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PERFECCIONAMIENTOS EN ESPECTROMETROS DE RAYDS X,
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La presente invencién se refisre a unos perfecciona-—
mientos en espectridmetros de rayos X de gran luminosidad, carac-
teristica obtenida merced al empleo de un tubo de irradiasiin
emisor de electrones lentos y a la utilizacidn de una dptica ce

5, rayos X focalizante, de gran apertura,



10,

15,

20,

25,

30,

Los espectrdmetros de emisidn directa de rayos X, ac

tualments utilizados, sirven para el estudio de muestras de
grandes dimensiones, ds algunos mmZ a algunos cmz; an estas
muestras la cara irradiada de una superficis importante cong-
tituye la fuents de los rayos X a espectrografiar,

Estos espactrémetrus son denominados de fluorsscen—
cia si la muestra es sxcitada por fotones y son denominadosg
do emision directa si la muestra es excitada por electrones,

Diferentes modelos de Gptica son empleadns reunidne
dose en dos tipos principales para cada uno de los cuales son
dadas unas definiciones particulares de la apertura angular
a la qua la luminosidad es proporcional y del podser sepzrador.

En el caso de una 6ptica paralela de laminas de

Soller y cristal analizador plano, (figura 1)la abertura angu-j

lar 1 es igual a la relacién de la separacion de las laminas

e a la distancia de la musstra a la salida de las laminas L

y 8l poder ssparador 2 es igual a la relacifn ds la separacién’

de las laminas de Soller a la mitad de la longitud de las ci-

tadas laminas D,

En el caso de una optica convergente~divergente ¥

de un cristal curveo (figura 2) la abertura angular 1 es igunl

« ? » :
a la relacion de la anchura de la ranura g a la distancia ra-

nura~-muestra D y el poder spparador 2 s8s igual a la relacion
de la anchura de la ranura a la distancia cristal-ranura L.

En sstos diferentes aparatos la separacion da las

[ 4 - -
laminas o la anchura de la ranura de entrada contribuysn prin-

cipalmente a definir la luminosidad y el poder separador; He

ohserva que una buena luminosidad trae consigo un mal pownzr

separador e inversamente. En los aparatos utilizados actual-

€
.
l
:
i
i
:
,
1
!
i

i
H
3

mente la absriura angular ssta comprendida entre 6 y 20 minu= |
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fin de que la zona excitada de la muastra cumpla la misidn de

-+-415635

tos de arco y con las dimensiones principales del aparato oue
permiten mantener el angulo caracteristico del poder separador

a 32 aproximadamenta, la luminosidad sigue siendo pequeiia para

potencias de emision usuales y no puade ser aumentada mas gue

por un aumento importante de esta potencia de emisidn,
Selnbrié podido imaginar -imponer una ranura en la ;

traysctoria del haz entre la fuante y la mugstra (figura 3) a

ranura, por si misma., La abartura angular 1 serfa sntonces el
angulo bajo el cual se observa el cristal desde la zona exci-
tada de la musstra, podria alcanzar 202 a 302 sin modificacidn
del poder separador 2, Tal solucidn no pusde ser adoptada ya
que pressnta los inconvenientes importantes de ocasionar una
perdida de energia considerable y de no parmitir mas que un

paralelisma impsrfectgfle los rayos emergentes,

La limitacidn de la superficie de emisidn es reali- .

zada 8n la microsonda electrdnica pero ssta superficle al ser |
reducida a un punto en una musstra inmdvil, el grado maximo ;
de irradiacidn admisible sin peligro para la muestra queda ;
limitado, Esta fijeza de la zona de emision es una de las'ca~[
racteristicas principales del aparato en tanto que en espac-
trometria de rayos X el analisis debe ser sl mas representati-
vo de la muestra global,

La presente invencidn, cuyo esquema de principio

constituyes el objsto de la figura 4, permite remediar loas in-

convenientes presentados, en materia de luminosidad, por los

aparatos usuales; permite resolver el problema al que el mon-—
taje de la figura 3 con diafragma entre la fuente y la muea— I
tra, da una respuesta muy imperfecta, problema al que la tranéi

posicién gimpis de los montajes utilizados sn la microsonds i
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patente francesas de la Entidad solicitante nimeros 7.14?.290

88 iqual a la abertura del cristal analizador o sea 208 a 309%
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' .’
slectronica no da una solucion verdadera,

Fl resultado buscado, un auments importante de la
luminosidad se consigue merced, por una parte, al empleo de
un nuevo tubo de emisidn de slectrones lentos y de elsvado

réndimiento, que constituye el objeto de las solicitudes de

y 7.147,291 del 29 de Diciembre de 1.971, y, por otra parts,
B la utilizacidn de una Gptica que permite, sin desperdicio
de ensrgia, llevar la radiacidn bajo la forma de una capa ca
elasctrones para irradiar una banda estrecha de la muestra, Esﬁ
ta banda estrecha de la muestra, constamentementes renovada pa;
la rotacién del porta-muestra, emite hacia sl sspectrémstro

|
un haz cuya abertura Util 1 en el plano ecuatorial dsl aparato

1]

La comparacidn con la abertura de un colimador de Soller de
un espectrometro usual, o sea 20 minutos de arco, a lo sumo,
permite prever, para un aparato segin la invencidn, una lumi-
nosidad cien veces mas fuerte.

En cuanto al poder separador 2, no es alterado por
sl aumento de la luminosidad, en efecto, en este dispositiveo
no ss ya determinado por la abertura del haz elemental, sino
por el angulo bajo el cual se observa desds sl centro del cris
tal analizador, la anchura de la banda emisora de la muestra,

El espectrdmetro de rayos X, de gran abertura angu-
lar, segﬁn la invencidn, que comprende una fuesnte da radiacion
que irradia una muestra, colocada sobre un porta-muestra, un
cristal analizador curvo que recibe los rayos X asmitidos da 12

muestra, un contador de flujo gasecso &n cuya ranura son f -

calizadog los rayas X, se caractariza porque la fusnte de

» 3 . 4 > L4 L d
emisidn esta constituida por un tubo de gas de emision dirsc—
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ta de electrones, provisto de un catode frio de forma puntual .

0 lipeal y de un anodo en forma de diafragma de abertura pun-—
tual o lineal, siendo elegidas y situadas las formas del ca-
todo y del diafragma que actfa como anodo, una con respacto a
Se la otra, de modo que la zona de la muestra golpeada por una
capa estrecha de electrones tenga la forma de una banda es-
trecha cuyas dimensiones son del orden de 0,5 m/m de ancho y
200 m/m de largo.

Segin las tres formas principales ds realizacidn,
10, |.el tubo emisor do electronss comprende o bien un ;atodo puntual
y un anodo cuya abertura ss una ranura rectilinea, o bien un
cdtodo lineal y un anodo cuya abertura es un orificio circu-
lar de pequefio didmetro, o bien incluso un atodo 1ineal y
un &nodo cuya abertura es una ranura rectilinea.
15, |- En las diversas formas de realizacion, sl haz emiti-
do por cada puntc de la superficie irradiada de la muestra
presenta una abertura de 202 a 302,

En una forma de realizacidn, el espectrometro de
rayos X se caracteriza por unos medios de deflexion de la ca=
20, pa de slectrones agenciados de modo que 8l haz incidente se

acerque lo mas posibls a la normal a la muestra.

Segﬁn las formas de realizacidn preferentes los ci-
tados medios de deflexidn de la capa de elsctrones estan cons<
tituidos por dispositivos electrostaticos o magnéticos.
25, En las diversas formas de realizacidn, el porta-
musstras s accionado por un movimiento de rotacidn, estando
retirada el area irradiada de la zona axial, Prs?erantahenta,

» ’
el porta~muestras tiene la forma de un canalon anular y, a

fin de poder tratar los materiales fuertemente termosensibles,

\

.
30, | le es asnciaga una lamina curva que se sume en el canaldn vy
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una lamina inclinada de borde horizontal, que alisa la super-

ficie del polvec a la entrada de la zona irradiada, siendo lag
citadas l&minas solidarias del armazdn,

En una forma de realizacidn en la que la anchura de
5. la muestra irradiada no debe excedsr 0,2 mm, las absrracicnes
de trayectoria de los electrones son corregidas, colucandasa
un dispositivo focalizador scbre la traysctoria o recorrido
de los electrones, despuds o antes del medio de deflexidn,
el cual esta constituido por un conjunto de placas metaliuas
10, superpusstas y espaciadas, provistas de ranuras de anchuzas
decrecientas a partir de la placa de entrada cuyas dimensioneg
de la ranura son las de la seccidn de la capa de electruonas

incidente, y llevadas a un petencial negativo, glebalmentis

regulable, con respecto al anodo, siendo el potencial de cada
15. | placa regulable con respecto al de las placas anterior y si=- |
guiente, !
Le invencidn serd msjor comprendida con la descrip-
£idn que sigue dada a titulo no limitativo, de diversas formas
de realizacidn ilustradas sn las figuras anexas,
20, | La figura 5, da tres esguemas del tubo de irradia-
cidn de gas, de cdtodo frio, que corresponden a las combina-
ciones siguientes: de un catodo puntual con un anodo ranura
en 5a, de un Satodo lineal con anodo orificic en 5b y de un
catodo lineal c0n72n0d0 ranura en 5c.
25, ’ La figura 6, da una vista despiezada del tube de
catodo puntual y anodo ranura, tal como se esquematizs en la
figura 5a,

El tubo esta constituido por un cuerpo aislarte 1

formado de dos somi-cuencos (1a y 1b), de un material faeil ;

30, | de trabajar sn estado crudo y que adquiere por coccidn o fri—i
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conjunto los dos semi-cuencos del cuerpo aislants y sl catodr,

tado las propiedades dieléctricas necesarias, siendo corrien=
temente utilizadas algunas arcillas naturalaes o el polvo de
aldmina para este trabajado, por un anodo 2 constituido por
un diseo metdlico de tungsteno, eventualments er tantalo o en
niquel, perforadc de una abertura rectangular 3 centrada en el
disco, teniendo esta abertura una anchura de 2 a 3 mm y una
longitud de 10 a 30 mm, y por un catodo 4 circular de un dia-

5 a 6 mm sn aluminio, metal elegido por sus propieda-

metro da b
des de pulverizacidn catddica reducida,

El cuerpo aislante 1 cuya superficie exterior ss ci-
1i{ndrica lleva en cada porcidn extrema una cavidad cilindrica,
una 5 para el alojamiento del anodo 2 y otra 6 para sl aloja—

miento del catodo 4,

El cuerpo aislante comprende un conducteo 7 que tie-—

ne la forma de un tronco de cono cuya base 8 sobre el fondo da
la cavidad 5§ es un rectangulo de idénticas dimensiones y posi-;
cién‘que las de la abertura 3, sstando situado el eje de sjmm-s
tria an la dimensidn mayor del citado rectangulo en el planc 5
de separacién de los dos semi—cuencoé. La bagse 9 del tronco dai
cono sobre sl fondo de la cavidad 6 es un circulo centrado 30—=
bre el eje dsl cuérpo aislante y de didmetro 2 a 3 mm,

£1 cuerpo aislante comprends en el contorno de la
porcién pxtrama que llsva el cétodo, una ranura 10 en la que
sa coloca una brida 11 soporte de montaje, que bloquea en

[y

Por Oltime un anillo de fijacidn 12 mantiene el

anodo 2 en la cavidad gilindrica 5,

La figura 7, da una vista despiezada del tubo con

cdtodo lineal y énodo orificio, tal como se esquematiza en la

figura 5b,
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cavidad 5 es un circulo de igual diametro qus la abertura 3,-o

"E1 tubo ssta constituido de un cusrpo aislante 1°
formado por dos semi-guencos (1a y 1b) ds un material facil
de trabajar en estado crudo y que adquisre por coceidn o fri~

tado las propiedades dieléctricas necesarias, siendo corrien—

temente utilizadas para este trabajado algunas arcillas natu-
rales o el polvo de allmina, por un anodo 2 constituido por un:
disco metdlico en tungsteno, eventualmente en tantalo o en ni-i
quel, horadado de una abertura circular 3 centrada sobre aste
discs, tenisndo ssta abertura un diametro de 2 a 3 mm, y por
un tatodo 4 rectangular de una anchura de 5 a 6 mm, y da lor-
gitud 10 a 30 mm, en aluminio, metal elegido por sus propie=-
dades de pulverizacion catdica reducida.

_ El cuerpo aislante 1 cuya supsrficie exterior es ci-

1i{ndrica lleva en cada porcidn extrama una cavidad cilindrica,

una 5 para el alojamiento del &noda 2 y otra 6 para sl aloja-
misnto del catodo 4,

El cuerpo aislante comprende un conducto 7 gue tions

la forma de un tronco des cono cuya base 8 sobrae el fondo ds la

sea 2 a 3 mm, La base 9 del tronce de cono sobre el fecndo de
la cavidad 6 es un rectangulo de anchura 2 a 3 mm y de longi-
tud 10 a 30 mm, estando situado el eje de simetria en la di~-
mensiﬁn mayor dsl citado recfangulo en el planc de separacidn
de los dos semi--cusncos,

£1 cuerpo aislante, en el contorno de la porcidn

extrema gue lleva el catodo, comprende una ranura 10 en la que

se coloca una brida 11 soporte de montaje, que bloquea en con-

junto los dos semi-cuencos del cuerpo aislante y el catodo,

Por Ultimo un anillo de fijacion 12 mantiene el énnm%
do 2 en la cavidad cilindrica 5. i



Las figuras B8a, 8b y 9 constituyen esquemas de con-
junto del espectrometro y muestran, a titulo de ejemplo, dos
medios utilizados para atenuar los efaectos de sombra en la su-
perficie de la muestra, sfectos importantes en el caso de un
5. |polve no compactado, permitiesndo obtensr estos medios una direg
cidn de irradiacidn normal a la superficie de la muestra. Como
por razones de volumen sl eje del tubo de irradiaciéh debes ser
obligatoriamente difsrente del de la 6ptica, el haz emitido
por el tubo no pusde, desde su arrangus ser perpendicular a la
10, |superficie de la muasstra; para obtener el resultado se dehe co-
rregir la trayectoria de la capa de elesctrones an el espacio
libre tubo-musstras: los medios indicades astan constituidos
ya sea por un sgctor glectrostatico representado en 8a on pers-

pectiva y en Bb en seccion transversal, o bien por intervencid

15, |de un campo magnético ssgﬁn el esquema de la figura 9, En estad

figuras Ba, 8b y 9, se distingue el tubo de irradiacién 1, la |
muestra 2, el cristal curve 3 y la ranura de entrada del con-- f
|

tador 4. :
La figura 10, presenta una vista en planta de la banf
20, |deja o plataforma ﬁorta—muostraa con dos disposiciongs S y 6
do la banda irrsdiada tal que cuando sl portae-musstras esta
animado de un movimiento de rotacidn la citada banda irradiada
no se encuentra jamas en lae zona axial, Es necaesario dar a la
muestra un movimiento de rotzecidn para evitar la alteracidn

25, |de ésta por sobrecalentamisnto, en efecto, el flujo slectroni--

co an los aparatos actualmente utilizados sa reparte en varios

(4 . .
centimetros cuadrades y on los aparatos, realizados seqgln la

. - 7 . S s
invenciodn, este fiujo se oncuentra concentrado sobre 10 mm? l

3a, La figura <1, ropresenta bajo ls Fforma de una vista |

POOR
QUALITY

e

aproximadanente,
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despiezada el porta-muestras utilizado para los materialess
fuertemente termosensibles, y comprands el porta-muestras pro-

piamente dicho 7 quse tiene la Porma de un canalon anular de

eje de revolucion vertical, una lémina curva 8 en forma de ore-

jera de arado y una lamina inclinada 9 de bords horizpntal,

situada por encima de la zona irradiada y ambas sonlidarias del

armazbn, no representado, La orejera de arado lleva a la supsrs

ficie el polvo situado en el fondo del canaldn y la lamina in~
clinada alisa lg superficie de la muestra inmediatamente artes
de que ésta sea alcanzada por la irradiacion.

La figura 12 representa un ssquama de gonjunta cel

espectrémetru, donds se encuentra el tuboc emisor de electronas|

1, la muestra 2, el cristal anaiizador 3 y el cantador 4 en
una forma de realizacidn en la qus una extrema reduccidn de la

banda de muestra irradiada es solicitada, siendo corregidas

las aberraciones de trayectoria de ios electrones. Un dispugi-~!

tivo focalizador 5 dispone en la trayectoria de los electrones
después del medio de deflexién 6, aqui constituido, a tituls
de ejemplo por un electroiman,

La figura 13, rspressnta un dispositivo focalizador
que comprends tres placas 7, 8 y 9 provistas de ranuras de an-
chures decrescientss 10, 11 y 12, sisndo llevadas estas placas
a un potsncial negativo con raespecto al anodo con posibilidad
de regulaci6n global 8 individusl del potencial de las placas.
El haz de electronas 13 sata representadc convergente a tra=-
vés del dispositive sobre tina linea focal gue los rejlajes de
potencial conducen a siiuar sobre la muestra a irradiar.

El funcionamionto dsl aspsctrémstro de rayos X, se-
gﬁn la invenciﬁn, aporta las siguientos vantajass

. Iy " .2 - P -
En una instalacion de laborstorin fija, de potencia

e

t

.
1
i

!

:
.
i
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proporcionada al tubo igual, merced a los medios de focaliza-
cién utilizados por sl tubo,segln la invencidn, con vistas a
realizar para el aparato una gran abertura angular, se obtie-
ne una luminosidad aumentada otro tanto y ellec se traduce por
una eficacia de contec acrescentada ya que todo el haz de exci-
tacidn emitido es dirigido sobre la banda de pequefias dimen-

,
siones a irradiar, Asi pues, al mismo tiempo, un nimero da fo-l
tanes aumentado es contado, lo ques conduce a descender el 11~
mite de deteccidn del aparato, es decir, la menor cantidad
elemental que se pusde medir por este medio, y esto es muy
importante para el analisis de los elementos en estado de tra-
zas, especialmente en geoquimica.

Si en una instalacidén fija se conforma con el limi~
te de deteccidn anterior, se puede con un aparato, segln la in

vanciﬁn, disminuir el tiempo de conteo por muestra, lo que au-

; , . . ¢
menta el ritmo de analisis y se reduce asl el costo,

En 8l caso de un espectrometro portatil, se trata

de reducir sl peso de la instalacidn y utilizando un aparato
realizado segun la invencién se puede disminuir la cantidad
de ensrgia requarica para un mismo resultado y en consacuencial
reducir el peso dal sguipo de forma notable o bien, a igualdad
de peso, obtensr ya sea un me jor 1imite de deteccidn, o bien
un mejor rendimiento técnico de la instalacion, .
8O TR

Descrita suficiontemente la natureleza del invento

2]

L4 . ' s . :
agi conmw la manzra de reallizarlo an la préctlca, debe hacerse i
constar que las dispusicionss anteriorments indicadas son sUs=
ceptibles de modiricaciones de detalle en cuanto no alteren su

principin fund «untal, Vambien se hace constar gus el invento |
i
'
!
!

porresponos a vna solicitud de patents presentada sn Francia
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con el no 72 20594 de 8 de Junio de 1,972, acogiéndose por lo !
tanto a los beneficios que conceden los Convenios Internaciana%
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del referido!
invento y por lo que se solicita una Patente de Invancidn por
20 afios en Espafia, sobre: PERFECCIONAMIENTOS EN ESPECTROMETAUS
DE RAYOS X, caractsrizandose por lo siguiente:

1,~ Perfescclonamientos en aspectrémetrus de rayas
X, que comprendsn una fusnte ds radiacion que irradia una mueg
tra colocada sobre un porta~musstras, un cristal analizador

CUurvo que racibe los rayos X emitidos de la muestra, un conta-

dor de flujo gassoso sobre cuya ranura de entrada son focalizay
dos los rayos X, caracterizados porque la fuante de emision eaj
1

L PR N . . i

td constituida por un tubo de gas de emisidn directa de elerc— |
!

trones, provisto de un catodo frio de forma puntual o lineal

y de un é&nodo en forma de diafragma de abertura puntual o li-—-

neal, sisndo slagidas y situadas las formas del catodo y del

diafragma gue acta como anodo, una con respecto a la otra,
de modo que la zona de la muestra golpeada por una capa estra—.
cha de electrones tengas la forma de una banda estrecha cuyas
dimensiones son dsl orden de 0,5 mm de ancho y 200 mm de lar-
qo.,

2.= Perfeccicnamientos aegin la reivindicacidn 1,
caracterizados porqua 8l tubo emisor de slectronas comprende
un catodo puntual y un &nodo cuya abertura ss una ranura rec-
tilinea.

3,- Parfeccicnamiontos ssgln la reivindicacion 1,
caracterizados porque el tubo emisor de slecirones comprsnde
un catodo linesl vy un anodo cuya abertura es un orificio circ- |

. :
cular de pequeil. diamegtro,

3 . - P s 2 7
4,~ Farfeccionamisntos sequn la veivindicacion 1,
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caracterizados porque el tubo emisor de electrones comprende

- 13 =

un catedo lineal y un anodo cuya absrtura es una ranura recti-
1inea,

.- Perfeccionamientos segin una de las reivindica-
ciones 2 a 4, caracterizados porque el haz emitido por cada
punto de la superficie irradiada de ia mugstra presenta una
abertura de 202 a 308,

6.~ Parfeccionamientos segln una de las reivindica-
ciones 2 a 4, caracterizados porque unos medios de deflexidn
de la capa de electronss estan previstos de modo que el haz
incidente se aproximes lo mas posible a la normal a la musstra.

7.~ Perfeccionamiaentos seqin una de las reivindica-
ciones 1 a 6, caracterizados porque uno ds los mediocs utiliza-
dos para obtesner una incidencia normal de la capa de elsctro-
nes sobre la muestra esta constituido por un dispositivo eleec-
trostatico,

8.~ Perfeccionamientos segin una de las reivindica-
ciones 1 a 6, caractesrizadus porgue uno de los medios utiliza-
dos para obtsner una incidencia normal de la capa de electro-
nes sobre la muestra esta constituido por un dispositivo que
crea un campo magnético,

’ . - . . . 7
9,~ Parfeccionamientos segin la reivindicacion 7 u 8

caracterizados porque el porta-muestras que admite un eje de l
revolucién estd provisto de medios para animarle de un movi- |
1

L] L} ) ’
miento da rotacion en torno a sste eje, estando el area irra-

. v - 4
10,~ Porfeccisnsmisntos segdn la reivindicacion 9

diada retirads des la zana zxial. i
caracterizados porgue 22 porta~-muestrag tiene la Forma de un g
canaldn anulav, al que =5 asocian upa iamina curva, gue S8 5“”%

J
I . .

me en sl canaldn y 4N L awina inclinada de borde horizontal que
]
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alisa la superficie del polvo por encima de la zona irradiada,
siendo dichas ldminas solidarias del armazon fijo,

11.~ Perfeccionamientos seqdn la reivindicacion 6,
caracterizados porqus dichos espactrometros comprenden un dis-
positivo focalizador colocado sobre ei recorrido o trayectoria
de los electrones, después o antes del media-de deflexicon y
gsta constituido por un conjunto de placas metalicas super-
puestas y espaciadas, provistas de ranuras de anchuras descre-
cientes a partir de la placa de sntrada cuyas dimensiones de
la ranura son las ds la seccidn ds la capa de electrones in-
cideﬁte, y llevadas a un potencial negative, globalmente regu-
lable, con respecto al anodo, siendo el potencial de cada pla-
ca regulable con respecto al de las placas anterior y siguien-
te.

12.- Perfeccionamientos en espectrdmetros de rayos
X, tal y como queda sustancialmsnte descrito en la presente
lemoria e ilustrado sn los dibujos adjuntos,

Esta Memoria consta de 14 hojas escritas a maguina

por una sola cara.
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