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Predstavljen je novi pospesevalnik za ione, ki deluje v Mikroanalitskem Centru (MIC) na Institutu "JoZef Stefan" v Ljubljani.
Opisane so tehnike za analizo materialov, ki temeljijo na uporabi ionskih curkov (metode IBA) ter nekateri rezultati, ki smo jih

dobili z njihovo uporabo.
Kljucne besede: ionski pospesevalnik, spektroskopija

The new ion accelerator in operation at Microanalitical Center (MIC) of J. Stefan Institute in Ljubljana is presented. Several lon
Beam Analysis (IBA) methods are introduced and some of the results obtained on the new location are reported.
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1 OPIS POSPESEVALNIKA

Tonski pospesevalnik je zasnovan tako, da omogoca
tvorbo ionskih curkov z energijami do 4MeV/amu iz
najrazli¢nejSih atomov, od vodika (Z=1) pa vse do zlata
(Z=79), s tokovi tja do nekaj 10uA. Gre za izdelek
nizozemske firme HVEE, ki se je uveljavila z izdelo-
vanjem ionskih pospeSevalnikov - tandemov (slika 1).
Za tak tip pospesevalnika je znacilno, da so ionski izvir,
magneti za masno selekcijo ionov ter elektrostatske lece
za fokusiranje loceni od pospesSevalne stopnje ter da sta
vstopni in izstopni terminal pospeSevalne stopnje
ozemljena. Taka konfiguracija omogoca varno delovanje
in preprosto vzdrzevanje vseh komponent pospese-
valnika.

Ione pripravimo v enem od dveh ionskih izvirov. V
radiofrekvencnem  oziroma plazemskem izviru
pripravimo ione vodika in helija z elektromagnetno
razbremenitvijo. Postopek je ucinkovit za pridobivanje
negativnih ionov vodika ter pozitivnih ionov helija. Za
nadaljnje delovanje naprava potrebuje negativne ione,
zato peljemo ione helija Se skozi izmenjalni kanal, v
katerem so pare litija. Elektroni v zunanji lupini Li so
relativno slabo vezani, radi se prilepijo na mimo letece
pozitivne ione in tako spremenijo njihovo nabojno
stanje. Za tvorbo drugih vrst ionov uporabljamo
naprSevalni izvir. Tam izbrano tarco obstreljujemo z ioni
cezija. Izbiti atomi se po prehodu skozi plast cezija, ki se
nabere na povrSini tarCe, oblecejo z elektroni. Za
ionskimi izviri prevzame ione elektrostatska leca, ki jih
fokusira na vhod v 90° odklonski magnet. Ta ione z
izbranim razmerjem med nabojem in maso usmeri proti
pospesevalni stopnji in tako ocisti curek. Pospesevanje
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ionov se dogaja v posodi z nadpritiskom Zveplovega
heksaflourida (SFe), ki poskrbi za izolacijo. Tandetron
pospesi ione v dveh stopnjah; najprej kot negativne v
elektricnem polju, ki vlada med ozemljenim vstopnim
delom ter visokonapetostno elektrodo na sredi
pospesSevalne cevi. V trkih z molekulami duSika, ki
doteka na sredo pospeSevalne cevi, negativni ioni z
relativno veliko verjetnostjo izgubijo nekaj elektronov
(reakcija stripping). Pozitivno nabite ione, ki se pri tem
tvorijo, elektricno polje pospesi Se enkrat proti
ozemljenemu izhodu iz pospeSevalne stopnje. Njihova
konc¢na energija je odvisna od naboja, ki ga nosijo, ter od
pospesevalne napetosti, ki v naSem primeru lahko dosezZe
2 milijona voltov. Tako lahko vodikovi ioni prejmejo
4MeV energije, tezji in bolj nabiti ioni pa ustrezno vec.
Sicer mora biti v pospeSevalni cevi dober vakuum (107
mbar), zato da ioni na svoji poti izgubijo ¢im manj
energije. Pospesevalnik ima le malo gibajocih se delov,
premic¢ni trak iz sistema VDG je zamenjala
RF-sklopitev, s katero preko usmerniSkih diod
prenasamo naboj na terminal za visoko napetost. Po
pospeSevalni stopnji ione fokusiramo s kvadrupolno
elektrostatsko leCo proti preklopnemu magnetu, s
katerim je mogoce izbrano vrsto ionov odkloniti v eno
od petih razli¢nih smeri (+-30°, +-10° ter 0°).

Zasnova pospesevalnika omogoca vpeljavo izbranih
ionov v eno od petih permanentno postavljenih
zarkovnih linij, ki ionski curek oblikujejo in vodijo do
namenskih eksperimentalnih komor. Vzdolz dveh smeri
(+10° in -30°) sta zarkovni liniji ter eksperimentalni
komori Ze dograjeni. Prva je zasnovana tako, da curek
ionov skozi tanko folijo prepusca v zrak, tako da
obstreljevanje tarle poteka pri normalnem tlaku.
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Slika 1: Shematski pogled na ionski pospeSevalnik - tandetron ter Zarkovne linije z razli¢nimi eksperimentalnimi komorami za opravljanje

spektroskopskih meritev z ioni (IBA)

Figure 1: Schematic view of the ion accelerator - tandetron and beamlines, equiped with experimental chamber for the ion beam analysis

methods (IBA)

Eksperimentalna postaja z zunanjim ionskim Zarkom je
pripravna za analizo materialov, ki jih ne moremo
postaviti v vakuum (tekocine, arheoloski vzorci...).
Opremljena je s premi¢no mizo, video nadzorom
poloZaja tarée ter detektorjem za 7arke X. Zarkovna
linija pri +10° je opremljena za obstreljevanje vzorcev v
vakuumu. Eksperimentalna komora je prirejena za
uporabo metode PIXE. Ima sistem za menjavanje
vzorcev v vakuumu ter detektor za fotone. Vakuumski
sistem linije je popolnoma avtomatiziran z doma
izdelanim krmilnikom ter programom v okolju LabView.
Za komoro PIXE stoji druga, prirejena za uporabo IBA
metod RBS in ERDA.

2 TEHNIKE ZA ANALIZO MATERIALOV Z
UPORABO ENERGIJSKO IZBRANIH IONSKIH
CURKOV

Spektroskopske metode z ioni temelje na uporabi
sevanj, ki se vzbudijo pri interakciji ionov z atomi v
vzorcu. Energija, ki jo ioni ob ustavljanju v tarc¢i predajo
atomom, se sprosti z izsevanjem fotonov ter elektronov s
karakteristicnimi energijami!. Za analizo materialov so
pomembne tudi metode, ki izkori§¢ajo disperzijo ionov
pri elastiénem sipanju®3*3%. Pri vecji razpoloZljivi
energiji se dogajajo jedrske reakcije, s katerimi lahko
prav tako razpoznavamo atome, ki so prisotni v tar¢i. V
nadaljevanju bomo za ilustracijo opisali nekaj metod
IBA (Ion Beam Analysis), ki smo jih usposobili v
dosedanjem delu, ter dodali nekaj rezultatov za
ilustracijo.
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2.1 Protonsko vzbujena rentgenska fluorescenca (Pro-

ton Induced X-ray Emission)

Metodo PIXE uporabljamo za merjenje koncentracij
posameznih elementov v vzorcu. Koncentracije
dolod¢imo z merjenjem spektralnih ¢rt v rentgenskem
spektru vzorca. Le-te so posledica obstreljevanja tarce z
MeV-protoni, ki ionizirajo notranje lupine atomov v
tar¢i. Tako nastale vrzeli se zapolnijo z elektroni z vi§je
leZecih lupin. Pri takem prehodu se lahko izseva foton,
ki prevzame razliko energij zacetnega in koncnega,
relaksiranega stanja atoma. NajizrazitejSe karakteristicne
¢rte v rentgenskem spektru atoma so K-Crte, ki ustrezajo
razpadu atoma z vrzeljo v lupini K (1s). Na sliki 2 je
prikazana energija spektralnih ¢rt K in L v odvisnosti od
vrstnega Stevila atoma. Valovno dolzino ¢rte Kq v
odvisnosti od vrstnega Stevila podaja Moseleyeva
enacba:

L @z-n
AK A

a 0

pri ¢emer je 1/Ag=1/121,6nm.

Pri relaksaciji atomov tekmuje s flourescen¢nim
razpadom neradiativni Augerjev razpad, kjer odvecno
energijo odnese elektron, ki zapusti atom. Pri lazjih
elementih (Z<10) je Augerjev prehod mnogo bolj
verjeten kot izsevanje fotona, zato tam metoda PIXE ni
preve¢ ucinkovita. V primeru lupine K prevlada
relaksacija z izsevanjem fotona nad Augerjevim
razpadom Sele za tarCe z vrstnim Stevilom Z>30
(fluorescenc¢ni pridelek je vecji kot 50%). Pridelek
karakteristi¢nih Zarkov je sorazmeren ionizacijskemu
preseku o; ustrezne lupine. Stevilo detektiranih fotonov,
ki nastanejo vzdolz poti Ax protonov v tarci je
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Slika 2: Energija karakteristi¢nih rentgenskih spektralnih ¢rt v
odvisnosti od vrstnega Stevila Z

Figure 2: Energies of the characteristic X-rays as a function of the
atomic number Z
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Zgoraj smo upoStevali absorbcijo fotonov v snovi ter
dejstvo, da se projektil v snovi ustavlja. Zavorna moc¢
S(E)=-dE/dx nam pove, kako hitro protoni izgubljajo
energijo v tar¢i, n, je volumska gostota atomov v tarci. N
je izkoristek detektorja za fotone, AQ njegov prostorski
kot, a in B pa sta kota, ki ju glede na normalo tarce
objemata vpadni snop protonov ter os detektorja. N, je
Stevilo vpadnih protonov, wk energija fotonov in
absorpcijski koeficient za fotone v globini x. Stevilo
detektiranih  karakteristicnih Zarkov K je torej
sorazmerno gostoti atomov n, Vv taréi. Merjenje
intenzitete karakteristicnih ¢rt omogoca dolocanje
koncentracije elementov v vzorcu. Na sliki 3 je
predstavljen PIXE-spekter kovanca pri obstreljevanju z
1,3MeV protoni ter sestava zlitine, ki jo dolo¢imo z
analizo tega spektra.

N

Eq 08
0 g Ev) W, x (cosa/cos B)
K Npilm kIO i( €

10000

70% Cu, 12% Ni, 18% Zn

1000
100
10 rﬂ \
4 11
L T T T 1
0 400 600

pridelek

200
kanal

Slika 3: PIXE-spekter kovanca pri obstreljevanju z 1,3 MeV protoni
Figure 3: PIXE spectrum of a coin after the bombardment by 1.3
MeV protons
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Slika 4: Konfiguracija detektorjev za sipane projektile in odrinjena
jedra pri spektrometriji elasti¢no sipanih delcev

Figure 4: Detector Configuration for scattered projectiles and recoiled
nuclei for the elastic scattering spectrometry

2.2 Rutherfordovo povratno sipanje projektilov (RBS) in
prozno odrinjenih jeder (ERDA)

Obe metodi slonita na fenomenu elasticnega sipanja
ionov na tar¢nih jedrih. Iz meritev energijske in kotne
porazdelitve sipanih projektilov oziroma odrinjenih
tarénih jeder je mogoce dolociti tip in globinsko
koncentracijo sipalcev.

Pri proZnem trku izstrelka z maso m; in hitrostjo v, z
mirujocCo tar¢no kroglico, projektil izgubi nekaj energije
in se odkloni za kot 0 iz vpadne smeri (slika 4). Tar¢no
jedro se odrine v smeri, ki jo dolo¢a kot ¢ med smerjo
njegove hitrosti v, ter vpadno smerjo projektila vy. Iz
predpostavke, da se pri trku ohranjata kineti¢na energija
ter gibalna koli¢ina obeh delcev,

2 2 2
mlv() :mlvl m2V2

+
2 2

m]VO :mlvl +m2V2

sledi naslednja zveza med novo in staro energijo
projektila v odvisnosti od sipalnega kota ter masnega
razmerja €=mo/m;:

=£:(cos9+\/82 —sin® 9)*

K, ..
" E, (+¢)’
_E, _4e cos’
RBS EO (1+€)2

Obcutljivost kinematskega faktorja Kggs na razmerje
m;/m, se veca s sipalnim kotom, obcutljivost Kgrpa pa
pada z veCanjem odrivnega kota ¢. Vzemimo, da tarCa
vsebuje dve vrsti atomov z razliko atomskih mas Am,.
Pri meritvi RBS Zelimo, da bi ta razlika povzrocila ¢im
ve&jo razliko energij sipanih projektilov. Ce vzamemo,
da je m;<m, in vpeljemo kot & = Tt - B, je ocena za
energijsko razliko sipanih ionov
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Am
AE, = E,(4-8")e —~

m,

Metoda RBS je torej najbolj obcutljiva, ko
detektiramo sipane projektile v smeri nazaj. Pri tem se
splaca uporabiti projektile, ki imajo ¢im vecjo maso m,
vendar ne vecjo od sipalcev v tarCi, ki jih Zelimo
opazovati, ker se v tem primeru projektili v smeri nazaj
sploh ne sipajo. Za dolo¢anje obcutljivosti metode
ERDA uporabimo enako merilo. Za odrinjena taréna
jedra z masno razliko Am, se energiji razlikujeta za:

(1_8) Am2

AE, =4E, cos”
o (+e)’ m,

Zato se splaca pri analizi z metodo ERDA detektor
postaviti ¢im bliZze zacetni smeri projektila, tako da je
odrivni kot ¢ ¢im manjsi ter uporabiti projektil s ¢im
manj$o maso m;, vendar vec¢jo od sipalca. Potem, ko
upostevamo, da projektili, prav tako pa odrinjena jedra,
izgubljajo energijo v snovi z interakcijo z elektroni, ki pa
ne spremeni bistveno njihove smeri, ugotovimo, da je
spekter RBS oziroma ERDA sestavljen iz prispevkov
proznih sipanj, ki so se dogajala po vseh plasteh, do
katerih je prodrl projektil. Prispevek vsake plasti je
sorazmeren s koncentracijo sipalcev v plasti. S
prilagajanjem modelskih prispevkov posameznih plasti,
uteZenih s prostim parametrom koncentracije sipalca v
plasti izmerjenim RBS in ERDA spektrom, je mogoce
doloditi porazdelitev gostote sipalcev po globini vzorca.
Pri modeliranju prispevkov posameznih plasti vzamemo
za glavni povzrocitelj sipanja elektrostatsko silo med
vpadlim ionom ter tar¢nim jedrom (Rutherfordov sipalni
presek),

do _0 zz,¢ O
dQ  Here, Esin’ 0/2)0

ki ga pri energijah ionov nad nekaj MeV dopolnjuje
sipanje na jedrski sili, pri energijah pod 1MeV pa
sencenje Coulombskega potenciala jedra zaradi vezanih
elektronov. Pri bolj natanénem modeliranju je treba
poleg energijske locljivosti detektorja in geometrijske
situacije uposStevati tudi popravke zaradi veckratnega
sipanja ionov na poti do detektorja. Medtem, ko je
metoda RBS pripravna za dolocanje koncentracije
srednjih in tezjih elementov, je ERDA ena izmed redkih
metod, s katero je mogocCe dolocati globinsko
koncentracijo lahkih elementov v snovi (vodik).
Zanimivo vzporedno uporabo sta metodi RBS in
ERDA nasli pri problemu regeneracije titanovih katod
pri ionskih ¢rpalkah. V razli¢nih fazah regeneracije smo
analizirali njihovo povr§ino z razli¢nimi tehnikami, med
katerimi je ERDA poskrbela za analizo globinske
koncentracijo vodika, RBS pa za tezje elemente. Na sliki
S sta prikazana izmerjena in modelirana spektra RBS in
ERDA za vzorec titana, ki je bil peskan s steklenimi
kroglicami. Iz obeh spekrov smo dolodili globinsko
koncentracijo elementov v katodi. Metodi omogocata
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Slika 5: Spekter ERDA in RBS titanove katode iz rabljene ionske
¢rpalke po peskanju s steklenimi kroglicami

Figure 5: ERDA and RBS spectrum of titanium cathode from the
used ion pump after the cleaning with a stream of small glass balls

globinsko locljivost pod 10 nm. Globina, do katere lahko
analiziramo, je doloCena z dosegom projektilov v
vzorcu. Spektra iste katode po pranju s fluorovodikovo
kislino sta pokazala, da s tem postopkom odli¢no
odstranimo drobce stekla s povrSine in ucinkovito
regeneriramo katodo.

Zgoraj omenjene metode je mogoce uporabljati za
dolocanje krajevnih porazdelitev elementov v vzorcu. V
pripravi je postavitev Zarkovne linije z jedrsko
mikrosondo, ki bo sprico majhnih dimenzij ionskega
curka (presek 1um?) omogocala analizo koncentracijsko
bolj razprsenih tarc.

3 SKLEP

Brez dvoma lahko ugotovimo, da gre za dokaj$njo
obogatitev raziskovalne opreme, ki bo tudi doma
omogocila temeljne raziskave na podrocju atomske in
molekularne fizike ter bo dobra eksperimentalna osnova
za raz§iritev mednarodnega sodelovanja. Po drugi strani
pa oprema nudi moZnosti za vrsto uporabnih raziskav.
Nastejmo le nekaj podrocij, razen fizike, kjer so
spektroskopske metode z ioni Ze zelo uveljavljene:

- KEMIJA IN TEHNICNA KEMIJA. Analitski
pripomocek za doloCanje sestave snovi ter kemijskih
vezavnih stan]

- MEDICINA. Ob uporabi jedrske mikrosonde kot
analitsko orodje pri Studijah vplivov kemijskih
elementov na procese v organizmih. V javnem
zdravstvu ter na podrocju varstva pri delu, za $tudij
vplivov toksi¢nih elementov na zdravje

- GEOLOGIJA. Za meritve vsebnosti slednih
elementov, ki so pomembni pri razumevanju
geoloskih procesov

- ENERGETIKA. Na podroc¢ju goriv, predvsem za
analize, ki so pomembne s stali§¢a varstva okolja.
Pri Studijah, ki omogocajo bolj natancen vpogled v
gorivne procese
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— MATERIALI Zaradi velike obcutljivosti metod, kot predmetov. Kot orodje, ki omogoca strokovne
zelo primerno orodje za doloCanje sestave odlocitve pred restavratorskimi posegi
materialov. Pri preiskavah zlitin ter Studijah
metalurSkih procesov . . . 4 LITERATURA
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