak, hanem az (reg bels6 falanak
az optikai tengelyre meréleges sikba
beforgatott képét.

Radialis metrolégia

A PAL-optikara alapozott profilométer alapjait a
Alabama éallambeli Hunstville egyetemének ku-
tatoival egyuttmiikddve dolgozta ki a szerz6,
melynek Iényege, hogy egy Iézer ki nem tagitott
sugara egy 90 fokos prizman halad keresztil,
amely egy atlatszé tivegkorongra olymoédon van
felszerelve, hogy alézersugar egy elllsé feluletd
forgdtukorrdl avizsgalando ureg belsé feluletére
vetitédik. Az igy létrejové fénynyomvonal -
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amely szabalyos, hengeres ureg vagy cs6 bel-
sejében értelemszerlien kor - a PAL-optika és
egy segédlencse segitségével egy CCD-kamera
targetjére vetit6dik. Mivel a lézersugar koveti az
reg bels6 falanak alakjat, - mint ahogyan azt
az 5. bra szemlélteti, - a Iézemyomvonal képe
ha nem tokéletes hengerrél van szo6, el fog térni
a kortél. Az igy kapott képek kiértékelése kuiilo-
ndsebb nehézség nélkiil lehetséges, csupan a
derékszogli és hengeres koordinatarendszer
egymasba val6 atvaltasat kell megfelel6 médon
figyelembe venni. Ezt a moédszert a NASA-dijjal
ismertékel, és bevezetésre ajanlottak, mint NA-
SA standard eljarast

5. abra A radialis metrolégia mérési elve

Koherens-optikai mérési
eljarasok PAL-optikaval

Mivel a PAL-optika Uregek belsejérél panorami-
kus képet szolgaltat, megnyitja a lehet6séget,
hogy multiplexalas nélkiil 360 fokos hologramo-
kat rogzitsiink, és igy akéar valés id6ben panora-
mikus holografikus interferometriai méréseket
végezzink. Az egyik megoldasnal két egymas-
sal szembenézd, de ugyanazon optikai tenge-
lyen 1évé PAL-optikat hasznalnak, ahol az egyik
az Ureg megvilagitasara szolgal, mig a masik, az
igy megvilagitott tregrél, egy segédoptika segit-
ségével, termoplaszikus holokamerara vetiti a
gy(raalaku képet. A referencianyaldb ebben az
esetben oldalrél és ugyanabbdl az iranybdl ér-
kezik a hologramsikra, mint a targyhullam. Mivel
a termoplasztikus rogzitéanyagon az ureg ho-
logramja rovid id6 alatt rekonstrualhaté moédon
kialakul, minden feltétele megvan a valds ideji
holografikus interferometrianak. A 6. abra egy
terhelés alatt all6 cs6 interferogramjat mutatja.

6. abra Egy terhelés alatt all6 cs6 valosideji
panoramikus interferogramja.

Tovabbi méréstechnikai
lehet6ségek

E néhany példaval kivantuk illusztralni, hogy a
PAL -optika segitségével, kézpontelv(i leképe-
zést alkalmazva, milyen kilonleges méréstech-
nikai probléméakat lehet megoldani, s egyben

arra is utalni kivanunk, hogy a lehet6ségek még
tavolrdl sincsenek kiaknazva. igy pl. ez a mod-

7. abra Forgolapatok kiponfutasmérésének
elve PAL-optikéra alapozva

szer igen alkalmas lehet forg6 lapatok kiegyen-
sulyozottsaganak megallapitasara, mint pl. heli-
kopter-rotorok kiponfutdsanak mérésére. A for-
golapatos rendszereknél ui. a lapatok hosszusa-
ga altalaban azonos, igy helyes kiegyensulyo-
zottsag esetében a lapatvégek ugyanazon ko-
ron futnak. Ha marmost a PAL-optikaval felsze-
relt miszer optikai tengelye egybeesik a forgo
lapatok tengelyével, tgy a gy(rialaki képen az
egy sikon forg6, azaz kiegyensulyozott lapatok
végei egyetlen koron jelennek meg, mint aho-
gyan ezt a 7. dbra szemlélteti (1, 2, 3, 4 sz
lapatok), illetve kiegyensulyozatlansag esetén
kulénbozd korékon (3, 4' sz. lapatok).

933 073 124
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Uj médszer és m(szer mikrokeménységmérésre

Dr. Haskdé Ferenc

Bevezetés

Bevonatok, fellleti rétegek, és finom szovetelemek keménysége csak
kis terheléssel mérhet6, hogy a behatol6 Vickers- gula lenyomatanak
a mélysége, illetve atldja Iényegesen kisebb legyen, mint a bevonat,
vagy a fellleti réteg vastagsaga, illetve a szodvetelem nagysaga

A Vickers-mérés el6nye, mint ismeretes, hogy az anyagok tdbbségénél
a lenyomat atléjanak a négyzete lineéarisan valtozik a terheléssel, ami
azt jelenti, hogy ilyenkor a Vickers keménység fiiggetlen a terheléstél.
Ismert azonban, hogy kis terhelésnél (4-300 mN) a keménység
csokken a terhelés novekedésével. Ennek oka az, hogy a gula
cslicsanal nagyobb az anyag deformécidja, mint a lenyomat széleinél
(1. &bra), kovetkezésképpen a csucsnal a relaxacié is nagyobb. Igen
kis terhelés mellett még jelent6s a rugalmas alakvaltozas az Osszes
alakvaltozashoz képest, ezért a terhelés levételekor (hiszen a lenyomat
atlojanak optikai méréséhez a gulat el kell tavolitani) a lenyomat
méretei kisebbek, mint amilyenek a terheléskor voltak, igy a valodinal
nagyobb keménységet kapunk.

1. abra A Vickers-lenyomat terhelés el6tt és utan
1 - a tényleges, a relaxacié utan mérhet6 lenyomat,
2 - a latszolagos lenyomat kozvetlen a leterhelés utéan,
3 - a terhelés alatt mérhet6 lenyomat

A Vickers-lenyomat atl6janak mérésén alapulé6 mikrokeménységmérés
kivitelezése korilményes, mert a lenyomat alakja csak akkor lesz
kozelit6leg négyzet, ha a minta felllete teljesen sik és homogén,
lehetéleg polirozott.

* NIVELCO Kit.

Az Uj modszer elve

Ha a lenyomat atléja helyett a terheléskor, tehat akkor amikor a
terhel6 er6 és az anyag deforméciéval szembeni ellendllasa egyen-
stlyban van, megmérjik a benyomddas mélységét, az emlitett hibat
kikiiszoboltik.
igy a keménység - amelyet, megkulonboztetésil a szabvanyostdl,
HU-val jeldlnek és értékét N/mm2-ben adjdk meg - az alabbi Gsz-
szefliggéssel szamithato:

HU = F/(26,43 h2), N/mm2
ahol F a benyomé eré N-ban,
cslicsanal mm-ben.
A mikrokeménységmérésnél a lenyomat atléja néhany pm, a mélysége
ennek az egy hetede. Eszerint ahhoz hogy a megfelel6 pontossagot
elérjuk a mélységet +10 nm-nél kisebb hibaval kell mérnink. A
korszer(i elektronika +2 nm pontossagot tesz lehetéve.
A modszer még egy lehet6séget kindl. A terhelés levétele utan
mérhet6, a relaxacié utani benyomasi mélység. A rplaxacié fémeknél
csekély, viszont lakkrétegeknél anndl jelent6sebb. igy e modszerrel
képet nyerhetiink a lakkok rugalmas és képlékeny tulajdonsagairdl.

h a benyomédas mélysége a kip

A mdszer

A Fischerscope H100 mikrokeménységméré miszer (Helmut Fischer
GmbH) blokkséméja a 2. &bran lathaté. A méréfej tartalmazza a
cserélhet6 behatolotestet, a terhelést ado elektromagneses rendszert
és a behatolas mélységét mér6é uthossz-mérét A bedllitott terhelést
a készilék négyzetesen novekvs Iépésekben éri el és minden Iépésben
érzékeli a behatolas mélységét. A terhelés novelését mikroprocesszor
vezérli, a kezdeti és végallapot bedllithat6. igy hat egy keménység-
méréssel egy Un. ,keménység-profilt” kaphatunk, amire a tovabbiakban
adunk gyakorlati példat A mérési adatok kiulénbdz6 médon dolgozhatok
fel. Tablazatosan vagy grafikusan abrazolhat6 a keménység a beha-
tolasi mélység, vagy a behatolasi mélység a terhelés fuggvényében.
Adott terhelés mellett a behatolasi mélység valtozasanak idébeli
kovetésével a lakkok kiszasi hajlaméara lehet kdvetkeztetni.

A behatol6test lehet Vickers-gula, Knoop-gila és goly6. A beallithaté
er6 0,4-1000 +0,02 mN, a terhelés novelése 4-60 |épésben torténhet
min. 0,5 méasodpercenként. A behatolas mélységmérésének pontossaga
+2 nm. Mérhet6 keménység 0,001-999999 N/mm2 Mérési id6 kuszas

esetén 16-3000 s.

2. abra A Fischerscope H100 blokkséméja
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Néhany gyakorlati példa

A 3. 4bran kulénb6z6 vastagsagu TiN-rétegek keménységprofiljat
tintettik fel. A 3.a) abra a keménységet tlnteti fel a terhelés
fuggvényében. Lathatd, hogy a terhelés novekedésével a keménység
csokkenni latszik, mert a terhelés novelésével a behatolasi mélység
nd és ezért az alap acél hatasa egyre jobban érvényesiil. A vastagabb
bevonatnal az alap hatasa természetesen gyengébb. A 3.b) abran a
behatolasi mélységet tuntettik fel a terhelés fuggvényében, feltlintetve
a relaxéaci6 utani allapotot is. A kis terheléseknél az alap acél
relaxéacidja sokkal nagyobb mint a rideg TiN-bevonaté. A rugalmas
alakvaltozas 23 mN felett gyakorlatilag elhanyagolhat6.

3. abra Mikrokeménységmeérés a lagyacélra felvitt TiN-bevonaton
a - keménységvaltozas a terhelés fliggvényében, GWS-acél

A 4. abra 1.45 p.m 6lommal bevont réz keménységét mutatja Léathato,
hogy a terhelés novelésével (a behatolas melységével) egy darabig
a keménység alland6, majd ndvekszik, ahogy az élomnal keményebb
réz hatasa érvényesiini kezd.
A felsorolt példakon kivil még szamos eddig nehezen megoldhat6
mérési feladat teljesithetd, Um. Uvegek, mlanyagok, lakkrétegek ke-
ménységének jol reprodukalhaté mérése. Ezekre a vonatkozé szaki-
rodalomban taldlhatunk részletes adatokat [1-3],

933 075 091
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3.4bra Mikrokeménységmérés a lagyacélra felvitt TiN-bevonaton
b - a behatolas mélysége a terhelés fliggvényében. GWS-acél

4.abra Arézre felvitt, 1,45 fim vastag 6lombevonat
keménységvaltozésa a behatolasi mélység, azaz a terhelés, fliggvényében
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Lézeres portartalom-méro

Az Oldham lézeres mér6egysége a porkon-
centracié folyamatos mérését teszi lehetévé
a szennyez6, illetve a kibocséat6é forras kor-
nyezetében, fixen telepithetd kivitelben. A fény-
visszaverés mérési elv biztositja a porra valo
nagy érzékenyseéget, s folyamatos on-line mé-
rést mikdzben az aramlasban fellelhetd viz-
cseppek, illetve az aramlo kdzeg hé6meérséklete
a mérés pontossagat nem, vagy csak kismér-
tékben befolyasolja A rendszer lehetévé teszi
az adatok tavkozlését - akar a szokasos
telefonkdbelen - frekvencia moduldlt jelatvi-
tellel.

Mérési tartomany: 0...200mg/Nm34
illetve 0... 1200 mg/Nm3,

-25...+55’C hémérsékleten.
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A mérést zavard porbehatolast megakadalyoz-
za a mér6-, illetve érzékeldegység pozitiv
bels6 nyoméasa (fl.L)

OLDHAM multigaz figyel6

Az MX 21 tipust hordozhaté gazérzékel6
készilék 4-féle gaz egyidejli érzékelésére al-
kalmas, igy a szennyezett leveg6ji és/vagy
oxigénhianyos teruleteken dolgozék hatasos
védelmét biztositja A készulék cserélhet§ ér-
zékel6i: 1 robbanasveszélyes-gaz-érzékels;
1 oxigén-, és 2 mérgez6gaz-érzékeld, vagy
egy H.B.-gaz-érzékelo és 3 mérgezogaz-er-
zekel6. A mérgezbgaz-érzékel6 cellak lehet-
nek: ci2, h2, h2s, hci, hcn, nh3, no, no?,
SO2 sth.

16-féle R.B. gaz el6ére beprogramozott adatai

taldlhatok a memoridban, igy a leolvasas az
alsé robbanasi hatar %-aban torténik.

Ha a gazérzékelés az el6re programozott
hatarértékeket tullépi, a készulék lathatdé és
hallhat6 jelzést ad. Az LCD kijelz6 4 kvad-
rénsra osztott, tehat mind a 4 g4z mennyisége
leolvashat6. Konfiguracio:
1. Alapm(szer - funkciok:
R.B. gaz jelzése (% ARH), oxigén jelzése
(%), mérgez6 gaz jelzése (ppm) csator-
nanként.
2. Tovabbfejlesztett miszer:
Mérgezé gaz mérése esetén tobb bizton-
sagi jelzés; Printer csatlakozas
3. Intelligens mdszer:
Soros interfész és szoftver PC-hez: kar-
bantartashoz, informécio let6ltéshez,
adatgy(ijtéshez, kalibraci6hoz, méréshatar-
véltozashoz stb. Odham France S.A. ter-
mék (K.D.)
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A totalreflexios rontgenfluoreszcens o
spektrometriai modszer jellemzéi és analitikai

alkalmazasa

Dr. Zéray Gyula

A mikro- és nyomanalitika, valamint a fellletelemzés relativ Gj modszere
a totalreflexiés rontgenfluoreszcens spektrometria (TR-XRFS). Réntgen
1895-ben tett alapvet6 felfedezését kovetéen Moseley 1913-ban vetette
meg a klasszikus rontgenfluoreszcens spektrometria alapjait, feltarva
az elemek atomszédma és a karakterisztikus hullamhosszisagu su-
garzas kozotti kapcsolatot. A réntgenfluoreszcens technika, mint gyors
elemanalitikai médszer, a kommerszidlis berendezések kifejlesztésenek
koszonhet6en az otvenes évektdl valt népszerlivé. A fluoreszcens jel
keltésére egy Mo- vagy W-anodu rontgencs6b6l szarmazoé sugéarzast
45°-0s beesési szog alatt bocsatottak a szilard minta fellletére,
amelynek 10-100 pm vastagsagu feluleti rétegében keltett fluoreszcens
sugarzas szolgédltatta az analitikai informéaciot A fluoreszcens jel
mérésére kezdetben hullamhosszdiszperziv, majd a hetvenes évekt6l
kezd6d6en energiadiszpreziv detektorrendszereket alkalmaztak.

A rontgenfluoreszcens spektrometria kilondsen el6nyods tulajdonsaga,
hogy id6igényes mintael6készitési, feltarasi mdiveletek nélkil teszi
lehet6vé a szilard minték roncsolasmentes, kvantitativ elemanalitikai
vizsgélatat. Els6dlegesen cement- és keramiaipari, geologiai vagy
kdrnyezetanalitikai mintak vizsgéalatanal alkalmazzék. A koncentracio-
tartomany, amelyen belll az egyes elemek meghatarozhaték, néhany
pg/a-t6l a szazalékos nagysagrendig terjed. Nyomanalitikai alkalmaz-
hatésaganak azonban gatat szab a matrixhatas, amely szisztematikus
hiba kialakulasat eredményezi. Ugyanis a matrix fiziko-kémiai tulaj-
donséagaitél flggben valtozik a primér, gerjeszt6 rontgensugarzas
behatolasi mélysége, a rontgensugarzas-anyag kolcsdnhatds soran
keletkez6 fluoreszcens rontgenfotonok szama, de ugyancsak megval-
tozik a fluoreszcens fotonok mintabdl valé kilépésének a valészinlsége
is. A matrixhatds kompenzalasara a kutatok tobb modszerrel probal-
koztak (pl. kiilsé és bels6 standardok alkalmazasa, szort primersugarzas
intenzitAsmérésén alapuld korrekcié, matrixhigitési eljarasok vagy az
eredmények tisztdn matematikai Gton torténd korrekcidja), de alapvetd,
Uj megoldast a Compton altal 1930-ban felfedezett totalreflexid jelen-
ségén alapulé rontgenfluoreszcens technika, a TR-XRFS kifejlesztése
hozta meg, amelyrél 1971-ben Yoneda és Horiuchi J1] szamolt be.
Médszeriiknél a primer, gerjeszt6 rontgensugarzast suriodé beeséssel
[<0,1 bocsatottak egy polirozott feliletli kvarclapra vékony rétegben
(<1 pm) felvitt mintara (1. abra). Ez a kisérleti elrendezés azzal az
elénnyel jart, hogy a minta vékony rétegben tortént felvitelének
kdszonhetéen a matrixhatasbél adédd problémék elmaradtak, ugyan-
akkor a minta atomjainak gerjesztésében mind a kozvetlenul érkez6,
mind a reflektalt rontgenfotonok is résztvettek.

A TR-XRF mobdszer elve

A réntgensugarak, a lathaté fénysugarzashoz hasonléan, két kilonb6zd
optikai slrlségl kozeg hataran részben megtornek, részben reflek-
talédnak. A fénytorés és a reflexi6 mértékét gyakorlatilag a térésmutatd
(n) determinalja:
n=1-0-1iB

ahol 0 val6s részként a rontgensugar eltéritésének a mértékét, mig
3 imaginarius részként, a rontgensugarzas anyagban torténé gyen-
gllését, elnyelését foglalja magaban. A 6 értéke elsédlegesen a kdzeg
sUrliségétdl, mig a B értéke a kdozeg tdmegabszorpcios koefficiensétdl
fugg. Mindkettd figgvénye azonban a hullamhossznak. Mivel rontgen-
sugarzas esetében a 6 és a B értéke rendkivil kicsi ®)O a
torésmutaté csak alig kisebb egynél. Ami a gyakorlatban azt jelenti,
hogy a leveg6bdl vagy vakuumbdl érkezd réntgensugarak az anyagba
torténd behatolast kovetéen csak nagyon kismértékben tdérnek meg
a fellleti sik felé.

Total reflexié alakul ki, ha a rontgensugarak surl6dé beeséssel, egy,
a SneU-féle torvénybdl kalkulalhatd <pc = VSO kritikus szognél kisebb
szog alatt érkeznek egy hatéarfeliletre. A kritikus szég érteke 10 keV
energidju fotonok eseten mintegy 0,1 A totalreflektalt réntgensugarak
sikfelletli anyagba torténd behatolasa rendkivil csekély mértékd. A
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2. &bran lathatd, hogy kvarchordozd esetén a behatolasi mélység
mintegy 3 nm csupan, azonban a kritikus hatarszéget meghaladé

beesési szoggel étkezd rontgensugarak egyre mélyebben hatolnak
be a fellleti rétegbe. Mivel a 6 értékét elsédlegesen a kdzeg slrlisége

szabja meg, a <pc = v'26 0Osszefliggésbdl kovetkezik, hogy a kritikus
szog értéke anyagonként eltér6. Az egyes anyagokra vonatkozé
minimalis behatolasi mélység kvantumoptikai szamitasokkal hatarozhat6
meg.

1. abra A totélreflexids rontgenfluoreszcens kisérleti berendezés
sematikus felépitése

A TR-XRF spektrométerek felépitése

A primer forrasként alkalmazott réntgencsodvek vonalas fokusszal ren-
delkeznek és nagy precizitasu réssel formazott rontgensugarak vertikalis
divergenciaja <0,01’. A rontgencsoévekbdl érkezd polikromatikus su-
garzas a TR-XRFS esetében nem hasznalhaté, mivel a fékezési
sugarzas a mintan, valamint a mintahordozén valé szérédas utan
nagy hattérsugarzast eredményezne. Legegyszer(ibb megoldasként az
optikai fényltba kvarciivegbdl készilt tikrét helyeznek, amely levagja
a nagyenergiaju fékezési sugarzast Ez a hatas fémfdlia sz(rékkel
még tovabb ndvelhet6. A primér réntgensugarzas spektralis eloszla-
sénak ilyen mddszerrel tortén6é megvaltoztatdsa nyomanalitikai feladatok
megoldasahoz megfeleld, ahol a legf6bb kévetelmény a nagy intenzitas,
mig a sugarzas szogbeli divergeméja és polikromatikus volta csekély
szerepet jatszik. Fellletanalitikai vizsgalatokhoz azonban csak jol
definialt energidji, monokromatikus rontgensugar a megfelel§, amely-
nek el6allithsara a tradicionalis kristaly-monokromatort vagy kis es
nagy s(rliségli anyagok (pl. szén és volfram) egymast kovet6 vé-
konyrétegeibdl kialakitott Gn. .multilayer"-monokromatorokat alkalmaz-
nak. Az el6bbi kivalo felbontoképességgel, de mérsékelt reflektivitassal,
az utébbi pedig rendkivil j6 optikai hatasfokkal, azonban viszonylag
gyenge szelektivitassal jellemezhetd.

A TR-XRF berendezések egyik kulcs eleme - kiléndsen fellletanalitikai
vizsgélatoknal - a minta pozicidjat bedllitd eszkdz. Ezzel torténik
ugyanis a rontgensugarzas beesési szogének a bedllitasa és segit-
ségével a szogszerinti intenzitasprofilok felvétele. A kereskedelmi
késziilékeknél hasznalt 0’-2 surlédd beesési szégtartomanyban 0.005°
bedllitasi pontossag az el6irt érték.

Hasonl6 kulcsszerepet tolt be maga a mintahordozé, mint reflektald
kdzeg. Erre a célra nagy fellleti simasagu kvarc, plexi, széniuveg
vagy bomitrid lapokat hasznalnak [2, 3], A hordozolapokkal szembeni
fébb kovetelmények: magas reflektivitds, kémiailag inert és szennye-
zésekt6l mentes felilet, "kdnny(d tisztithatésag és olcsé ar. Megemli-
tendd, hogy feluletanalitikai vizsgalatoknal (pl. félvezet6 lapkak mingsi-
tése) maga a vizsgalt minta feluleti rétege tolti be a reflektalé kozeg
szerepét
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2.abra AMo-Ka vonalanak megfelel6 hullamshsszdsagu
rontgensugarzés szamitott behatolasi mélységének véltozésa a beesési
szdg flggvényében szilicium-matrix esetén. A kritikus szdg (tpc) értéke:
6 szogperc

A fluoreszcens sugarzas mérésére félvezetd Si(Li) detektort és ehhez
kapcsolt tobbcsatornas analizatort alkalmaznak. A detektort a minta
folott mintegy 1 mm tavolsagra helyezik el, ilymédon biztositva a
fluoreszcens fotonok lehet6 legnagyobb mértékil szégszerinti befogasat.
A detektorok aktiv feliilete 30 illetve 80 mm2 és spektrdlis felbontasuk
135 illetve 150 eV 5.9 keV energidju sugarzas esetén. A detektorok
normdl felhasznalasnal leveg6ben lzemelnek, azonban kis rendszamu
elemek vizsgéalata csak vakuumkamra alkalmazéasaval val6sithaté meg.
llyen vizsgalatok 0.4 pm vastagsagl gyémant-jellegli szénablakkal
ellatott nagytisztasagu germanium detektort igényelnek.

1. tablazat

A TR-XRFS technikaval vizsgélt anyagrendszerek [2—4]

Szilard anyagok

Folyadékok
Szervetlen Szerves
Vizmintak i novényi anyagok
P . szalléporok s
(es6-, iv6-, tenger- és talajolf (levelek, algak, fak,
szennyviz 6 &
yviz) tledékek ) g)./oke“rek, szénapor)
savak femek allati szovetek
szerves old6szerek (tudd, maj, izom)
. aeroszolok . .
olajok P élelmiszerek
. festékpigmentek e P
vizelet . P . (gyumélcsok, rakok,
. . félvezetd lapkak .
Vér, szérum kagylok)

4. abra Nyomelemeket ppb-szint(i koncentrécioban tartalmazé es6viz TR-XRF spektruma
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Alkalmazasi teruletek

A TR-XRF spektrométereket mar szamos anyagrendszer vizsgalatanal
alkalmaztdk nyom-, mikro- vagy fellletanalitikai feladatok megoldasara
(f. tablazat). Folyadékok vizsgalatanal 50-100 pl térfogatd minta
elegend6 a multielemes kvantitativ analitikai kémiai vizsgalat elvég-
zéséhez Kilonbozé eredetli pormintdknal mar 10 pg tdmegl minta
esetén is meghatarozhatok a f6alkotok és példaul festmények mivé-
szettdrténeti azonositdsa egyszerlien elvégezhet6. A rontgensugar
suribd6 beesése miatt azonban ugyelni kell arra, hogy a vizsgalt
porok szemcsemérete az 1| um-t ne haladja meg. Finomszemcas,
monodiszperz pormintdk bemérése szuszpenzi6é forméjaban elénydsen
megoldhatd.

Rendszam

3.abra Vizes oldatok szdrazmaradékaval végzett vizsgalatok soran
kiilonbdz8 gerjesztési médoknal meghatarozott abszolit kimutatési

hatérok (a W-cs6/Ni-sz(irg, 35 keV levagasi hatar; b Mo-cs6/Mo-sz(iré,
20 keV levagasi hatar; ¢ W-cs6/Cu-sz(ir6)

A TR-XRF moddszer pg nagysagrendl, a grafitkemencés atomabszorp-
ciés technikdéhoz hasonlé, abszolit kimutatasi hatarokkal rendelkezik
(3. abra). Az emlitett szekvens moddszerrel szemben azonban oOriasi
elényt jelent a TR-XRF technika multielemes volta, mivel mintegy
1000 s integracios id6 alatt a 11-92 rendszamtartomanyon belili
elemekrdél komplett elemanalitikai informéacié adhato.
Gyors kvantitativ vizsgalatok szempontjabdl alapvet§ jelent6ségd, hogy
a kvantifikdlas a moédszer matrixfuggetlen volta miatt egyszerien,
egyelemes bels6 standard adagolasaval megvalosithatd. A 4. &bra
esbviz szarazmaradékaval felvett spektrumot &brazol, amelynél galli-
umot adagoltak bels6 vonatkoztatoként 25 ng/ml koncentraciéban.
A jelenlegi kutatémunkék els6dlegesen a konnylielemek meghataroz-
hatéségat és az elemek kilonbdz6 kémiai formainak megkilonbéz-
tethetGségét tehet6vé tevd készilékek kifejlesztését célozzak. Az
érdekl6dés kozéppontjgdban all még a laterdlis és mélységi elem-
eloszlasok nagy felbontasu méréstech-
nikgjanak kialakitasa, amelynek keres-
kedelmi készilékekben val6 megijele-
nése még néhany évet varat magara.
933 077 019
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