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PERFECCIONAMIENTOS EN ESPECTROMETROS DE RAYOS X.

entidad francesa, residente en Tour Aquitai—
na, 92 COURBEVOIE, Francia.

La presante invención se refiere a unos perfecciona­
mientos en espectrómetros de rayos X de gran luminosidad, carac­
terística obtenida merced al empleo de un tubo de irradiación 
emisor de electrones lentos y a la utilización da una óptica ct? 

rayos X focalizante, de gran apertura.5.
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5.

Loa espectrómetros de emisión directa de rayos X, ac-
***!

tualmenta utilizados, sirven para el estudio de muestras de } 
grandes dimensiones, de algunos mm^ a algunos cm } en estas 
muestras la cara irradiada de una superficis importante cons­
tituye la fuente de los rayos X a espectrografías

Estos espectrómetros son denominados de fluoreacen-

10.

15.

20.

cia si la muestra es excitada por fotones y son denominados ) 
de emisión directa si la muestra es excitada por electrones.

Diferentes modelos de óptica son empleados reunién­
dose en dos tipos principales para cada uno de los cuales son 
dadas unas definiciones particulares de la apertura angular 
a la que la luminosidad es proporcional y del poder separador.

En el caso de una óptica paralela de láminas de 
Sallar y cristal analizador plano, (figura l)la abertura angu-¡
lar 1 es igual a la relación de la separación de las láminas

„ ie a la distancia de la muestra a la salida de las laminas L  ̂
y el poder separador 2 es igual a la relación de la separación' 
de las láminas de Soller a la mitad de la longitud de las CJ!*- ; 

tadas láminas D.
En el caso de una óptica cónvergente-divergente y . 

da un cristal curvo (figura 2) la abertura angular 1 es igual j 
a la relación de la anchura de la ranura ,e a la distancia ra*** ¡

25.

nura-muestra D y al poder separador 2 as igual a la relación ¡ 
de la anchura de la ranura a la distancia cristal-ranura L. ¡ 

En estos diferentes aparatos la separación da las } 
láminas o la anchura de la ranura de entrada contribuyen prin-j 
cipalmente a definir la luminosidad y el poder separador. He 
observa que una buena luminosidad trae consigo un mal poosr j 

separador e inversamente. En los aparatos utilizados actual- } 
mente la abertura angular está comprendida entre 6 y 20 mir.u-30
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toa de arco y con las dimensiones principales del aparato oue ¡ 
permiten mantener el ángulo característico del poder separador 
a 30 aproximadamente, la luminosidad sigue siendo pequeña para 
potencias de emisión usuales y no puede ser aumentada mas que 
por un aumento importante da esta potencia de emisión.

Se habría podido imaginar imponer una ranura en la ¡
trayectoria del haz entre la fuente y la muestra (figura 3) a ¡!
fin de que la zona excitada de la muestra cumpla la misión de 
ranura, por si misma. La abertura angular 1 sería entonces al 
ángulo bajo el cual se observa el cristal desde la zona exci­
tada de la muestra, podría alcanzar 200 a 30o sin modificación} 
del poder separador 2. Tal solución no puede ser adoptada ya !
que presenta loa inconvenientes importantes de ocasionar una j

)
pérdida de energía considerable y de no permitir mas que un :

¡
paralelismo imperfectas loa rayos emergentes. ¡

La limitación de la superficie de emisión es real i- ! 
zada en la microsonda electrónica pero esta superficie al ser , 
reducida a un punto en una muestra inmóvil, el grado máximo j 
de irradiación admisible sin peligro para la muestra queda 
limitado. Esta fijeza de la zona de emisión es una de las ca-

¡

racterísticas principales del aparato en tanto que en aspee- ¡ 
trometría de rayos X el análisis debe ser al mas representati-' 
vo da la muestra global. j

La presente invención, cuyo esquema da principio j 
constituya el objeto de la figura 4, permite remediar los 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 mués- j 
tra, da una respuesta muy imperfecta, problema al que la trartSj 
posición simple de los montajes utilizados en la microsonda ¡
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electrónica no da una solución verdadera.
El resultado buscado, un aumento importante de la 

luminosidad ae consigue merced, por una parte, al empleo de 
un nuevo tubo da emisión de electrones lentos y da elevado 
rendimiento, que constituye el objeto de las solicitudes de ! 
patente francesas de la Entidad solicitante números 7.147.290 
y 7.147.291 del 29 de Diciembre da 1.971, y, por otra parte, 
a la utilización de una óptica que permite, sin desperdicio 
de energía, llevar la radiación bajo la forma de una capa de 
electrones para irradiar una banda estrecha de la muestra. Es­
ta banda estrecha de la muestra, constamentemente renovada par¡ 
la rotación del porta-muestra, emite hacia el espectrómetro

í
un haz cuya abertura útil 1 en al plano ecuatorial del aparato 
es igual a la abertura del cristal analizador o sea 20R a 3Qa. 
La comparación con la abertura de un colimador de Sollar cíe 
un espectrómetro usual, o sea 20 minutos de arco, a lo sumo, j 
permite prever, para un aparato según la invención, una lumi­

nosidad cien veces mas fuerte.
En cuanto al poder separador 2, no es alterado por 

el aumento de la luminosidad, en efecto, en este dispositivo 
no es ya determinado por la abertura del haz elemental, sino 
por el ángulo bajo el cual se observa desda el centro del cris 
tal analizador, la anchura de la banda emisora de la muestra.

El espectrómetro de rayos X, da gran abertura angu­
lar, según la invención, que comprende una fuente da radiaciór 
que irradia una muestra, colocada sobre un porta-muestra, un 
cristal analizador curvo que recibe los rayos X emitidos da ls 
muestra, un contador de flujo gaseoso en cuya ranura son fo­
calizado; los rayo3 X, sa caracteriza porque la fuente de 
emisión está constituida por un tubo de gas de emisión drrec—
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ta da electrones, provisto de un cátodo frío de forma puntual 
o linaal y de un ánodo en forma de diafragma de abertura pun­
tual o lineal, siendo elegidas y situadas las formas del cá­
todo y del diafragma que actúa como ánodo, una con respecto a 
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 da ancho y 

200 m/m de largo.
Según las tres formas principales de realización,

.el tubo emisor de electrones comprende o bien un cátodo puntual 
y un ánodo cuya abertura es una ranura rectilínea, o bien un 
cátodo lineal y un ánodo cuya abertura es un orificio circu­

lar de pequeño diámetro, o bien incluso un cátodo lineal y 

un ánodo cuya abertura es una ranura rectilínea.
En las diversas formas de realización, el haz emiti­

do por cada punto de la superficie irradiada de la muestra 
presenta una abertura de 20S a 30B.

En una forma de realización, el espectrómetro de 

rayos X se caracteriza por unos medios de deflexión de la ca­
pa de electrones agenciados de modo que el haz incidente se 
acerque lo mas posible a la normal a la muestra.

Según las formas de realización preferentes los ci­
tados medios de deflexión de la capa de electrones están cons­

tituidos por dispositivos electrostáticos o magnéticos.
En las diversas formas de realización, el porta- 

muestras es accionado por un movimiento de rotación, estando 
retirada el área irradiada de la zona axial, Preferentemente, 
el porta-muestras tiene la forma de un canalón anular y, a 

fin de podar tratar los materiales fuertemente termosensibles, 
le es asociada una lámina curva que se sume en el canalón y !
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una lámina inclinada da borde horizontal, que alisa la super­
ficie del polvo a la entrada de la zona irradiada, siendo las 
citadas láminas solidarias del armazón.

En una forma de realización en la que la anchura de 
la muestra irradiada no debe exceder 0,2 mm, las aberraciones 
de trayectoria de los electrones son corregidas, colocándose 
un dispositivo focalizador sobre la trayectoria o recorrido 
de los electrones, después o antes del medio de deflexión, 
el cual está constituido por un conjunto da placas metálicas 
superpuestas y espaciadas, provistas de ranuras de anchuras } 
decrecientes a partir de la placa de entrada cuyas dimensione: 
de la ranura son las de la sección de la capa de electrones 
incidente, y llevadas a un potencial negativo, globaimsnía 
regulable, con respecto al ánodo, siendo el potencial de cada 
placa regulable con respecto al de las placas anterior y si- j 

guíente. ¡
La invención será mejor comprendida con la dascrip-i 

ción que sigue dada a título no limitativo, de diversas forma$ 

de realización ilustradas en las figuras anexas.
La figura 5, da tres esquemas del tubo de irradia­

ción de gas, de cátodo frió, que corresponden a las combina­
ciones siguientes: de un cátodo puntual con un ánodo ranura
en 5a, de un cátodo lineal con ánodo orificio en 5b y da un 

un
cátodo lineal con/ánodo ranura en 5c.

La figura 6, da una vista despiezada del tubo de 
cátodo puntual y ánodo ranura, tal como se esquematiza en la 

figura 5a. ¡
El tubo está constituido por un cuerpo aislante 1

. , tformado de dos ssmi-cuencos (1a y 1b), de un material fácil ¡ 
de trabajar an estado crudo y que adquiere por cocción o fri-j
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tado las propiedades dieléctricas necesarias, siendo corrien­
temente utilizadas algunas arcillas naturales o el polvo de 
alúmina para este trabajado, por un ánodo 2 constituido por 
un disco metálico de tungsteno, eventualmente en tántalo o Bn 
níquel, perforado 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 cátodo 4 circular de un diá­
metro de 5 a 6 mm en aluminio, metal elegido por sus propieda­
des de pulverización catódica reducida.

El cuerpo aislante 1 cuya superficie exterior es ci­

lindrica lleva en cada porción extrema una cavidad cilindrica, 
una 5 para el alojamiento del ánodo 2 y otra 6 para el aloja­

miento del cátodo 4.
El cuerpo aislante comprende un conducto 7 que tie­

ne la forma de un tronco de cono cuya base 8 sobre el fondo de 
la cavidad S es un rectángulo da idénticas dimensiones y posi-¡
ción-qua las de la abertura 3, estando situado el eje de sime-.'

, i
tria en la dimensión mayor del citado rectángulo en el plano < 
de separación de loa dos 3emi—cuencos. La base 9 del tronco dej 
cono sobre el fondo da la cavidad 6 es un círculo centrado so­

bre el eje del cuerpo aislante y de diámetro 2 a 3 mm.
El cuerpo aislante comprende en el contorno de la 

porción extrema que lleva el cátodo, una ranura 10 en la que 
se coloca una brida 11 soporte da montaje, que bloquea en 
conjunto los dos sami-cuencos del cuerpo aislante y el cátodo.

Por último un anillo de fijación 12 mantiene el 

ánodo 2 en la cavidad cilindrica 5, !
La figura 7, da una vÍ3ta despiezada del tubo con [ 

cátodo lineal y ánodo orificio, tal como se esquematiza en la 

figura 5b.30.
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El tubo está constituido de un cuerpo aislante 1 

formado por dos semi-cuencos (la y 1b) de un material fácil 
de trabajar en estado crudo y que adquiere por cocción o fri­
tado las propiedades dieléctricas necesarias, siendo corrien- 

5, temante utilizadas para este trabajado algunas arcillas natu­
rales o el polvo de alúmina, por un ánodo 2 constituido por un 
disco metálico en tungsteno, eventualmente en tántalo o en ni-} 
quel, horadado de una abertura circular 3 centrada sobre esto 
disco, teniendo esta abertura un diámetro de 2 a 3 mm, y por 

10. un cátodo 4 rectangular de una anchura de 5 a 6 mm, y da lon­
gitud 10 a 30 mm, en aluminio, metal elegido por sus propie­
dades de pulverización catódica reducida. ¡

)
El cuerpo aislante 1 cuya superficie exterior es ci-j 

lindrica lleva en cada porción extrema una cavidad cilindrica,!

15.

2.0.

25.

una 5 para el alojamiento del ánodo 2 y otra 6 para el aloja- ¡ 

miento del cátodo 4. }
El cuerpo aislante comprende un conducto 7 que tincaj 

la forma de un tronco de cono cuya base 8 sobra el fondo da la} 
cavidad 5 es un círculo de igual diámetro que la abertura 3, o 
sea 2 a 3 mm. La base 9 del tronco de cono sobra el fondo de 
la cavidad 6 es un rectángulo de anchura 2 a 3 mm y de longi- 
tud 1 0 a  30 mm, estando situado el eje de simetría en la di­
mensión mayor del citado rectángulo en el plano de separación 

de los dos semi-cuencos.
El cuerpo aislante, en el contorno da la porción 

extrema que lleva el cátodo, 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 cátodo. !

Por último un anillo de fijación 12 mantiene el ano-i 

do 2 en la cavidad cilindrica 5. }30
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Las figuras 8a, 8b y 9 constituyan esquemas da con­
junto dal espectrómetro y muestran, a título de ejemplo, dos 

medios utilizados para atenuar los efectos de sombra en la su­
perficie de la muestra, efectos importantes en ai caso de un 
polvo no compactado, permitiendo obtener estos medios una dirac, 
ción de irradiación normal a la superficie de la muestra. Como 
por razones de volumen el eje del tubo de irradiación debe ser 
obligatoriamente diferente dal de la óptica, al haz emitido 
por el tubo no puede, desde su arranque ser perpendicular a la 
superficie de la muestra; para obtener el resultado se debe co­
rregir la trayectoria de la capa de electrones en el espacio 

libre tubo-muestras: ios medios indicados están constituidos 
ya sea por un sector electrostático representado en 8a en pers­
pectiva y en 8b en sección transversal, o bien por intervenciór 
de un campo magnético según el esquema de la figura 9. En estaq 
figuras 8a, 8b y 9, se distingue el tubo de irradiación 1, la i
muestra 2, el cristal curvo j y la ranura de entrada del con- !

[
tador 4. ¡

La figura 10, presenta una vista en planta de la ban-j 
deja o plataforma porta-muestras con dos disposiciones 5 y 6 
do la banda irradiada tai que cuando al porta-muestras está 
animado de un movimiento de rotación la citada banda irradiada 

no se encuentra jamás en la zona axial. Es necesario dar a la 
muestra un movimiento de rotación para evitar la alteración 
de ésta por sobrecalentamiento, en efecto, el flujo electróni­
ca en los aparatos actualmente utilizados se reparte en varios 
centímetros cuadrados y en los aparatos, realizados según la 
invención, este flujo se encuentra concentrado sobro 10 mm2 
aproximadamente„

La figura 11, representa bajo la forma da una vista }

P00R
QUAUTY
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despiezada el porta-muestras utilizado para los materialos 

fuertemente termosensibles, y comprende el porta-muestras pro­
piamente dicho 7 que tiene la forma de un canalón anular de 
eje de revolución vertical, una lámina curva 8 en forma de ore­
jera de arado y una lámina inclinada 9 de borde horizontal,
situada por encima de la zona irradiada y ambas solidarias del 
armazón, no representado. La orejeta de arado lleva a la super­
ficie el polvo situado en al fondo del canalón y la lamina in­
clinada alisa la superficie de la muestra inmediatamente antes 
de que ésta sea alcanzada por la irradiación.

La figura 12 representa un esquema de conjunto d&l ¡ 
espectrómetro, donde se encuentra el tubo emisor de electrones! 
1, la muestra 2, el cristal analizador 3 y el contador 4 en ¡

, t

una forma de realización en la que una extrema reducción da la] 
banda de muestra irradiada e3 solicitada, siendo corregidas j 
las aberraciones de trayectoria de los electrones. Lin disposi-;
tivo focalizador 5 dispone en la trayectoria de los electrones-!
después del medio de deflexión 6, aquí constituido, a titulo j 

de ejemplo por un electroimán. . !
La figura 13, representa un dispositivo focalizador ! 

que comprenda tres placas 7, 8 y 9 provistas de ranuras de an-! 
churas decrecientes 10, 11 y 12, siendo llevadas estas placas ¡ 
a un potsneial negativo con respecto al ánodo con posibil idad ] 
de regulación global a individual del potencial de las placas. } 
El haz de electrones 13 está representado convergente a tra­
vés del dispositivo sobre una línea focal que los reglajes da 
potencial conducen a situar sobra la muestra a irradiar.

El funcionamiento del espectrómetro de rayos X, se­

gún la invención, aporta las siguientos ventajas:
En una instalación de laboratorio fijo, de potencia
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proporcionada al tubo igual, marcad a los medios da focaliza- 
ción utilizados por el tubo,según la invención, con vistas a 

realizar para el aparato una gran abertura angular, se obtie­
ne una luminosidad aumentada otro tanto y ello se traduce por 

una eficacia de conteo acrecentada ya que todo el haz de exci­
tación emitido as dirigido sobre la banda de pequerías dimen­
siones a irradiar. Asi pues, al mismo tiempo, un número da fo­
tones aumentado es contado, lo que conduce a descender el lí­
mite de detección del aparato, es decir, la menor cantidad 

elemental que se puede medir por este medio, y esto e3 muy 
importante para el análisis da los elementos en estado de tra­
zas, especialmente en geoquímica.

Si en una instalación fija se conforma con el lími­
te de detección anterior, se puede con un aparato, según la in 
vención, disminuir al tiempo da conteo por muestra, lo que au­
menta el ritmo de análisis y se reduce así el costo. ¡

En el caso da un espectrómetro portátil, se trata j 
da reducir el peso ae la instalación y utilizando un aparato ! 
realizado según la invención se puede disminuir la cantidad 
da enargia requerida para un mismo resultado y en consecuencia 
reducir el peso dal equipo de forma notable o bien, a igualdad 
de peso, obtener ya sea un mejor límite da detección, o bien 
un mejor rendimiento técnico de la instalación. ¡

N 0 T A

25. Descrita suficientemente la naturaleza del invento 

así como la manara de realizarlo en la práctica, debe hacerse j 
constar qua las disposiciones anteriormente indicadas son sus- 
ceptiblea de modificaciones da detalle en cuanto no alteren suj 
principio fund-...¡untal. También se hace constar que el invento j 
corresponde a una solicitud de patenta presentada en Francia }30.
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con el na 72 20594 de 8 de 3unio de 1.972, acogiéndose por lo i 
tanto a los beneficios que conceden los Convenios Internac^ona— 
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del referido 
invento y por lo que se solicita una Patente de Invención por 
20 años an España, sobre: PERFECCIONAMIENTOS EN ESPECTROMETROS 

0E RAYOS X, caracterizándose por lo siguiente:
1. - Perfeccionamientos en espectrómetros de rayos

X, que comprenden una fuente de radiación que irradia una mués, 
tra colocada sobre un porta-muestras, un cristal analizador 
curvo que reciba los rayos X emitidos de la muestra, un conta­
dor de flujo gaseoso sobre cuya ranura de entrada son focalizap 
dos los rayos X, caracterizados porque la fuente de emisión e?J
tá constituida por un tubo de gas de emisión directa de oler- !!
trones, provisto de un cátodo frió de forma puntual o lineal j 
y da un ánodo en forma de diafragma de abertura puntual o li—  ̂
neal, siendo elegidas y situadas las formas del cátodo y del } 
diafragma que actúa como ánodo, una con respecto a la otra, ' 
da modo que la zona da la muestra golpeada por una capa estrs-j
cha da electrones tenga la forma da una banda estrecha cuyas !

!
dimensiones son del orden da 0,5 mm de ancho y 200 mm da lar­

go.
2. — Perfeccionamientos según la reivindicación 1, 

caracterizados porque si tubo emisor de electrones comprende 
un cátodo puntual y un ánodo cuya abertura es una ranura rec­

tilínea.
3. - Perfeccionamientos según la reivindicación í, 

caracterizados porque el tubo emisor de electrones comprende 
un cátodo lineal y un ánodo cuya abertura as un orificio cir­

cular de peque'!- diámetro.
4. - Perfeccionamientos según la reivindicación 1, j



caracterizados porque el tubo emisor de electrones comprende j 
un cátodo Uneal y un ánodo cuya abertura ea una ranura recti­

línea.
5. — Perfeccionamientos según una de las reivindica­

ciones 2 a 4, caracterizados porque el haz emitido por cada 
punto de la superficie irradiada de la muestra presenta una 

abertura de 200 a 300.
6. - Perfeccionamientos 3egún una de las reivindica­

ciones 2 a 4, caracterizados porque unos medios de deflexión 
de la capa de electrones están previstos de modo que el haz 
incidente se aproxime lo mas posible a la normal a la muestra.

7. - Perfeccionamientos según una de las reivindica­

ciones 1 a 6, caracterizados porque uno da los medios utiliza­
dos para obtener una incidencia normal de la capa de electro­
nes sobre la muestra está constituido por un dispositivo elec­
trostático.

8. - Perfeccionamientos según una de las reivindica- ¡
ciones 1 a 6, caracterizados porque uno de los medios utiliza— }

I
dos para obtener una incidencia normal de la capa de electro­
nes sobre la muestra está constituido por un dispositivo que 
crea un campo magnético.

9. - Perfeccionamientos según la reivindicación 7 u pj

caracterizados porque el porta-muestras que admite un eje de I 
revolución está provisto de medios para animarle de un moví- { 
miento da rotación en torno a este eje, estando el area irra-j 
diada retirada de la zona axial. j

10. - Perfeccionamientos según la reivindicación 9, ;
caracterizados porque al porta-muestras tiene la forma de un ¡

i
canalón anula", al que so asocian una lamina curva, que se su-¡

i
me en el canalón y uno .amina inclinada de borde horizontal qué
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alisa la superficie del polvo por encima da la zona irradiada, 
siendo dichas láminas solidarias dBl armazón fijo.

11. - Perfeccionamientos según la reivindicación 6, 
caracterizados porque dichos espectrómetros comprenden un dis­
positivo focalizador colocado sobre el recorrido o trayectoria 
de los electrones, después o antes del medio ds deflexión y 
está constituido por un conjunto de placas metálicas super­
puestas y espaciadas, provistas de ranuras de anchuras decre­
cientes a partir de la placa de entrada cuyas dimensiones de 
la ranura son las de la sección de la capa de electrones in­
cidente, y llevadas a un potencial negativo, globalmente regu­
lable, con respecto al ánodo, siendo el potencial de cada pla­
ca regulable con respecto al de las placas anterior y siguien­

te.
12. — Perfeccionamientos en espectrómetros de rayos 

X, tal y como queda sustancialmente descrito en la presente 
Memoria e ilustrado en los dibujos adjuntos.

Esta Memoria consta de 14 hojas escritas a máquina 

por una sola cara.
Madrid, ^ ^
SOCIETE NATIONALE OES PET^BtíSD'AQUITAINE.

i. CUNEE ACEB3 Y MBB&Í
p. ayRwaa<b! L  Cw!^ femhtíaa /
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