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Kurzfassung

In den letzten Jahren wurde der entscheidendduEmf’on Metalloproteine auf physiologische
und pathologische Prozesse festgestellt. Durckl@atophorese werden Metalloproteine in ihre
molekularen Eigenschaften im Elektrophorese - Gdgespalten und durch Marker sichtbar
gemacht.

Fir die weitere Untersuchung des stark streuenB&ktrophorese- Gels wurde ein
Rontgenfluoreszenz Scanner entwickelt, wie in diesdeit beschrieben ist. Um die starke
Streuung der primaren Rontgenstrahlungan der kichVatrix zu reduzieren wird ein

Sekundéartarget eingesetzt, dass die anregenddusigdimear polarisiert. Durch einen flexiblen
Aufbau kann das Sekundartarget und die RoOntgenrdiire die vermuteten Elemente im

Elektrophorese-Gel, optimiert werden. Der Scan @eds ist durch geeignete Wahl eines
Kollimators mit der Pixelgréfe von 3mm und 6mm nigigl Je nach gewtinschter Auflésung
kann die Kollimatorgrol3e gewahlt werden. Der Auflkamn auch fur spektrale Rontgenoptiken
eingesetzt werden, die einen Strahldurchmesser JV@Oum aufweisen, da der

Koordinatenschlitten tber eine Positionsgenauigkait 20pum verfugt.

Der zweidimensionalen Rontgenfluoreszenz Scanraers kine Vielzahl von biologische Proben
mit Flussigkeits- und Lufteinschliissen untersuchadser auch andere (technische) Proben von
Interesse. Besonders hervorzuheben ist die sca@éfiee von 120mm x 180mm, wodurch sich
die Anlage von kommerziellen XRF Scannern untersiehe Die Kombination von
computergesteuerten Koordinatentisch und RoOntgerdszenz Anlage ermdglicht einen
vollautomatischen Scan. Wahrend der Messung wiéhdsgy das Spektrum des aktuell
gemessenen Punkts aktualisiert. Bei Besonderhditem jeder Zeit in das Programm
eingegriffen werden und die Schrittweite vergrofxmter verringert werden. Nach dem Scan
werden die Spektren vollautomatisch nach Elememetfialtet und ausgewertet (Intensitat,
Element und Ort). SchlieBlich werden den ausgewarteElementen Positionen im
zweidimensionalen Raum zugeordnet. Die Verteiluag Elemente tber die zweidimensionale
Oberflache kann durch Saulen oder Farbcodes daligeserden. Neben dem qualitativen Scan
kann durch weitere Schritte ein quantitativer Sceealisiert werden, der durch den
Zusammenhang von Intensitat und Konzentration tidre@genphysikalische Grundlagen gegeben
ist.

Die Probe wird auf einer wechselbare PMMA Plattegedimacht. Die Position des
Koordinatentisches kann auch ohne den Computernders werden, was einen schnellen
Wechsel von Proben erlaubt.

Das Spektrometer zeichnet sich durch einen kompaktabilen Aufbau aus und ist auch

StrahlenschutzmaRig sicher ausgelegt. Durch digedeitte Software des XRF Scanners kdnnen
Scans der gleichen Probe Ubereinander gelegt wendérso die zweidimensionale Auflésung

verbessert werden.




1.Einleitung

Beobachtet und in einer wissenschaftlichen Arberfasst wurde die Réntgenstrahlung erstmals
vom deutschen Physiker Wilhelm Conrad Rontgen ihreJd4895. Die Rdntgenstrahlung oder
auch als X-Strahlung bezeichnet, ist ein Teil dé=kteomagnetische Spektrums. Zu dem
elektromagnetischen Spektrum gehdren unter andetmm Radiowelleny-Strahlung oder
sichtbares Licht wie in Abbildung 1 dargestellt iBtas elektromagnetische Spektrum wird in
Wellenlangen oder in Energie eingeteilt. Die Ronggemhlung befindet sich zwischen 100eV
und einigen MeV bzw. im Nano- und Pikometer Bereichm Bereich der
Rontgenfluoreszenzanalyse ist ein Energieintervadi einigen 100eV bis 100keV ausreichend
um chemische Elemente in einer Probe effizient zgigen.

?-.inm
6 q 2 0 2 N -6
100 10 10 10 10 10 10
[ [ |
Radiowellen ; ‘
‘ opt. Welle
] < [
. e | g 5 5
28| s3si 5ose B E e B E% e
£78 33:d P 55 LB 23 TE
ST L £ ER f8p 5o 34
2Bz 5z3s £ &h S £ & 2 AT
800nm _—— 600 nm 400 nm

& - 4=

EDE E :E—z‘r 0

o m 98 g P 8 88 Do
C Do S < T = T B

Abbildung 1: Elektromagnetisches Spektrum (Rothhard, 2011)

Rontgenstrahlung wird zumeist durch die Beschlaumggeines Elektrons und anschliel3endem
Abbremsen durch ein Target erzeugt. Die entstan&émgenstrahlung liegt zwischen 100eV
und 100keV und lasst sich in

» schwache, ( 100 eV bis 1keV)
» klassische ( 1keV bis 100keV)
e und harte ( gro3er 100keV)

Rontgenstrahlung unterteilen.




1.1 Das Bohr'sche Atommodell

In diesem Modell bewegen sich Elektronen in kreisigen Bahnen um einen Atomkern. Im
Atom befinden sich Z Protonen, welche positiv gefagind, und A-Z Neutronen. Z steht in
dieser Beschreibung fir die Ordnungszahl und A die Massenzahl des Elements. Die
Elektronen in der Annahme des Bohr'sche Atommodkiisisen aufgrund der elektrischen
Anziehung und der entgegengesetzten Zentrifugdllirafden Kern. Da es sich hierbei um eine
stéandige gleichmaRige Beschleunigung handelt, migéndig Energie abstrahlt werden. Durch
die Energieabgabe ist das System nicht mehr gessgricund die Elektronen wirden in den Kern
sturzen. Stabile Atome waren nicht maoglich.

Aus diesem Grund wurden die Bor'schen Postulatgemi¢llt, die folgendes Besagen:

* Die Atome liegen in bestimmten Zustanden mit disdmeEnergien EE1,E,,... vor

+ Beim Ubergang von einem solchen stationdren Zustaitdder Energie Ein einen
anderen ZustandcEvird der Energieunterschied in Formen eines Plso@nittiert (&>
Ee) oder absorbiert (i E¢) (Reineker and Schulz, 2007).

Diese Postulate erklaren die Stabilitdt und diedriapektren eines Atoms.

Die kreisformigen Bahnen der Elektronen werden abchalen genannt und sind nach Barkla
mit K, L, M, N,... bezeichnet.

1.2 Rontgenspektren

Bei einem Spektrum wird die Intensitdt | der Stumiyy gegentber der Energie E oder der
Wellenlangei dargestellt. Die Form des Spektrums andert sidnnwdie Energie gegen die
Wellenlange vertauscht wird (siehe Abbildung 3 étibildung 2) die Information bleibt jedoch
dieselbe.
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Es besteht folgender Zusammenhang zwischen Enandi&Vellenlange:

_ h'CO

E=h
V=T

Formel 1
mit
Co=U*A
Formel 2

Die Energie kann in Elektronenvolt [eV] angegebasrden. Dies vereinfacht die Formel und es
gilt:
12,39 _ 1,239

ElkeV] = 21K = 2nm]

Formel 3

I T === =R

h 6,626%103* Js Plancksches Wirkungsquantum
[ 299*10° m/s Lichtgeschwindigkeit

v - st Frequenz

A - m Wellenlange

E - J Energie

Tabelle 1: Bezeichnung der Variablen fir die Formel, Formel 2, Formel 3

Die Intensitat der Strahlung wird in

I[ w ] _ Energie der Strahlung []]
ecm?] ~ Flache[cm?] - Zeit[s]

Formel 4

angegeben.

FUr die Anwendung in der Rontgenfluoreszenzanalysd die Anzahl der Impulse bzw. der
Photonen gemessen. Die Impulse werden in “coumtsqm®nd” (cps) angegeben.

Atomare Stol3prozesse produzieren CharakteristigRbatgenstrahlung, die ein diskretes
Spektrum besitzt. Sie wird Uberlagert von Kontinlisgeer Bremsstrahlung, die durch
Abbremsung, unelastisches Streuen von geladen&h@&eiim Kernfeld, erzeugt werden.




1.3 Wechselwirkung von Elektronen mit Materie

Wird ein Elektron durch eine Spannung beschlewmgt trifft auf ein Atom kommt es zu
Wechselwirkungen. Durch diese Wechselwirkungen karElektronen oder Photonen aus dem
beschossenen Atom emittiert werden. Diese Wechdelngen werden in den nachfolgenden
Kapiteln erlautert.

1.3.1 Die Bremsstrahlung:

Wird ein geladenes Teilchen durch das Coulomb-Faltes Atomkerns von seiner Bahn
abgelenkt, so wird Bremsstrahlung freigesetzt ési@bbildung 4). Beim Ablenken wird dem
Teilchen kinetische Energie entzogen, welche aredddhd in Form von Bremsstrahlung
abgegeben wird.

Die Ablenkung der Teilchen nimmt zu, je leichtes d&ojektil im Vergleich zum Target ist und
je groler die Differenz der Ladung zum Projektil is

Elektronen-
hulle

e (e-U-AE)
e (e-U) F./

° Eyin=AE-Ep

Abbildung 4: Bremsstrahlung(Demtréder, 2009)




Diese Eigenschaften werden in einer Rontgenrohnéitge Als Projektil wird ein Elektron, das
eine geringe Masse und eine hohe Ladung besitriyevelet. Durch ein E- Feld wird das
Elektron beschleunigt und anschlie@end an einengefamit einer hohen Ordnungszahl,
gestreut. Da der Kern eine um wesentliche hoherssklabesitzt, kann jeder Impuls des
wechselwirkenden Elektrons aufgenommen werden.HDergieverlust der Elektronen ist durch
einen Maximalwert beschrankt, der gleich der Ereedps beschleunigten Elektrons ist. Dabel
wird das Elektron durch einen einzigen Stol3 zurts&tnd gebracht.

Die nachfolgende Formel veranschaulicht das Energatungsgesetz wobei'§ die Energie
vor und B, die Energie nach dem Einfluss der Coulomb-Kraft ist

— _ 14 N
EPh =hv = Ekin - Ekin
Formel 5

Energie der beschleunigten Elektroden wird durck dngelegte Hochspannung in der
Rontgenrdhre bestimmit.

V. — 5.
Egin=e€e-U
Formel 6

Die Intensitat der Bremsstrahlung, durch die Stnguweon Elektronen, wurde durch Kulenkampff
und Kramers in einer Formel dargestellt:

1(v) = C(Z* (Wpmgx — V) + bZ?)
Formel 7(Kulenkampff, 1923, Kramers, 1923)

In der Formel 7 sieht man, dass die IntensitatdemOrdnungszahl und der Energie abhéngig ist,
die Variablen C und b sind Konstanten. Um die Gésaemsitat der Bremsstrahlung zu erhalten
wird Gber den gesamten Energiebereich der Brenmdsirg integriert.

Die Gesamtintensitdt der Bremsstrahlung einer Reimtihre lasst sich durch Formel 8
naherungsweise berechnen.

I

jes = Cri-U2-Z

Formel 8

| - W/m? Gesamtintensitat
i - A Rohrenstrom
) - Vv Beschleunigungsspannung
Z 1,2,3... - Ordnungszahl
e 1,6 10" As Ladung
Cb - - Konstanten
C 1,410"% vt Konstante (Wobrauschek)

Tabelle 2: Bezeichnung der Variablen fur Formel 8Formel 7,Formel 6
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1.3.2 Charakteristische Strahlung

Von Interesse in der Rontgenfluoreszenzanalyse JR&tAdie Charakteristische Strahlung, die
durch atomare StoRR3prozesse erzeugt wird. Durcmestel3 wird ausreichend Energie auf ein
Hullenelektron Ubertragen, um die Bindungsenergidilzerschreiten und ein Elektron aus der
Hulle zu schlagen. Dieser Vorgang wird als lonmatibezeichnet und ist in Abbildung 5

dargestellt.

Abbildung 5 : Darstellung des Photoeffekts und dess Folgereaktionen (Krieger and Petzold, 1988)

Werden die Elektronen der inneren Schale durchealsnd Energie ionisiert, so treten
Folgereaktionen auf, die die entstandene Elektrdrimhke fullen. Fur das Schlie3en der Licke
gibt es zwei rivalisierende Prozesse:

* Auger- Effekt
* Fluoreszenz- Effekt

1.3.2.1 Fluoreszenz- Effekt

Bei Kernladungszahlen die groRer als 30 sind, vdiel frei gewordene Elektronen-Liicke
aufgrund ihrer niedrigen energetischen Lage duréh Elektron aus einem hdheren
Energieniveau besetzt. Die dabei freiwerdende E@evgd Uberwiegend in Form eines Photons
abgegeben (siehe Abbildung 6). Diese Strahlung alsdrluoreszenzstrahlung bezeichnet.

11
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Abbildung 6: Schematische Darstellung des Fluoresme- Effekts (Demtréder, 2009)

Die freigeworden Energie vom Ubergang eines Elelgraus der L- auf die K- Schale lasst sich
folgendermal3en berechnen:

EPMyin = Ex — Ey

Formel 9

E™n Bewegungsenergie des Photons
E, Elektronenenergie in der L- Schale
Ex Elektronenenergie in der K- Schale

Tabelle 3: Bezeichnung der Variablen fiir Formel 9
Bei Ubergangen der Elektronen zwischen den Scmalessen die Auswahlregeln erfillt sein
An#0
Al =+1
Aj=0,%1

n 1,2,3... Hauptgquantenzahl
| 1=0,1,2...,n-1 Bahndrehimpulsquantenzahl
J 1,+1/2 Gesamtimpuls

Tabelle 4: Bezeichnung der Variablen
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1.3.2.2 Auger- Effekt
Beim Auger- Effekt (dominiert bei Z < 30) wird dieeigewordene Elektronen-Liicke durch ein

Elektron aus einem hdéheren Energieniveau beseiztd@bei frei werdende Energie wird auf ein
Elektron in der Schale Ubertragen, welches das Asdsn Auger- Elektron verlasst (siehe

Abbildung 7).
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Abbildung 7: Darstellung des Auger-Effekts (Demtrocer, 2009)
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1.4 Wechselwirkung von Strahlung mit Materie

Die im vorigen Kapitel beschriebene Brems- und r@kiristische Strahlung wird als
Rontgenstrahlung bezeichnet. Trifft Rontgenstraplanf ein Material, so kommt es zu weiteren
Wechselwirkungen, die in diesem Kapitel beschrielverden.

1.4.1 Photoeffekt

Kommt es zu einem Stol3 zwischen einem gebundertr&hekind einem Photon, so kann das
Elektron, unter der Bedingung, dass die Photonegengrolier ist als die Bindungsenergie, die
gesamte Energie absorbieren. Abhangig von der feiffe zwischen Photonenenergie und
Elektronenbindungsenergie, kann das Elektron vankdeSchale in eine héhere Schale oder
sogar ins Kontinuum gehoben werden. Diese Elektroverden als Photoelektronen bezeichnet.

EPMyin =ETpin —Ex — W

Formel 10

E'in Energie des einfallenden Teilchens

w Austrittsarbeit
Tabelle 5: Bezeichnung der Variablen fiir Formel 10

Die frei gewordenen Elektronen Platze missen wiadehbesetzt werden. Die Folgereaktionen
sind identisch wie in Kapitel Charakteristischeatung auf Seite 11.
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1.4.2 Elastische Streuung

Wird das Photon an einem Elektron gestreut, welahe&tom gebunden ist, so spricht man von
elastischer bzw. Rayleigh- Streuung. Das Photoer@mediglich seine Richtung, die Energie und
die Phasenlage zwischen einlaufendem und gestrdekearton bleiben gleich. Im Atom werden

die Elektronen lediglich zu einer gedampften Sclgwitg angeregt, es kommt jedoch zu keiner

lonisierung bzw. Streuung.

hv

Abbildung 8: Darstellung der elastischen StreuungNlarosi, 2002)

Der differentielle elastische Streuquerschnittuiipolarisierte Photonen ist gegeben durch:

00,(6,E) 13
00a(0,E) _ > (1+c0s26) - |F(x, 2)?

0Q
Formel 11
sing 1
X =——"~:=
2 A
Formel 12
ro Energie des einfallenden Teilchens
0 Streuwinkel

(Winkel zwischen einfallenden und gestreuter Strahlung

1+ cos?0 Polarisationsfaktor
2 (gibt den Grad der Polarisation der gestreuten Winkel an )
F(x,2) Formfaktor der sich aus der Integration lber die Ladungsverteilung der Z Elektronen ergibt.

Es wird berticksichtigt, dass alle Elektronen im realen Atom zur Streuung beitragen

Tabelle 6: Bezeichnung der Variablen fir Formel 1und Formel 12
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1.4.3 Inelastische Streuung

Anstelle inelastischer Streuung kann auch als iakerte- oder Compton- Streuung bezeichnet
werden. Dieser Prozess bezeichnet die Wechselwgrkuiheinem auf3eren, nur schwach
gebundenen Elektron. Die Energie und der Impulshitegons werden teilweise auf das schwach
gebundene Elektron tbertragen. Ist die Bindungggmeles Elektrons geringer als die
Ubertragene Energie des Photons, so kann das dtieklis Atom verlassen (Compton Elektron).
Das gestreute Photon &ndert dabei seine Richteng Energie und seinen Impuls.

hv

Abbildung 9: Darstellung der inelastischen Streuun@Marosi, 2002)

Die Energie nach dem inelastischen Stol3 des Phtississich folgendermal3en berechnen:

Epp.

13

Epny = Epn,

1+ el (1 —cosO)
Formel 13

Epni Energie desinfallenden Photot
Epnt Energie des gestreuten Phot
Me Masse des Photc

Tabelle 7: Bezeichnung der Variablen fiir Formel 13

Aus Formel 13 ist ersichtlich, dass bei kleinerém@®vinkel des Photons, die Energiednderung
geringer wird, und so auch die Erzeugung von Comfdektronen.
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1.5 Schwéachung der Strahlung

Tritt eine Strahlung durch ein Medium, so entsteWarchselwirkungsprozesse die zu einer
Abnahme der Intensitat fihren. Dies ist in Abbildur® dargestellt. Das Beer Lambert’'sche
Gesetz (siehe Formel 14) beschreibt den Intesgédust von Photonen durch eine
Materialschicht.

Abbildung 10: Intensitatsabnahme, wenn Strahlung dech einen Korper tritt

I(x) =1, e HE)x — Io- e_(uTm)'%
Formel 14
m=p-F-x
Formel 15
Hm/p cnrlg Massenschwéachungskoeffizie
X g Masse der Materialschic
F e’ Flache der Materialschic
0 kg/m® Dichte

Tabelle 8: Bezeichnung der Variablen fir Formel 14ind Formel 15

Der Massenschwachungskoeffizient, pergibt sich auch dem Verhdltnis des linearen
Schwachungs- Koeffizienten p zur DichieDieser Schwachungskoeffizient besteht wiederum
aus dem Beitrag flr den photoelektrischemryg flr den elastischen ung, fir den inelastischen
Streukoeffizienten(Wobrauschek, 2012).
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Der Intensitatsverlust ist abhangig von der Didgs absorbierenden Materials, der chemischen
Zusammensetzung und der Energie der StrahlunglidsEnergie ausreichend um ein Atom zu
ionisieren, so steigt der Massenschwachungskoeftizsprunghaft an. Mit steigender Energie
werden auch die inneren Schalen ionisiert (siehbildbng 11). Diese Spriinge werden als
Absorptionskanten bezeichnet.

4
10 L5 A R 1 e O
M EDGES
« ] LEAD
i z=82 =
L EDGES
102 —
i TCOH
E 1[0] o P e
%
1 —
107 — TINC _———— X
-
102 R MO TN 1) e CON I SR YT e W AP T
1 10 100 1000

ENERGY (keV)
Abbildung 11: Absorptionskanten von Blei (Jenkins eal., 1981)
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2 RoOntgenfluoreszenzanalyse

Die RoOntgenfluoreszenzanalyse (RFA, eng XRF) ist spektroskopisches Verfahren zur
Elementanalyse von unbekannten Proben.

Dieses Verfahren ermdglicht neben dem flexiblen b&uf eine Nachweisgrenze fir

Spurenelemente bis in den pg/g Bereich (3):18ie wird fiir die zerstérungsfreie Untersuchung
von Silizium-Halbleitern oder Stdhlen verwendet.

Die RFA fuhrt bei der Untersuchung von lebendem &msvjedoch zu DNA- und Protein-

Schéaden.

Atome der Probe werden durch ionisierende Strahiumd=mission von Fluoreszenz- Strahlung
angeregt. Diese fir jedes Element eindeutige Stnghlwird mittels wellenlangendispersiven
oder energiedispersiven Methoden gemessen undlefisaid analysiert.

Das Gesetz von Moseley beschreibt den Zusammerderng/ellenlange von charakteristischen
Strahlungen und der Ordnungszahl Z, damit ist tatalte Analyse mdoglich. Da die Intensitat der
charakteristischen Strahlung von der Konzentratlen Probe abhangt ist, ist eine quantitative
Analyse ebenfalls durchfihrbar.

Aufgrund der schlechten Fluoreszenzausbeute undstdeken Absorption leichter Elemente,
eignet sich die RFA besser fur die Elemente miiehéh OrdnungszahlegQ bisgoU).

Fur die energiedispersive Rontgenfluoreszenzanalggden Detektoren verwendet, welche die
Photonenenergie erfassen und diese am Detektoraystgstellen. Als EDRFA Detektoren
werden Silizium —Lithium Detektoren, Germanium Dteen und Silizium —Drift Detektoren,
die im nachfolgenden Kapitel erklart werde, verwatnd

2.1 Instrumentierung

Dieses Kapitel beschéftigt sich mit den technisceméten und ihren Funktionen, die fur die
Methode der EDRFA bendétigt werden.

Fur den einfachsten Aufbau eines EDRFA — Systermnd wine Strahlenquelle (Rontgenrohre,
Radioisotop,...) fir die Anregung der Probe benétiglie angeregte Probe emittiert
Fluoreszenzstrahlung, die durch einen energiedisfar Detektor registriert und anschlie3end
elektronisch verarbeitet wird. Die Rohsignale, veerddurch einen MCA (Multi Channel

Analyzer) nach ihrer Energie sortiert und als Spektam PC dargestellt.

2.1.1 Erzeugung der Rontgenstrahlung.

Fir die Erzeugung von Rontgenstrahlung wird in deeisten Fallen eine Rontgenrdhre
eingesetzt. Die Réntgenrohre besteht aus einemekiakbierten Glaszylinder in dem sich eine
Kathode und eine Anode gegeniberstehen. An derolatlwerden Elektronen durch einen
Wolfram Gluhfaden erzeugt, die anschlieend duinkreWehneltzylinder gebindelt werden.
Durch das E- Feld zwischen Kathode und Anode liegtiden die Elektronen Richtung Anode
beschleunigt. Werden die Elektronen an der Anodglafemst, so kommt es zur Bremsstrahlung
und Charakteristischen Strahlung, wie im KapitelcW&elwirkung von Elektronen mit Materie
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auf Seite 9 beschrieben ist. Damit die Strahluhtrellzu sehr geschwécht wird befindet sich im
Glaszylinder ein 100-300um dickes Beryllium-FensteBeryllium besitzt ausreichend

mechanische Starke um das Vakuum im Zylinder abfreu erhalten und zugleich einen
moglichst geringen Anteil der Roéntgenstrahlung hsosbieren. Durch Elektronenbeschuss,
gestreuter Elektronen, des Berylliumfensters karsn eeodieren und sogar brechen, was
unerwuinscht ist.

—o U P
Vakuum
Kathode B Anode
s ©
-
Uy '}

Fenster '{

Y

Abbildung 12: Schematische Darstellung einer Rontgedhre (Demtrdder, 2009)

Die Hochspannung zwischen Anode und Kathode, wetltdseE-Feld erzeugt, bewegt sich im
keV-Bereich, wobei bei Standardrbhren die Anode Budpotential liegt. Die Energie der
Elektronen berechnet sich aus der Beschleuniguagsasing (in kV) und der Elementarladung
des Elektrons (siehe Formel 16). Die Einheit wird¢keéV angegeben.

Exin=¢-U

Formel 16

Rontgenrdhren besitzen einen Wirkungsgrad von eff@. Fir die Bestimmung des
Wirkungsgrads wird die Leistung der Strahlung dutehdafur bendtigte Energie dividiert.

Der grof3te Teil der Energie wird in Form von Waratgegeben. Um diese Energie abzufihren,
ist eine Kiuhlung fur die Anode notwendig. Fur di@hkung der Anode kann Wasser oder Luft

(Drehanode) verwendet werden. Die Anode selbst myussvarmeleitend und hitzebestandig

sein. Die der Kathode zugewandten Seite ist mit degantlichen Anodenmaterial beschichtet.

Die Anzahl der Elektronen, die auf die Anode treffeverden durch die Geometrie des

Wehneltzylinders und den Kathodenheizstrom, dér isigtA bis mA bewegt, geregelt.

20



2.1.2 Sekundartarget

Um die Anregungsbedingung fur die Proben zu vedyassnd die Analysequalitat zu erhéhen,
werden Sekundartargets verwendet, wie es in AbbgdiB dargestellt ist.

Das Sekundartarget soll so gewahlt werden, dasgemschte Element optimal angeregt wird.
Daher ist es empfehlenswert, dass das Sekundértaide getauscht werden kann um damit alle
moglichen Elemente, die sich in der Probe befirkdimen, anzuregen. Es flhrt zu einer linearen
Polarisierung der priméren Rontgenstrahlung unaielert die Brems- sowie Charakteristische
Strahlung der Rontgenréhre. Damit wird ein niedrigdintergrund erzielt und eine quasi
monochromatische Anregung(Kg Strahlung des Targets) erzeugt.

Abbildung 13: Schematische Darstellung der Versuclaordnung mit Sekundartarget (Cernohlawek, 2005)

2.1.3 Energiedispersive Detektoren

Energiedispersive Detektoren werden aus Halbled&rial hergestellt. lonisierende Strahlung
trifft auf den Detektor und erzeugt dabei Elektmaneen und (“Loch”)- Paare im empfindlichen
Volumen. Ein elektrisches Feld sammelt die Laduiédger und erzeugt ein entsprechendes
Spannungssignal. Dieses Signal ist proportional Aarahl der Ladungstrager und dadurch
proportional zur Strahlungsenergie.

Halbleiter konnen als Leiter oder als Isolatoretrdushtet werden. Ihre Struktur ist kristallin und
die Leitfahigkeit ist von der Temperatur abhan@igi niedrigeren Temperaturen ist die
Leitfahigkeit geringer, wohingegen mit ansteigentiemperatur auch die Leitfahigkeit erhoht.
Bei der Erklarung hilft das Bandermodell, wie ef\lwbildung 14 dargestellt ist, mit Leitung und
Valenzband.
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Abbildung 14: Bandermodell fur Leiter, Halbleiter und Isolator (Kick, 2002)

2.1.3.1 Leiter (a)

Bei Leitern Uberlagern sich beide Bander. Die Etaktn des Valenzbandes befinden sich
ebenfalls im Leitungsband, dies fuhrt zu einerféabiigkeit der Elektronen.

2.1.3.2 Halbleiter (b)

Bei Halbleitern hingegen Uberlappen sich die beiBé&mder. Bei Raumtemperatur ist allein
durch die gegebenen Bedingungen keine Leitungiofggla ein Abstand von ca. 1eV zwischen
beiden Bandern besteht.

2.1.3.3 Isolator (c)

Bei Raumtemperatur betragt der Abstand der BarsdegroRer 3eV. Dieser Abstand kann nicht
mehr Uberbrtckt werden und es ist schwer moglioh keitfahigkeit herzustellen.

2.1.4 Aufbau von Halbleiter- Detektoren

Die Herstellung eines hochreinen Halbleiters igtrseufwendig. Aus diesem Grund werden
Halbleiterkristalle mit anderen Atomen z.B. Li gdti verunreinigt (dotiert), um die
Isolationsfahigkeit des Halbleiters zu verbessebie Dotierung hat die Funktion freie
Ladungstrager an sie zu binden. Dabei gibt es ¥aganten:

2.1.4.1 n-Leiter

Fur die Produktion eines Uberschuss- oder n-Leiteirsl der Silizium Kristall mit einem
Element der funften Hauptgruppe verunreinigt. Dieenkdatome werden als Akzeptoren
bezeichnet. Diese Elemente besitzen um ein Valekizeh mehr als Silizium und erméglichen
dem Elektron sich frei im Kristallgitter zu bewegen

2.1.4.2 p-Leter

Im Vergleich zum n Leiter wird der Silizium- Krigkamit einem Element der dritten
Hauptgruppe, das ein Valenzelektron weniger alzi@mh besitzt, verunreinigt. Im Valenzband
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fehlt ein Elektron und es entsteht ein Loch. Diech&r konnen sich im Atomgitter
.weiterbewegen”, da die fehlenden Bindungs- Elekémo von anderen ersetzt werden kdnnen.
Die Fremdatome werden als Akzeptoren bezeichnet.

Mit Ausnahme des Ge(HP)- Detektors sind Halbleggrkitoren aus Dioden aufgebaut. Dioden
besitzen typischerweise eine Sperrschicht zwisdeam Ubergang von zwei Halbleiterarten.

2.1.4.3 Diep-n Struktur

Fur eine p-n Struktur werden die vorher erwahnteang n- Leiter mit dem gleichen Grundgitter
in Kontakt gebracht. Die unterschiedliche Laduréggtrdichte in den p- und n- Bereichen lasst
die Elektronen aus dem n Teil in den p Teil wanderd die Locher begeben sich in den n-Teil.
Das durch die Ladungswanderung entstandene eldidrigeld, das vom n- zum p- Leiter
gerichtet ist, begrenzt einen weiteren Ladungsassta An der Ubergangsschicht zwischen p-
und n- Leiter stellt sich ein Ladungsgleichgewielnt

Sperrschicht

=) o
m @, @

®° me m° Symbolerkldrung:
°m @ & B = jonisiertes Donatoratom
= = ionisiertes Akzeptoratom
@ = Defektelektron
2 e = Leitungselektron

Abbildung 15: p-n Ubergang mit Polung in Durchlassichtung (1) und in Sperrrichtung (2) (Kiick, 2002)

Um eine groRere Sperrschicht zu erzeugen werden (PdiNitive intrinsic negative diode)
Strukturen verwendet. Bei diesen Strukturen befisttgh zwischen p- und n-Schicht eine dritte
Schicht, die sogenannitgrinsic-(i)- SchichtDiese Schicht ist ein Halbleiter der undotiertustl
daher nur eigenleitend. Die daraus ergebende Méegudg der Sperrschicht fihrt zu einer
héheren Strahlenempfindlichkeit. Wird digrinsic-(i)- Schichtdurch einen schwach dotierten
Halbleiter ersetzt, so handelt es sich um eine FB&Nktur. Diese wird bei SD Detektoren
verwendet
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2.1.4.4 Silizium- Lithium Detektor

Die vorhin erwahnter PIN Struktur findet beim Siim-PIN Detektor Anwendung. Der
Silizium-Kristall, wie in Abbildung 16 dargestellbesitzt einen Querschnitt zwischen 10 und 80
mm?2 und eine Dicke von 3-5mm. In der Sperrrichtwigd eine Spannung von 500- 1000 V
angelegt.

Fur die Kontaktierung der p- und n-Schicht wircheei200 Angstrom dicke Goldschicht

aufgedampft. Um Photonen zu detektieren, muss diestGoldschicht durchdrungen werden,
dabei wird vorwiegend niederenergetische Strahlabgorbiert. Erreichen die Photonen das
sensitive Volumen, so werden Elektronen-Loch-Paareeugt. Die dabei frei gesetzten
werdenden Elektronen kénnen gemessen werden urmh gelskunft Uber die Photonenenergie.
Mit flissigem Stickstoff wird der Detektor auf 7@€kihlt, um den Leck- Strom im Si- Kristall

und das Rauschen des Detektors zu reduzieren.

. !
——l Iﬂ— 0.1 um Si dead layer to "i M dHsmeter

Schottky
Barrier  ————ji
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N-type Si
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| tilf— 3 10 § MM m—
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Abbildung 16: Schematische Darstellung des Sl(Li) Btektors (Jenkins et al., 1991)

2.1.45 Silizum-Drift Detektor

Moderne SD Detektoren bieten den Vorteil, dassglet mehr auf 77K gekihlt werden missen
und mehr Photonen bei gleicher Flache in gleiclest detektieren kbnnen.

Der SDD ist in einer PEN Struktur aufgebaut. Dénme Aufbau (300pum - 450um) Detektor
bietet den Vorteil, dass bereits Spannungen vonolROM Sperrrichtung ausreichen, um den
Detektor zu betreiben. Daher ist eine Aluminium-kktierung ausreichend, die durchléassiger
fur niederenergetische Strahlung ist. Die Kuhlurfglgt Gber ein Peltier-Element.

Um die Leistungsfahigkeit des SD Detektors zugstei, wird die Sperrschicht mit drei
Kontakten seitlich ausgeweitet. Diese Veranderumegnt sich Seitwartsdepilation. Der schwach
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n-dotierte Silizium-Kristall wird mit zwei groRgmund einem kleinen n-Kontakt besttickt, wie
in Abbildung 17 dargestellt. Die negative Spannwigl an den beiden n- Schichten so lange
erhoht, bis sich die beiden Sperrschichten in digteNderiihren.

/

niéht-depletiertes n-Si |

__ it
|

depletiertes n-Si

Abbildung 17: Schematische Darstellung des Prinzipder Seitwartsdepletion (Pahlke, 2004)

Elektronen, die aufgrund von Strahlung entstehaigssan durch ein elektrisches Feld zur Anode
geleitet werden. Aus diesem Grund ist die p-Schiabf der sich die Anode befindet, in Form

von Ringen aufgebaut, wie Abbildung 19 zeigt. denger der Radius der Ringe, desto hdher ist
die negative Spannung am Ring. Dies erzeugt eiktredehes Feld entlang der schwach n-
dotierten Schicht in Richtung des Detektormittektes, wo sich die Anode mit kleiner Kapazitat

befindet. Das entstandene E-Feld wird als Driftteddeichnet (siehe Abbildung 18).

Trifft nun ein Photon auf die leicht n-dotierte &dft in der Mitte, so werden Elektronen erzeugt,
die durch das Driftfeld zur Anode bewegt werden. Uas elektrische Rauschen, erzeugt durch
Kapazitaten und Warme, zu verringern, ist in deodaein Verstarker integriert.

Abbildung 18: Seitliche schematische Darstellung eés SD Detektors mit Driftfeld (Pemmer, 2007)
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Abbildung 19: dreidimensionale Darstellung eines Setektors mit integrierten FET(Eggert, 2004)

2.2 Signalverarbeitung

Das Signal am Detektorausgang wird durch weitelleritée derart verarbeitet, dass schliel3lich
ein Spektrum mit der Anzahl der Photonen und deugehdrigen Energie dargestellt werden
kann. Dabei durchlauft das Signal einige Verarlmgsschritte, wie sie in Abbildung 20
dargestellt sind.

Nach der Verstarkung im Detektor erfolgt neuerlehe Verstarkung aufRerhalb. Dabei wird
durch einen Bandpass (Hoch und Tiefpass) das ,Bignioise Ratio* verbessert. Das Signal
wird weitergeleitet zum Shaper, der das Stufensignein gaul3férmiges Signal umwandelt.

Zwei zeitlich knapp aufeinanderfolgende Pulse kdénhei der weiteren Signalverarbeitung
falsch interpretiert und als Summen-Peak dargésteliden. Um dies zu verhindern, wird nach
dem Eintreffen eines Signals fur eine definiertet Zem Pulse-Pileup- Rejector kein Signal
durchgelassen. Die Zeit, in der kein Signal durtdsgen wird, wird als Totzeit bezeichnet.

AnschlieBend folgt ein Diskriminator, der wie derergtarker das Signal to Noise Ratio
verbessert.

Nun erfolgt die digitale Bearbeitung: Daflr wird sd&ignal durch einen Analog/Digital-
Konverter (ADC) in ein Digitalsignal umgewandelteDMulti- Channel-Analyser (MCA) ordnet
die Signale nach ihrer Gréf3e in unterschiedliched@ Es ergibt sich ein Spektrum, das nach
Kanal-Nummern sortiert ist. Durch Energiekalibrieggu werden den Kandlen Energien
zugeordnet.

Hersteller von energiedispersiven Detektoren bigmrits Einheiten an, in denen die gesamte
Signalverarbeitung integriert ist.
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Im Computer wird das digitale Signal als Spektrumrgestellt. Die X-Achse zeigt die
Kanalnummer und die Y-Achse die Anzahl der deteldie Signale. Durch Energiekalibrierung,
wird jeder Kanal-Nummer ein Energiewert zugeordnet.

Dekonfluenzprogramme reduzieren softwaretechniseh,8ignal to Noise Ratio* und erkennen
Escape-Peaks und andere Detektorartefakte.

. 1 S\

| Detektor Shaper —— D'_Sk”_
minator
- Verstarker
g{ MCA | ADC
1

Abbildung 20: Signalverarbeitungskette einer EDRFAMess- Systems (Eggert, 2004)

2.3 Detektorartefakte

Kommt es zu Wechselwirkungen im Detektor, die niinekt absorbierten Photonen zugeordnet
werden, so spricht man von Detektorartefakten.b®men das Risiko, das Spektrum falsch zu
interpretieren. Haufige Detektorartefakte sind #micape- Peak, der Summen-Peak, und die
Compton-Kante, die in diesem Kapitel genauer erki@rden.

2.3.1 Escape Peak

Tritt der Photoeffekt im sensitiven Volumen des ékdors auf, so werden die Atome des
Detektors angeregt und emittieren Fluoreszenzpleoto wie bereits im Kapitel 1.3.2.1
beschrieben. Diese Photonen werden im Idealfalerieth im Detektor absorbiert. Die Summe
der absorbierten Photonen verhélt sich proportianalEnergie des primaren Photons. Verlasst
jedoch das Fluoreszenzphoton den Detektor, soebtsin Peak, der um die, Energie des
Detektormaterials zur niedrigeren Energie verschabe Bei einem Silizium-Detektor befindet
sich der Escape- Peak 1,74KeV unterhalb des urgjictien Peaks.
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2.3.2 Summen- Peaks

Wenn zwei Signale innerhalb der Breite des Pulsesnken kdnnen sie vom Pulse Pile Rejector
akzeptiert werden und zu einem Signal aufsummierden. Der Summen-Peak entsteht an der
Summenenergie dieser beiden nicht unterschiedehetofen. Haben die beiden Photonen
dieselbe Energie, dann liegt der Summen-Peak belappelten Energie.

2.3.3 Compton Kante

Kommt es zu einer inelastischen Streuung einesdmaigetischen Photons um 180 °, so gelangt
ein Compton- Elektron in den Detektor und gibt abet Energie ab.

28



3 Gelelektrophorese

Die Gelelektrophorese ist eine analytische Methatle, verwendet wird um Molekile z.B.
Proteine zu trennen. in einem elektrischen Feldlare geladene Molektle durch ein Gel, das als
Molekularsieb wirkt, bewegt.

Abhéangig von der Ladung und der GroRe der Moleki@aegen sie sich mit unterschiedlicher
Geschwindigkeit durch die Gel-Matrix. Die Wandergesindigkeit der Molekule ist bei der

Elektrophorese proportional zur Feldstarke zwisctdlen Kathode und der Anode, die sich auf
beiden Seiten des Gels befinden, und der lonentgaQuder Molekiile, wie man in Abbildung 21

sehen kann. Die Geschwindigkeit verringert sichdyei3en Molekllen oder groR3er Viskositat.
Dies fuhrt zu einer Auftrennung abhéngig von dekebphoretischen Mobilitat.

Die Porenweite des Gels hat Auswirkung auf die vemihung nach der MolekilgroRe. So hemmt
eine kleine Porenweite die Wandergeschwindigkeit gomof3en Molekilen. Abhéngig von der
Anwendung werden unterschiedliche Gele verwendetvigd Agarose-Gel (Porengrol3e = 150 -
500 nm) zur Auftrennung von DNA- Fragmenten einggsgahrend Proteine in Polyacrylamid-
Gele (PorengroRe = 3-6nm) aufgetrennt werden. aéoflamid oder auch £sNO besitzt
Elemente, mit niedriger Ordnungszahl.

Fur die Auftrennung von Proteinen werden Verfahsss die SDS Page (sodium dodecyl sulfate
polyacrylamide gel electrophoresis) und der Wesklot verwendet.

Metalloproteine nehmen eine wichtige Rolle sowdahlphysiologischen als auch pathologischen
Prozessen ein und werden ebenfalls mit Gelelektngse aufgetrennt. Metalloproteine
beinhalten ein oder mehrere Metalle. Befinden giidse Proteine mit ihren Metallen im
Elektrophorese Gel, so sollten sie nachweisbar, s@gnn ausreichend Metalle vorhanden
sind.(Rehm and Letzel, 2010)

Minus-Pol e 2 Plus-Pol
Puffer Puffer |

Abbildung 21: Prinzip der Gelelektrophorese (Hubl and Milosavljevic, 2011)
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4 Messaufbau

Um zweidimensionale biologische Proben nach untedichen Elementen im
Millimeterbereich zu scannen, wurde ein Messaufirawickelt, der sich durch seine Flexibilitat
und Automatismus auszeichnet Dabei wurde eine dediffluoreszenz Messanlage mit einem
PC gesteuerten Koordinatentisch kombiniert. In reptefir entwickelten Software werden die
beiden Komponenten aufeinander abgestimmt bedient.

4.1 Rontgenfluoreszenz Messanlage

Fir die Messung von Rontgenfluoreszenz im Gel bghdtan folgende Komponenten

» eine Strahlenquelle

» ein Sekundéartarget mit Kollimator

» einen Detektor

» Signalverarbeitungssoft und Hardware

Dieses Kapitel soll Einblick in die konkrete Abstmang der Komponenten geben.

4.1.1 Strahlenquelle fur die Anregung

Rontgenstrahlung wird durch eine Panalytical Romtgjere in einer Rontgenanlage der Firma
Siemens Model 5300 produziert. Dabei handelt es sm eine wassergekihlte Anlage, die
zeitweise mit einer Leistung von 2,2kW betriebenrdea kann. Bei der Long Fine Focus
Rontgenrohre des Typs PW2276720 von PanalyticaliessAnode mit Silber (AG) beschichtet.
In Abbildung 22 ist dargestellt mit welchem Vermddt die Beschleunigungsspannung zum
Rohrenstrom betrieben werden kann. Tabelle 9 zigggmaximal zuldssigen Betriebsstrome und
Spannungen. Der 2 Kilowatt Bereich wurde nie Ubdetden. Die Rontgenstrahlung verlasst die
Rohre durch ein 200um dickes Beryllium Fenster eimer Lochblende. Die Ag- Réhre strahlt
Brems- und Charakteristische Strahlung aus. Daufigeren Messaufbau ein Sekundartarget
verwendet wird, ist hier die Energie der Charaktesthen Strahlung fur Ag von besonderem
Interesse. Der #-Peak der Charakteristischen Strahlung betragt62Rel und der IR-Peak
betragt 24,94 keV.
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Abbildung 22: Grafische Darstellung der zuléssigetspannung fiir Long Fine Fochus Réntgenrdhren von Paalytical
(Tube, 2007)

Spannung [kV] 15/20|25|30(35|40| 45|50 |55 |60

Strom [mA] 5122|138 |55|55(55|38|33)|40| 37
Tabelle 9: maximal zulassige Strom und Spannungswierder 2,2 kW Ag Réntgenrdhre (Tube, 2007)

4.1.2 Sekundartarget

Die Strahlung der Rontgenréhre trifft auf ein Sedk@marget (siehe Abbildung 13) das 45° zu
dem ROntgenstrahl angeordnet ist. Das Sekundartbegteht aus Molybdan und wird von der
Ag-Rontgenrdhre optimal angeregt, da die K-Kante20&eV liegt. Sie befindet sich unterhalb

der Anregungsenergie der Charakteristischen Singhder Ag-Rontgenrdhre. Da der Strahl nach
dem Austritt vom Sekundartarget die Richtung um 48érandert, entsteht eine

Gesamtumlenkung von 90°, die zu einer Polarisatd®r koh&renteren Streuung fuhrt. Dies
bietet den Vorteil, dass die Streuung auf der Preleiziert wird. Durch die Gesamtbrechung
von 90° wird die Strahlung der RoOntgenrdhre redtizies trifft nur mehr Charakteristische

Strahlung des Sekundartargets auf die Probe.
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Abbildung 23: Strahlengang mit Sekundéartarget

Abbildung 24 : PMMA Block um die Geometrie zwischerDetektor und Probe festzulegen (Pemmer, 2007)

Der Messaufbau, auf dem sich das Sekundartargetdeefbesteht aus reinem Kupfer (siehe
Abbildung 23) und ist mit der Rdntgenanlage veraght. Im Strahlengang wurde ein
Polymethylmethacrylat [PMMA] Rohrchen mit einem émadurchmesser von 5 mm eingesetzt.
Der Grund dafur ist, dass PMMA eine geringe Ordjszahl(Z ~ 6) besitzt und daher bei einer
Anregung kaum Photonen emittiert. Am Ende des &inglanges befindet sich ein
dreieckformiger PMMA Block (siehe Abbildung 24) dden Winkel zwischen Strahlengang,
Probe und emittierten Photonen festlegt.

4.1.3 Detektor zum Erfassen der Rontgenfluoreszenz

Unter 45° zu der Probe befindet sich ein rgedispersiver SD Detektor, der durch einen
verstellbaren Arm gehalten wird. Der Arm ist anr deontgenrohre angebracht, damit
ausreichend Platz zur Positionierung der Probek({eiphorese-Gel) gegeben ist.
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Abbildung 25: verstellbarer Detektorarm

Abbildung 26: Rontgenrdhre, Sekundartarget und Det&tor

Fur die Anwendung wurden folgende SD Detektorergiet:

* SD Detektor der Firma Amptek mit dem Modellnamep&SDD XR-100SDD X
Detektorflache: 25 mfh Kristalldicke : 500 pm

» SD Detektor der Firma Ketek mit dem ModellnamenA®X
Detektorflache: 5 mA{ Kristalldicke : 300 pm
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4.1.4 Signalverarbeitung

Das Signal des Detektors wird durch ein geschirdedsel an den AFT Research Amplifier der
Firma Canberra weitergeleitet, wie in Abbildungdafgestellt ist. Diese Komponente kann das

Signal des Detektors verstarken, Filtern und Shajpe Shaping Time wurde auf 0,5 Sekunden
eingestellt.

Abbildung 27: AFT Amplifier der Firma Canberra Mode 11:2025

Das analoge Signal wird zum Multi Channel Analy@d@€A 8000A) der Fima Amptek
weitergeleitet (siehe Abbildung 28), wo die Signaligitalisiert werden und je nach ihrer

Signalgréf3e in unterschiedliche Kanale sortiertdear Durch die serielle Schnittstelle kann
man die Daten des MCA auslesen.

Pocket MCA

Abbildung 28: MCA 8000A der Firma Amptek
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4.2 Koordinatentisch

Dieses Kapitel beschreibt, wie die Probe durch demputergesteuerten Koordinatentisch
bewegt werden kann.

4.2.1 Manueller Koordinatentisch

Koordinatentische erlauben es, Objekte auf eineeidiwmensionalen Ebene zu verschieben.
Dabei wird ein Schlitten durch eine Gewindespiretglang einer Filhrungsbahn bewegt.

Fur die Vermessung der fir die Arbeit relevanteobBrwurde der Koordinatentisch der Firma
Dema mit einer Verstellbreite von X =110mm und Y65mm verwendet. In Tabelle 10 sind die
Parameter des Koordinatenschlittens dargestellicibModifikationen an den Gewindestangen
konnte die Verstellbreite um 10 mm an beiden Achsergrof3ert werden. Somit kdnnen
Oberflachen mit einer GréRe bis zu 120mm x 180meinem Messduchlauf gescannt werden.

Durch Schrauben an der Seite der Schlitten wurde 8piel zwischen Schlitten und

Fuhrungsbahn so eingestellt, dass sich der Schimte mehr in die gewlnschte Achse bewegt.
Zudem wurden die Kurbeln, fir die Manuelle Bediemuabgenommen und so der Totwinkel,
der der bei wechselder Richtung entsteht, auf am#éh0° gebracht. Der Vorschub pro
Umdrehung ist 2mm.

Abbildung 29 : Koordinatentisch der Firma Dema (Tedwnik, 2012)

Parallelitdt des Arbeitstisches 100:0,0254mm
Verstellbreite X- Achse 110mm
Verstellbreite Y- Achse 165mm
Abweichung: 0,02mm
Nettogewicht: 16 kg

MaRe LxBxH 40 x 26 x12 cm

Tabelle 10: Parameter des Koordinatentisches der fha Dema (Kreuztisch, 2007)
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4.2.2 Antrieb durch Schrittmotoren

Fur eine vollautomatische Messung wurden Schritbnest des Typs PD2-O41 der Firma
Nanotech gewanhlt (siehe Abbildung 30). Diese Sthatoren sind bereits mit einem Controller

bestlckt und kdnnen mit einem Bus- System angesprowerden. Da die Proben das Gewicht
von 50g nicht Uberschreitet, ist ein Schrittmotoit miner Eingangsleistung von 30Watt

ausreichend. Fur die Steuerung sind neben den RB48%5ystem auch sechs Digitaleingange
und ein Analogeingang versehen. Fir die Statusgazend drei Open-Kollektor Ausgange

vorhanden. Weitere Informationen befinden sich irapiel 4.2.5. In Tabelle 11 sind die

Parameter des Schrittmotors dargestellt.

Abbildung 30: Nanotech Schrittmotor / Typ PD2-041

Betriebsspannung DC12 bis 24 V max.

Phasenstrom 2,34A

Schnittstelle RS485 oder CANopen

Betriebsart Takt- Richtung, Position, Drehzahl,
Flagposition, Analog, Joystick

Taktfrequenz: bis zu 1 MHz bei 1/64

Eingdnge 6 Digitaleingdange, 1 Analogeingang

Ausgidnge 3 Open-Kollektor

Programmiersprache C++,C', Java, LabView

Tabelle 11: Parameter des Schrittmotors Typs PD2-Q4(Nanotech, 2010)
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4.2.3 Stromversorgung fir den Schrittmotor

Um eine ausreichende Stromversorgung und eine &ot@st Spannungsversorgung zu
gewadhrleisten, wurde das Schaltnetzteil NTS-24Vask Nanotech (siehe Abbildung 31 )

gewahlt. Dieses Netzteil liefert bis zu 5 A beiegilusgangspannung von 24 V(vgl. Tabelle 12).
Somit kdnnen bis zu drei Schrittmotoren des Typ<24#12118L1804 versorgt werden. Um

kleinere Spannungsschwankungen zu dampfen wiréleiktrolytkondensator mit 47uF parallel

zu den Ausgangsklemmen geschaltet.

Abbildung 31: Schaltnetzteil mit des Typs NTS-24V-A der Firma Nanotech (Nanotech, 2011)

Output Voltage 24V
Output Current Range 0-5A
Output Rated Power 120W
Imput Voltage 230V
Imput Current 40A
Efficiency 80%

Tabelle 12: Parameter des Schaltnetzteils NTS-24VA§Nanotech, 2011)
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4.2.4 1/0O Schnittstellen fir den Schrittmotor

Fur die Spannungsversorgung der Endschalter, deieBschalter und der Status-LEDs wurde
eine Platine gefertigt. Die Aufgabe dieser Platiigt, die Eingangsspannung fur die
Schrittmotoren zu glatten und durch einen Spanmegis eine Versorgung der Taster und der
LEDs von 5 Volt zu garantieren. Um maximale Sicleérlzu gewahrleisten, wurden Offner als
Taster und Endschalter gewahlt. Kommt es zu einaabekoruch, so wird der Messvorgang
unterbrochen.

Um zu ermdglichen, dass der PC auf des RS485 Bstei@yzugreifen kann, wurde ein USB to
RS485 Konverter verwendet. Der letzte SchrittmabnorRS485-Bus-System wurde mit einem
Abschlusswiderstand von 120kOhm ausgestattet, armadh Induktivitat zu schitzen.

4.2.5 Die Platine

Jeder Schrittmotor ist mit einer Platine ausgestatin die I/O Schnittstellen mit Signalen zu
versorgen. Die Spannungsversorgung der Platinetgeriber das Schaltnetzteil NTS-24V-5A.

Wie im Kapitel 4.2.3 bereits erwdhnt, bendétigt daketzteil einen Kondensator, um

Spannungsschwankungen zu kompensieren. Auf jedatind® befindet sich ein 45uF

Kondensator. Da beide Platinen parallel am Neth@igen, wirken die Kondensatoren wie ein
grol3er 90 F Kondensator.

Fur die Platine werden keine 24 Volt bendtigt, sondlediglich 5 und 4,1 Volt. Der
Spannungsregler 7805 stellt 5 Volt zur Verfligungese ist notwendig um die Dioden mit einen
2,2 K Vorwiderstand zu versorgen. Der Open Kollektor garsy vom Schrittmotor (JP1/Pin 9,
10,11) steuert die Dioden, an wie am Schaltplaibhildung 32 dargestellt ist.

Durch den Spannungsteiler fallt am @ kViderstand die Spannung von 5V auf 4,1 Volt ab.
Diese Spannung wird tber den Taster (Offner) zudrtiden Schrittmotor (JP1/Pin 2, 3, 4, 5,
6,7) geleitet. Wird ein Taster betatigt, so fdik Spannung am Schrittmotoreingang auf 0 Volt
ab.

?

S )
S

JP

| PRRLRRPRRLPQ | [

o

Sl

Abbildung 32: Schaltplan fiir die Stromversorgung de Ein und Ausgénge
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Das Layout des Boards wie in Abbildung 33 prasengidolgte im Program Eagle. Die Platine
wurde gefrast und anschlieRend mit den elektris@wuteilen (siehe Tabelle 13 ) bestlickt.

Abbildung 33: Layout der realisierten Platine fiir den Schaltplan in Abbildung 32
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2 Platine 40mm x 50mm
2 Elektrolytkondensator 47uF

2 Tantalkondensator 330nF

2 Tantalkondensator 100nF

6 Widerstand 2,2kQ

2 Widerstand 1kQ

2 Widerstand 4,7kQ

Tabelle 13: Verwendete elektrische Bauteile
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4.2.6 Steuerung des Schrittmotors

Auf der Rickseite des Schrittmotors, ist bereits @ontroller angebracht. Seine Aufgabe ist es,
Befehle von Schnittstellen entgegenzunehmen unddigneten im Motor richtig anzusteuern.

Der Schrittmotor von Nanotech besitzt einen p-Pssae auf dem man bereits einfache
Programme speichern kann. Durch ein Signal von dastern, kdnnen vorgespeicherte
Bewegungen ausgefihrt werden.

Uber das RS485-Bus-System kénnen Computerprograaiimén Java, C++, C# oder LabView
programmiert wurden komplexe Steuerbefehle fur Sehrittmotor erteilen. Auch die Zustéande
der Ein und Ausgange der Platine konnen in dasrBnom eingelesen werden.

4.2.7 Kopplung von Koordinatentisch und Schrittmotor

Dafiur wurde ein Aluminium L-Profil mit den Schlittieund ein Aluminium L-Profil mit den
Schrittmotoren verbunden. Durch eine Schraubennddnig kann die Position der beiden Profile
so verandert werden, dass die Gewindespindel an&dtor des Motors auf einer Achse liegen.
In Abbildung 34 und Abbildung 35 ist die Kopplungizchen dem Schrittmotor und dem
Koordinatentisch dargestellt. Durch die exakte Ngetist keine Kupplung nétig. In die
Gewindespindel wurde mittig von der Drehachse eiohLgebohrt und der Rotor des
Schrittmotors darin eingebettet. Die beiden Achsarden mit Wurmschrauben verbunden. Um
zu vermeiden, dass die Welle berihrt wird, wurae dimm starke Blech-Abdeckung Gber die
Welle angebracht. In dieser Abdeckung wurden diéfssowie die Status-LEDs montiert. Eine
Bewegung des Motors um 202 Schritte bewirkt am Ktisaoh eine Positionsveranderung um
Imm.

Abbildung 34: in Solid Works konstruierte Kopplung aus zwei L-Profilen
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Abbildung 35: Realisierte Kopplungshalterung mit Kapplung beider Wellen und Geh&use mit Taster und LEB

Die Endschalter, die benétigt werden um die Pasitiou erkennen, werden auf der
gegenlberliegenden Seiten der Schrittmotoren aagebrDie Drahte sind mit Kabelbindern und
einem Thermoplast befestigt, damit sie nicht duBbwegungen des Koordinatentisches

abgetrennt werden.
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4.3 Kombination von Koordinatentisch und XRF Anlage

Die XRF Anlage muss mechanisch sowie softwareieschn mit dem Koordinatentisch
abgestimmt werden.

4.3.1 Der mechanische Aufbau

Um die Entfernung zwischen RFA Messanlage und @mbzustellen wird der automatisierte
Koordinatentisch auf einen pneumatischen Labor-Bejestigt. Der PMMA Block mit SD
Detektor und Rontgenréhre befindet sich Uber deor#ioatentisch, wie Abbildung 36 zeigt.
Auf dem Koordinatentisch befindet sich eine PMMAatR}, die anregende Rontgenstrahlung
vom Eisen des Koordinatentisches abschirmt. Ubere eserielle Verbindung ist der
Koordinatentisch und der Multi Channel Analyser (A)Gnit dem Computer verbunden.

Abbildung 36: Messaufbau mit Koordinatenschlitten tnd XRF Messanlage
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4.3.2 Software

Der Multi Channel Analyser (MCA) des Detektors urter Schrittmotor lassen sich
softwaretechnisch mit unterschiedlichen Programspi@chen ansteuern. Fir die Einbindung
beider Komponenten wurde die weitverbreite Prograrsprache C# verwendet.

Die Aufgaben des Programmes sind:

* Einzelmessungen mit XRF
» Graphische Darstellungen des gemessenen Spektrums
» Energiekalibrierung des Spektrums
* Numerische Darstellung des gemessenen Spektrums
» Speichern einzelner Spektren und Wiederaufrufen
» Erzeugen eines Summenspektrums
» Prazise Bewegung der zweidimensionalen Probe ax gegviinschten Stelle
» Prazise Angabe der Position des Schlitten
* Erzeugen eines Batch fir die automatische Auswgrtun
» Rasterfunktion (Messen und Bewegen der Probe) osivahl:
o Wahl der zeitliche Messaufldsung
o Wahl der 6rtliche Messauflésung
o Wahl der GrolRe der Oberflache
0 Speichern in unterschiedlichen Formaten

Abbildung 37 gibt Ubersicht tiber den Aufbau desuStprogrammes. An der linken Seite des
Programmes kénnen Bewegungen fir den Schrittmdierniittelt werden (blau markiert), an
der rechten Seite Einstellungen fur den MCA (grUarkiert). Im roten Bereich erfolgt die
Einstellung der Ports und der Darstellung des 3peid. Das Spektrum ist im gelben Bereich zu
erkennen.
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Abbildung 37: Benutzeroberflache zum Steuern des M& und des Koordinatenschlittens

Wird das Programm gestartet, so muss zuerst eingindeing zum MCA und zum

Koordinatentisch aufgebaut werden. In der obereistéeim roten Bereich, wird die Port-
Nummer der beiden Komponenten gewdahlt. Der MCA nolt sich auf Port 1 und der
Koordinatentisch, auch Kreuztisch genannt, auf BorNun kann mit der Messung begonnen
werden.

aElect MCA r | ZOM Einstellung 3

Disconneck Baudrate ,

Settings... Matar1 »
| | P Makors [ 2
| Rastertodus | Manuelle Steuerung Faster-Modus ! Maruelle

Abbildung 38: Einstellungen um die Verbindung zum MCA und zum Koordinatentisch aufzubauen
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Wahlt man im blauen Bereich den Karteikartenreifstanuelle Steuerung® so kann der
Koordinatentisch unabhangig vom XRF Mess-Systewelgé werden. Durch den Button ,Start
Position* werden beide Endschalter (X- und Y-Achsajgefahren. Diese Position ist als
0/0-Position definiert. Kennt man die zu messenderiinaten im zweidimensionalen Raum so

kann man auf diese Position anfahren. Mit den Positasten kann der Koordinatentisch in jede
Richtung um 2mm verschoben werden.

Razter-Modus | Manuelle Steuerung

zchiitte:
®=-TOP
Y- Start
Y-TOP STOF BOTTOM Position
#-Battam

100 # BAchee- Position

100 Y Achee- Position

Go to Position

Abbildung 39: Grafische Oberflache zum Bewegen ddsoordinatentisches (ohne Messung)
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Durch die Wahl des Karteikartenreiters ,Raster Mgfdkann automatisch gemessen werden.
Hierbei werden die Anzahl der Schritte und die j@gen SchrittgréRen eingegeben. Darunter
wird die Messzeit eingetragen wie lange an jedemkPgemessen werden soll. Unter ,Option”
kann der Speichermodus gewahlt werden. Dabei wieederj Messpunkt in Format:
XXXXYYYY.spe gespeichert. Die Platzhalter X und Yeken fir die Position in mm an der
gemessen wird. Die SPE-Dateien werden auf dentBeglespeichert und kénnen mit weiteren
Programmen bearbeitet werden.

RasterModuz | panuele Steusung

Bewegungs - Einstellungen

Fotar 1: OF kotar 2 OF,

17 # Achze Schiitte 10 # Achze Schrittgraie [mm]
11 ' Achse Schitte 10 % Achse S chiittgrife [mm]
[] Backlazh

Mess - Einstellungen

A00 Mezzzet [real)

' Pozition: 0 ¥ Pozition: 0

Start ] [ Stop

Abbildung 40: Grafische Oberflache zum scannen eim&Zweidimensionalen Probe

Zur Analyse wird das Programm QXAS von der Inteoral Atomic Energy Agency (IAEA)
verwendet. Dieses Dekonvolution- Programm untezstigi der Zuordnung von Energie Peaks.
Aufgrund des Mess-Aufbau entsteht immer ein Argog-R€ak welches sich in der
Umgebungsluft befindet und der Compton-Peak mgtedeh gestreuten Peak von Molybdéan.

Aus den Peaks wird die Konzentration eines Elemeih Vergleich zu anderen Elementen
durch mathematische Algorithmen ermittelt. Die Suenmund Escape- Peaks werden in diesem
Programm beachtet. Durch das im Steuerprogramnugte@atch File werden alle Messpunkte
ausgewertet und als ASR File gespeichert.
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4.4 Das Programm Datamove

Durch das Programm Datamove, das in MatLab entWigk&de, kann fir alle Elemente die im
Programm QXAS gefunden wurden, eine zweidimenseHKalrte erstellt werden. Dabei werden
alle ASR Files aufgerufen, die vom Dekonfluenzpamgm erstellt wurden und analysiert. Durch
die gespeicherte Position der Messpunkte im ASR, [ebenfalls im Format XXXXYYYY.asr,
kann jeder Intensitatswert eines Elements eineidimensionalen Position zugewiesen werden.
Das Programm Datamove beriicksichtigt auch die roligh Fehler des Dekonfluenzprogramms
und subtrahiert diese von den Endresultaten. &glidh wird eine zweidimensionale Karte
generiert, wo die Intensitat eines Elements albé-archtbar gemacht wird. Abbildung 41 enthalt
einen Ausschnitt des Programms Datamove. DurchvAhbider Elemente kbnnen die jeweiligen
Karten angezeigt werden

o FARL = LMpULLUSLEL RLEY.LAL | F

- Figures - Figure 1 3 =oi x|

% Datamoveddim = || Datamavedd.m ”><i File Edit Vicw Insert Tools Debug Desktop Window Help S A x
Commrand Windas Dodar|Ra a9 L 8082 "50E20[
L] L] L]

1} 1} o

100

*» Datamovedd
LA a0
&0
5
70
car
2 B0
ITi! - 50
_ 40

30
ot

vz

iGal

VBrt (] (] =

RS

VEE
"PL

Welches Element soll dargestellt werden

B cu

Abbildung 41: Mathlab Program Datamove3d
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5 Einstellen der Mess- Anordnung

5.1 Die Geometrie

Das Elektrophorese-Gel ist eine flexible Struktig ldei mechanischer Belastung leicht einreif3t.
Um die Stabilitdt zu erhéhen wurde das Materiakiimer Kunststofffolie verpackt und mit der
PMMA-Platte des Koordinatentischs verklebt. Da Oigerflache der Kunststofffolie wellig ist
und sich der Koordinatentisch bewegt, ist die Probeht mehr in der vom Plexiglas
vorgegebenen Referenzflache. Der Schnittpunkt ttehs und Detektorachse liegt bei einem fix
montierten Detektor in der Referenzebene. Somitlédert sich das Gel nicht mehr mit der vom
Detektor messbaren Referenzflache. Der Abstand dschen Referenzflache und der
Kunststofffolie verursacht eine Verschiebung desinBtpunktes von der Detektor- und der

Strahlen- Achse u§2 - d. Dies ist in Abbildung 42 veranschaulicht.

Detektornase

H
Mo 9 Kap Durchmesser der aktiven Fliche :
- H

Plexiblock

.......

Strahlachse

,%( Atrahlachse /
4 VEd Duchmesser des Strahles

Abbildung 42: Geometrieproblem, da sich die Probe icht in der Referenzflache befindet (Pemmer, 2007)

Im XRF Scanner kann dieser Messfehler durch Viesteles Labor-Boys, auf dem sich der
Koordinatentisch befindet, reduziert werden. DaskEbphorese- Gel wird dabei naher an die
Referenzflache gebracht. Das Gel darf nicht anfiegem eine freie Bewegung des
Koordinatentisches zu erméglichen.

Eine weitere Madoglichkeit diesen Messfehler zu réelen, ist das Verstellen der
Detektorposition wie im kommenden Kapitel erklartdy
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5.2 Justierung des Detektors

Die Messanordnung ist so justiert, dass die Strajuelle und der Detektor 90° versetzt sind, wie
die Abbildung 17 zeigt. Die Probeflache emsttesich auf horizontaler Ebene. Der PMMA -
Block besitzt zwei Strahlengange (ein Gang fur Aieegung und einer fur die Detektion der
Photonen). Um das gré3tmogliche Messsignal dangen, muss der Detektor parallel am
PMMA Keil anliegen. Durch Langlocher an der Detehalterung kann der Detektor justiert

werden, wie in Abbildung 43 demonstriert. Fir diedkellung wurde eine Kupferplatte auf die

Probenflache gelegt. Das Kupfer wurde mit einebhi@nspannung von 50keV und einem
Rohrenstrom von 40mA mit einem Mo- Sekundartargegeregt. Das Signal am Detektor
wurde 10 Sekunden gemessen. Danach wurdeDeatektor entlang der X- Richtung um

1,8mm verschoben und erneut gemessen indem dgaih@wiederholte wurde.

Abbildung 43: Position des Detektors zum PMMA Blockeinstellbar tber den Detektorarm

mm Gross Area Net Area
[cts*AE] [cts*AE]

0 115566 114270

1,6 158009 156821

3,2 205912 203932

4,8 258636 256656

6,4 267964 265552

8 264278 262334

9,6 183137 181517

Tabelle 14: Gemessene Kupfer Intensitat an der jevilggen Position
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Abbildung 44: Darstellung der gemessenen Intensitaton Kupfer bei Positionsanderung des Detektors ¢lang der X
Achse

Bei der Messung wurde das Signal vomlkbergang von Kupfer ausgewertet. In die Tabelle 14
ist die gemessene gesamt Fluoreszenz-StrahlungsgGArea) und die Strahlung ohne

Hintergrundrauschen (Net Area) eingetragen. Betirsith der Arm 9 mm von der definierten O
Position entfernt, so wird das meiste Kupfer deéeekt Abbildung 44 veranschaulicht die

Einstellung der Messpunkte und der detektieikepfer- Fluoreszenzstrahlung.
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5.3 Bestimmen der Aufldsung

Um die zweidimensionale Auflésung festzustellendeuein 1um starker Kupferdraht in x und y
Richtung auf eine PMMA Platte, wie in Abbildung dargestellt, geklebt. Die PMMA Platte ist

auf dem Kreuztisch befestigt und das XRF Messsywmmnahe wie moglich dartber gebracht.
Der Koordinatentisch bewegt sich nun in Imm Sdchiitt X Richtung Uber den in Y Richtung

liegenden Draht. Zwischen jedem Schritt wurde Bieotofluoreszenz fir 100 Sekunden
gemessen. Dieser Vorgang wurde auch in Y Richtuihggimem in X Richtung liegenden Draht

wiederholt. Die Messdaten werden in Diagrammen etilagen und die Halbwertsbreite
gemessen

Abbildung 45: PMMA Platte mit Kupfer Draht in X und Y Richtung

mm cts cts
1 0,060972 10,75
2 0 0
3 0 7,16
4 0,24389 7,16
5 0,12194 0,71
6 0 0
7 0,18292 10,037
8 0,67069 0
9 0 0
10 0,24389 0
11 0,060972 4,3
12 11,95 10,75
13 76,703 7,88
14 182,18 0
15 327,36 0
16 413,39 2,15
17 456,37 7,89
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18 423,88 22,23
19 346,99 111,84
20 229,44 224,48
21 116,15 281,76
22 34,754 346,28
23 4,329 342,71
24 0 285,34
25 0 182,81
26 0 124,75
27 0,18292 52,34
28 0 16,49
29 - 8,6
30 - 9,32
31 - 4,3
32 - 0,71692
33 - 0
34 - 5,74
35 - 0
36 - 10,04

Tabelle 15: Intensitétsdnderung bei Verfahren der RA Messanlage normal zum Kupferdraht
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Abbildung 46: Auflésung in X Richtung des XRF Scaners ohne Kollimator
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Abbildung 47: Auflésung in Y Richtung des XRF Scaners ohne Kollimator

Diese Methode macht die Grél3e der Flache sichibader das Kupfer detektiert wird. Die
Halbwertsbreite gibt die Differenz zwischen deidba Punkten auf der horizontalen Achse an,
wo das Maximum um die Halfte gefallen ist. Fir HeAchse und Y-Achse betragt die
Halbwertsbreite, wie sich aus Abbildung 47 und Adhimg 46 ablesen l&sst, ca. 6 mm.

Fur eine bessere zweidimensionale Auflésung mus&ellimator in den Strahlengang gegeben

werden. Dabei wird der Brennfleck auf der Probeinde und die Intensitat der Strahlung
verringert.

Ein Kollimator (siehe Abbildung 48) mit 2mm Durchsser wurde 4 cm nach dem
Sekundértarget eingesetzt. Der Kollimator besteist Molybdén, da die Strahlung nach dem
Sekundéartarget nicht mehr genug Energie hat unaiitmoregen. Wie vorher bereits beschrieben
wurde erneut die Auflésung bestimmt. Die Halbwendgle betréagt nun nur mehr 3 mm.
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Abbildung 48: Kollimator mit 2mm Durchmesser

mm cts Cts

1 0 0,30486

2 0,36583 0

3 0 0,24389

4 0 0

5 0,12194 0

6 0,12194 0

7 0,60972 0,18292

8 0,12194 | 0,060972

9 0 0
10 0,24389 0,060972
11 0 0
12 0,24389 0
13 0 0,12194
14 0 0
15 8,2312 0,12194
16 76,825 0,18292
17 189,93 0,060972
18 251,51 0
19 217,12 0
20 123,22 0
21 40,241 0,67069
22 9,5116 1,2194
23 4,4509 2,7437
24 2,8608 40,546
25 0,67069 158,59
26 0,36583 283,03
27 0,24389 236,75
28 0,12194 86,824
29 0,060942 15,914
30 0 0,91458

Tabelle 16: Intensitatsanderung bei Verfahren der RA Messanlage normal zum Kupferdraht mit Kollimator
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Abbildung 49: Aufldsung in X-Richtung des XRF Scaners mit Kollimator
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Abbildung 50: Aufldsung in Y-Richtung des XRF Scaners mit Kollimator

Aus Abbildung 49 und Abbildung 50 ist zu erkenndass die Halbwertsbreite nun nur mehr 3
mm betragt.
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5.4 Bestimmen des Leerwerts

FUr die Untersuchung von Spurenelementen in Elpktteese-Gel muss sichergestellt werden,
dass die Fluoreszenzstrahlung ausschlie3lich worPdobe stammt und nicht von Teilen des
Spektrometers. Elemente, mit Ausnahme des Matedals Sekundartargets, die gemessen
werden, obwohl keine Probe vorhanden ist, werdenLakrwerte bezeichnet. Materialien aus
leichten Elementen wie beispielsweise Plexiglag ¢tdypropylen kénnen nicht vom Detektor
erfasst werden, da die Intensitdt der Fluoreszeatdsng zu gering ist. Aus
strahlenschutztechnischen Grinden muss das Speftoraus Elementen mit einer hohen
Ordnungszahl gebaut werden, um das bedienender@émoschitzen. Im XRF-Scanner wurden
folgende Materialen verwendet, die vom Detektoasst werden kdnnen:

Elemente Abklrzung Position im XRF-Scanner \

Argon Ar Umgebungsluft
Aluminium Al Strahlengang / Detektor
Eisen Fe Koordinatentisch
Kupfer Cu Strahlengang

Molybdin Mo Sekundartarget

Tabelle 17:Mdgliche Leerwerte im XRF Scanner

Wird Acrylamid- oder Agarose-Gel in der Luft gemess soll idealerweise kein Element,
ausgenommen Argon, detektiert werden. Um dies aupibifen, wird ein Blank- Gel vermessen
mit folgenden Messeinstellungen:

X Achse Schritte: 12
Y Achse Schritte 19
X Achse Schrittgr6Be  6mm
Y Achse SchrittgroBe  6mm

Messzeit (realtime): 350 sek.
Messzeit insgesamt 22h
Speicherung : SPE File, TXT File,

SUM File, ASR File, Batch File
Roéhreneinstellungen 50KV/40mA

Sekundartarget Molybdan
Detektor 25mm? Amptek
Kollimator nein

Tabelle 18: Messeinstellungen fur die Leerwert-Mesing
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In der Blank-Messung wurden folgende Leerwerteigaén:

Cts Cts
Ar 1030 19
K 295 16
Fe 221 16
Ca 174 16
Ni 1673 22
Cu 277 18
Au 228 16
Pb 486 19

Tabelle 19: gemessene Leerwerte im Elektrophoreséel

Eisen (Fe), Kalzium (Ca), Nickel (Ni) und Gold (Awurden zusétzlich zu den vermuteten
Elementen gefunden. In Abbildung 51 und AbbilduZgi§ das Blank-Spektrum logarithmisch
und linear dargestellt.

Die Leerwertbestimmung muss fur jede Anlage gemaartien, um eine falsche Interpretation
der Messergebnisse auszuschlie3en. Werden Leeraredeckt, miissen sie von einer Messung
abgezogen werden. Dabei ist zu beachten, dass essidddingungen fir die Leerwertmessung

gleich wie die der zu untersuchenden Probe seirsemiis
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Abbildung 51: Logarithmisches Summenspektrum von deBlank-Messung
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6 Messungen mit demXRF Scanner:

6.1 Messung einer definierten Probe

Um die Funktion des XRF Scanners zu Uberprifend wine Oberflache mit unterschiedlicher
Elementverteilung, die auch optisch sichtbar igkmessen. Dafilr eignet sich am besten ein
Papier, das mit der blauen Farbe eines Laserdmsi¢kgtan) bedruckt wird. Im Toner der Farbe
Cyan befinden sich neben den Farbpigmenten undeHasmch Kupferpartikel. Diese werden
durch den Laserdrucker auf das Papier aufgeschmdbekann ein blaues Kupfermuster auf ein
Papier aufgedruckt werden, wie in Abbildung 53 éatgllt.

Abbildung 53: Blaue Buchstaben auf weil3en Papier, ittels Laser-Drucker bedruckt

Das bedruckte Blatt wurde auf die PMMA Platte gbkl®anach wurde das Papier durch den
Labor- Boy in die Hohe der Referenzflache gebracit gescannt. Es wurde ein Detektor mit
5mm 2 Fenster von der Firma Ketek verwendet.

X Achse Schritte: 12
Y Achse Schritte 19
X Achse SchrittgroBe  6mm
Y Achse SchrittgroBe  6mm

Messzeit (realtime): 350 sek.
Messzeit insgesamt 22h
Speicherung : SPE File, TXT File,

SUM File, ASR File, Batch File
Rohreneinstellungen  50KV/40mA

Sekundartarget Molybdan
Detektor 5mm? Ketek
Kollimator nein

Tabelle 20: Messeinstellung fur die Messung eineefinierten Probe
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Abbildung 54 zeigt das Kupfermuster auf dem Papi@n den R&ndern des Schriftzuges ATI

erkennt man, dass weniger Kupfer detektiert wurier befand sich die Kante des Schriftzuges
in der Mitte des Detektors. Durch die Skala an$kite erkennt man die Position der einzelnen
Messpunkte. Dieser Versuch bestéatigt die Fahigkegs XRF-Scanners, Elemente

zweidimensional darzustellen. Spiegelt und drehh den Scan, so kann der Schriftzug ATI
gelesen werden.

100
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40

20 40 g0 ad 100 120 140

Abbildung 54 : Kupfer Scan des bedruckten Papiers
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6.2 Messung von Elektrophorese-Gel.

Dieses Kapitel beschreibt, wie Elektrophorese-@emessen wird, mit der dazugehdorige
Préaparation und den Messeinstellungen.

6.2.1 Scannen des Elektrophorese-Gels mit der BezeichnginGel 1*

Der XRF-Scanner kann verwendet werden um ElektrgdeeGele, die mit Metalloproteinen
bestlckt wurden, nach Elementen zu untersucheniVi€apitel 3 bereits erwahnt, besteht das
zu untersuchende Gel aus Elementen mit einerigadiOrdnungszahl. Dies hat den Vorteil,
dass die Matrix in der die Proteine eingebetted,simicht detektiert wird, da Elemente mit
niedriger Ordnungszahl eine geringe Fluoreszenzauishbesitzen. Die leichten Elemente der
Matrix fihren jedoch zu einer Streuung im MediunasCHintergrundrauschen wird erhéht und
die gemessene Position der schweren Elemente kanf@scht werden. Um Verunreinigungen
auf der Kunststofffolie auszuschlie3en, wurde dimgelsopropanol gereinigt wie in Abbildung
55 dargestellt ist.

Abbildung 55: Reinigung der Probe

Fir die Messung des Elektrophorese- Gels mit deeiBbenung Gel 1 wurden eine Grof3e von
120 x 180 mm gescannt. Der Abstand zwischen derekien Messpunkten betrdgt 10 mm und
jeder Messpunkt wurde 500sec (Realtime) spektraskibpDaraus ergeben sich 26 Stunden
Messzeit, in der 216 SPE Files generiert wurdemelnnachfolgenden Tabelle befinden sich die
Messeinstellungen:

61



X Achse Schritte: 17
Y Achse Schritte 11
X Achse SchrittgroRe 10mm
Y Achse SchrittgroRe 10mm

Messzeit (realtime): 500 sek.
Messzeit insgesamt 26h
Speicherung : SPE File, TXT File,

SUM File, ASR File, Batch File
Roéhreneinstellungen 50KV/40mA

Sekundartarget Molybdan
Detektor 5mm? Ketek
Kollimator nein

Tabelle 21: Messeinstellungen fir Gel 1

Fur die Analyse wurden alle Spektren aufaddiert, dia Einzelmessungen fir sich keine
reprasentative Aussagekraft haben. Tabelle 22tteaten Uberblick tiber die Gesamtauswertung
der Datenbasis. Die erste Spalte zeigt die Mesbeigge der Elemente im Gel in der Einheit
counts/85990sec. Um diese mit dem Blank zu vergigicwerden die Messergebnisse auf
counts/440sec umgerechnet, da die BlankmessunggfiiSekunden erfolgte. In der dritten und
vierten Spalte befindet sich die Blankmessungdeiin berlcksichtigten Korrektur. Fir eine
konservative Betrachtung wird der Fehler zur Blagksung in Spalte ,Korrigiert Blank.ASR*
dazu addiert. Nun wird der Wert der Spalte ,SUMRAS/on der Spalte ,Korrigiert Blank"
abgezogen und in Spalte ,Gel Messwerte” dargestellm das Verhéltnis der Elemente
zueinander zu ermitteln, wird der Gel Messwertculen Korrektur Faktor, bezogen auf Mo-
Strahlung, dividiert.

Messwerte in der letzten Spalte zeigen die Vemegilder Elemente im Gel. So wurde anndhernd
gleich viel Eisen und Hafnium detektiert. Dieseri#mte kommen mit hoher Wahrscheinlichkeit
aus der PMMA Platte und den Koordinatenschlitteie, sich unter der Probe befinden. Das
detektierte Argon stammt aus der Umgebungsluft
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Argon
Kalium
Kalzium
Titan
Eisen
Kupfer
Zink
Gallium
Brom
Hafnium
Blei

SUM.ASR
[counts/85990sec]
67319.000
5469.000
4789.000
371.000
5903.000
7671.000
4031.000
2198.000
-278.000
21254.000
10265.000

Livetime
85990

SUM.ASR- Korrigiert
[counts/440sec]
344 463
27.984
24.505
1.898
30.205
39.252
20.626
11.247
-1422
108.754
52.525

Korrekturfaktor:
195.4318182

BLANK.ASR
[counts/440sec]

260.000
-10.000
17.000
-32.000
13.000
52.000
15.000
-20.000
3.000
52.000
40.000

Livetime

440

+/- Fehler
[counts]

1

-

O 0~~~

Korrigiert Blank. ASR
[counts/440sec]

271.000
0
24.000
0
19.000
60.000
22.000
0
11.000
58.000
46.000

Gel Messwerte
[counts/d40sec] | kor = I/Kf
73.463 48748
27.984 12.920
0.505 0.139
1.898 0523
11.205 1.167
nfa n/a
n/a n/a
11.247 0.520
n/a n/a
50.754 1.069
6.525 0.057

Nomierte
Messwerte
45.584
12.081
0.130
0.489
1.091
n/a
na
0.486
nfa
1.000
0.053

Tabelle 22: Auswertung fur das GEL mit der Bezeichang ,Gel 1*
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Aufgrund der kurzen Messzeit ist in den einzelnessdpunkten das Hintergrundrauschen so sehr
ausgepragt so, dass Elemente nicht eindeutig dmtekiverden konnten. Es ist keine
zweidimensionale Darstellung mdglich.

Um die Nachweisgrenze zu erhéhen kann die:

* Intensitat der Rontgenstrahlung erhdht werden,

» ein energiedispersiver Detektor mit einem groReffemster verwendet werden,
» die Messzeit erhdht werden

» oder die Geometrie verbessert werden.

Da bereits mit maximaler Strahlleistung der Rontgbre gemessen wurde, konnte dieser Faktor
nicht mehr verstarkt werden. Um dennoch die Nackgvenze zu erhdéhen, wurde ein Detektor
mit einem 25mm? grol3en Fenster gewahilt.

6.2.2 Scannen des Elektrophorese Gel mit der Bezeichnunpiluera“

Mit den verbesserten Messbedingungen wurde dasm@eller Bezeichnung Muera via XRF-
Scanner vermessen. Das Gel ist 120x 70 mm grof3. éiésen Scan wird kein Kollimator
verwendet und die Pixelgrol3e betragt 6x6 mm. Dfach groRere Detektor der Firma Amptek
(25mm?) erlaubt es die Messzeit auf 350 Sekundemeduzieren. Die Dauer der Messung
erstreckt sich uber 24 Stunden.

X Achse Schritte: 12
Y Achse Schritte 19
X Achse SchrittgroBe  6mm
Y Achse SchrittgroBe  6mm

Messzeit (realtime): 350 sek.
Messzeit insgesamt 22h
Speicherung : SPE File, TXT File,

SUM File, ASR File, Batch File

Roéhreneinstellungen 50KV/40mA

Sekundartarget Molybdan
Detektor 25mm? Amptek
Kollimator nein

Tabelle 23: Messeinstellungen fiur das ElektrophoresGel mit der Bezeichnung Muera
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Abbildung 56: Logarithmisch dargestelltes Spektrumvom Elektrophorese Gel
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Abbildung 57: Lineares Spektrum vom ElektrophoreseGel

Abbildung 56 und Abbildung 57 zeigen das Summenspek des Elektrophorese-Gels mit

linearer und logarithmischer X Achse. Bei 11,92¥ k@adet man im Summenspektrum den Peak
der Carakteristischen Strahlung von Brom.
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Durch das Programm Datamove wird eine farbcodienteidimensionale Karte des Broms im
Elektrophorese- Gel generiert. In Abbildung 58ist BromKarte dargestellt.
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Abbildung 58: Brom Scan von Elektrophorese Gel

Dieser Scan zeigt, dass sich eine hohere Konzemtrabn Brom auf einem definierten Bereich
befindet.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde ein XRF-Scarfiier biologische Proben entwickelt.
Das Mess- System erlaubt Messungen in UmgebundstifNormalbedingungen. Durch diese
Eigenschaft konnen biologische Proben mit Flisssgkend Luft- Einschlissen gemessen
werden.

Die Probenmatrix aus leichten Elementen erhohStlieuung. Durch ein Sekundartarget, das die
intensive Primérstrahlung polarisiert, wird dieS#reuanteil drastisch reduziert. Durch adaquate
Wahl des Sekundartargets kdnnen die Messbedingunglié untersuchte Probe optimiert
werden. Leichte Elemente (Na bis Sc) werden optanath eine Rontgenréhre mit einer Chrom
Anode und einem Titan Sekundartarget angeregt,idstbelelium Spulung vorausgesetzt. Die
Automatisierung der XRF Anlage erlaubt lange Metemewodurch die Nachweisgrenze erhdht
wird.

Durch die Kombination von Koordinatentisch und Stmotor ist es moglich eine Genauigkeit
der Positionseinstellung mit einer maximalen Abwaieg von 0,02 mm zu erlangen. Die
Limitierung der zweidimensionalen Auflosung ist duden Durchmesser des anregenden Strahls
der Probe gegeben. Der anregende Strahl hat eilivetésbreite von 6 mm, daher sollte die
Schrittgrof3e zwischen den einzelnen Scan- Punktent kleiner als 6 mm sein. Um dennoch die
zweidimensionale Auflosung zu verbessern kann etlirdator verwendet werden. Wird ein
Kollimator mit einen Durchmesser von 2mm kurz \d@n Strahlenausgang eingesetzt, so
verringert sich die Halbwertsbreite auf 3 Millimet&cans mit einer Pixelgrél3e von 3 mm sind
moglich.

Die Software ermoglicht an interessanten Punktembereits mit grol3er Schrittweite gescannt
wurde, erneut mit einem Kollimator mit kleinerenh8ttweiten zu scannen. Dies reduziert die
Messzeit und fuhrt zu einer hoheren zweidimensemauflésung. Es kénnen auch einzelne
Punkte nachgemessen werden.

Wahrend der Messung wird standig das Spektrum eleegsenen Punktes aktualisiert. Bei
Besonderheiten kann daher jederzeit in das Programgegriffen werden. Durch Taster am
Kreuzschlitten kann dieser auch bedient werdenpvaem Computer nicht eingeschaltet ist. In
der Steuer-Software kdnnen komplexe Bewegungekdeslinatentisches realisiert werden.

Fiur die Auswertung der Spektren wird das zuversSirogramm QXAS der IAEA eingesetzt.
Dieses Programm wertet alle Spektren im batch-mmake und speichert die Intensitat der
vorhandenen Elemente. Fir die graphische zweidimeale Auswertung wird das dafur

entwickelte Programm Datamove genitzt. Neben daphgschen Darstellung sind auch
guantitative Analysen durch das Programm Datamodglich wenn ausreichend Informationen
Uber die zu untersuchende Matrix gegeben sind. Eemsitivity Korrektur auf Mo K bezogen

wurde berticksichtigt, die es erlaubt Elemente iketatteinander zu verknipfen.

Im Kapitel ,Messung einer definierten Probe" wirte korrekte Funktion des XRF Scanners
demonstriert. Der blaue Schriftzug in dem sich HKupfbefindet kann durch eine
zweidimensionale Kupfer Elementkarte dargestelldes.
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Die zu untersuchenden Proben kdnnen zweidimensgeialund die Elemente missen uber der
Nachweisgrenze liegen. Liegt die Probe nicht pakallir Referenzebene, wie sie in Kapitel 5.1
beschrieben ist, so sinkt die Nachweisgrenze del &anners. Eine automatisierte Justierung
der Z Achse wurde dieses Problem I6sen. Die Pralz lvei jeder Messung gegen den PMMA

Block des Scanners gedruckt.

Um die optischen Auffalligkeiten der Probenobetfiézu betrachten, kann in den PMMA Block
eine Kamera ausgestattet werden, die bei jederivigssin Photo aufnimmt. Zu Ende des Scans
konnten die Bilder zusammengefugt und die Eleméstisitat dartiber projiziert werden.

Elektrophorese-Gel, in dem sich Metalloproteinarizbfn, eignet sich zum Scannen. In Kapitel
6.2 wurde eine Elektrophorese-Gel-Probe gescamabgidvurde in einem Bereich eine erhohte
Anzahl von Brom gefunden. Durch den XRF Scan de&tElphorese-Gels wird die molekulare
Analyse von Proteinen um die atomare Analyse etg@®er Einfluss von Metalloproteinen auf

physiologische und pathologische Prozesse im méaoleh Korper kann dadurch besser
verstanden werden.
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11Anhang

11.1 Steuerprogramm

using System;

using System.Collections.Generic;
using System.ComponentModel;
using System.Data;

using System.Drawing;

using System.Text;

using System.Windows.Forms;
using CommandsPD4l;

using System.Threading;

namespace uXRF.XSpect
{

public partial class formMainXSpect : Form

{

public enum xAxisModes
{

Channel,

Energy
h

public enum yAxisModes
{

Linear,

Logarithmic

I

public enum zoomModes
{

auto,

manual,

setStart,

setEnd

¥

private enum channelEnterByCursorModes
{

none,

ROlstart,

ROlend,

calibration

public class CountedEventArgs : EventArgs

{
int rep =0;
string[] ROInames;
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uint[] start, end;
ulong(] gross, net;

public CountedEventArgs(string[] Nameisit[] StartChannels, uint[] EndChannels, ulon@fpssCounts, ulong[] NetCounts)
{

ROInames = Names;

start = StartChannels;

end = EndChannels;

gross = GrossCounts;

net = NetCounts;

}

public CountedEventArgs(ListOfROI ROldong[] Spectrum)
{

int length = ROIs.Count;

ulong back;

ROInames = new string[length];
start = new uint[length];

end = new uint[length];

gross = new ulong[length];

net = new ulongllength];

for (inti=0;i<length; i++)
{
ROInames[i] = ROIs[i].Name;
start[i] = ROIsJi].Start;
end[i] = ROIs][i].End;
ROIs[i].GetData(Spectrum, ordss[i], out net[i], out back);
}
}

public string[] ROINames

{
get

{

return ROInames;
}
}

public uint[] StartChannels

{
get

{

return start;

}
}

public uint[] EndChannels

{
get

{

return end;

}
}

public ulong[] GrossCounts

{
get

{
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return gross;

}
}

public ulong[] NetCounts
{

get

{

return net;

}

}
}

public ComMotorCommands motor1;
public ComMotorCommands motor2;

private delegate void changeSepctrumDatd2e¢(ulong[] data, float realtime, float livetiment percentageComplete);
private delegate void displayReportDeleQate

private delegate void acquisitionStopDetefja

private delegate void gostepandwaitDeldggyate

public delegate void countedEventHandlggatsender, CountedEventArgs e);

public delegate void mcaErrorEventHandlejot sender, EventArgs e);

private changeSepctrumDataDelegate chamgpé®mDataDel;
private displayReportDelegate
displayReportDel;
private acquisitionStopDelegate acquisBimpDel;
private acquisitionStopDelegate acquiskiieh
private gostepandwaitDelegate gostepan®e&hit

public event countedEventHandler Counted;
public event mcaErrorEventHandler MCAError;
public bool busy = true;

public bool busymca = false;

public bool end = false;

public int rep = 0;

public int repy =0;

const int xAxisBoxHeight = 40;
const int yAxisBoxWidth = 100;
const int boxPadding = 2;

private Color backgroundColor = Color.White
private Pen axisPen = Pens.Black;
private Pen spectrumPen = Pens.Navy;
private Brush ROIsBrush = new SolidBrusHg@hemonChiffon);
private Brush spectrumROIsBrush = new Ssligh(Color.GreenYellow);
private Brush spectrumROIsBackgroundBrush = newdBalish(Color.OrangeRed);
private Pen peaksPen = new Pen(new SolgiB&olor.FromArgb(127, Color.CadetBlue)));

private Rectangle xAxisBox = new Rectan@é, 1, 1);
private Rectangle yAxisBox = new Rectangl€ 1, 1);
private Rectangle spectrumBox = new Redéffg0, 1, 1);

private Bitmap xAxisBmp;
private Bitmap yAxisBmp;
private Bitmap spectrumBmp;

private xAxisModes xAxisMode = xAxisMode$fighnel;
private yAxisModes yAxisMode = yAxisModegkar;
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private zoomModes zoomMode = zoomModes,qreviousZoomMode = zoomModes.auto;
private uint zoomMinChannel = 0, zoomMax@hel = 1023;

private ulong zoomMinCounts = 0, zoomMax@isu= 10;

private uint zoomStartChannel = 0, zoomBma@el = O;

private ulong zoomStartCounts = 0, zoomEnd@s = 0;

private uint cursorPosition = 0;

private IMCA mca;

private bool remoteConnected = false; /lconnected to the remotwese
private bool remoteOvertaken = false, rea@oertakenMCA = false; //no user interaction, M&@#ilable
private bool remoteCountAndSave = false; /lcount and save commanded

private bool remoteClosed = false;
private bool closed = false;

private string scanDirectory = ", scanNam¥&, scanFilenumber =";  //base scan dirrent scan name and file number
private bool connected = false; /lcontroller is connected

private ClassSpectrum spectrum;

private ListOfROI ROls;

private Calibration calibration;

private uint acquireTime = 0, acquireTimaNeO;

private float realtime = 0, livetime = GatitimePercent = 0;

private uXRF.Enums.AcquisitionTimers acgliimer = uXRF.Enums.AcquisitionTimers.Realtime;

bool counting = false, fileLoaded = false;

private List<string> header = new List<str?();
private DateTime spectrumDateTime = neweDane();

private bool saveSecondary = true, savaShfalse, saveSecondaryShort = true, saveSum$sipectrtrue;
private SpectrumFiles.writeFormats auto@Rarmat = SpectrumFiles.writeFormats.txt, secontfaitgFormat =
SpectrumFiles.writeFormats.spe;

private channelEnterByCursorModes chanrtellByCursor = channelEnterByCursorModes.none;//select channel with the spectrum
display

private bool textEditROI = false; /lediting ROI text
private bool textEditCalibration = false; /lediting Calibimat texts
private bool textEditHeader = false; /lediting Headextt

private Rectangle formLocationAndSize;

private void StartPostitionBtn_Click{ett sender, EventArgs e)
{

movemotor(1, 0, 1, 4);
movemotor(2, 0, 1, 4);
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private void gotopositionBtn_Click(objesender, EventArgs e)

{

}

int yposition = Convert.Tolnt32(Ygiton.Text);
int xposition = Convert.Tolnt32(Xgtn.Text);
movemotor(2, yposition, 0, 2);

movemotor(1, xposition, 0, 2);

private void movemotor(int motor, ité, int direct, int mode)

{

}

if (motor == 1)

{

/I Set comm settings for mdtor

motorl.SelectedPort = ComPoxiBoext;
motorl.Baudrate = Convert. T8B{BaudrateBox1.Text);

/I Set motor address

motorl.MotorAddresse = Conviesint32(MotorlID.Value);
motorl.SetSteps(step);
motorl.SetPositionType(mode);
motorl.SetDirection(direct);

motorl.SetRampType(1);

motorl.StartTravelProfile();

}

else if (motor == 2)

{

motor2.SelectedPort = ComPoxtBbext;

/Imotor2.SelectedPort = COME&@mPortBox1.Text;
motor2.Baudrate = Convert. T8&{BaudrateBox1.Text);

motor2.MotorAddresse = Conviesint32(Motor2ID.Value);
motor2.SetSteps(step);

motor2.SetPositionType(mode);
motor2.SetDirection(direct);

motor2.SetRampType(1);

motor2.StartTravelProfile();

}

private void gostepandwait()

{

movemotor(1, 500, 0, 1);
while (Imotorl.IsMotorReady());

/*

for (inti=0;i<=3;i++)

{
if (end == true)
{
goto Ende;
}
else
{

if (lbusymca)

1



movemotor(1, 500, 1, 1)
busy = true;

}

while (busy)

{
if (motorl.IsMotorRed})y

{

busy = false;
}
}

RemoteCountAndSave("C:\\Dments and Settings\WXPMUser\\Desktop\\data ™ 'ptfd", “test1",
UXRF.Enums.AcquisitionTimers.Realtime, 10, new <sgting>());

Ende:
{

end = false;

public void linearemessung(object senBeentArgs e)

{

/I gostepandwait();
RemoteCountAndSave("C:\\Documents Settings\\XPMUser\\Desktop\\data™, “filone'gst1",
UXRF.Enums.AcquisitionTimers.Realtime, 10, new <sgting>());

}
private void XtopBtn_Click(object semdEventArgs e)

{
movemotor(1, 500, 1, 1);

}
private void XbotBtn_Click(object semdEventArgs e)

{

movemotor(1, 500, 0, 1);

}
private void YtopBtn_Click(object semdBventArgs e)

{
movemotor(2, 500, 0, 1);
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}
private void YbotBtn_Click(object semdEventArgs e)

{

movemotor(2, 500, 1, 1);

}
public void StartBtn_Click(object sendeventArgs e)

{

/I int yschritte = Convert. T@2{(yschritt. Text);
/I int yschrittegroesse = ConMarint32(yschrittgro.Text);

/I for (inty =0;y<2; y++)
{

[* if (this.backlash.Checked

{
movemotor(2, 500, Q, 1)

movemotor(2, 500, 1, 1)
}

*/
RemoteCountAndSave("C:\\Dments and Settings\XPMUser\\Desktop\\data "otfd", "test1",
uXRF.Enums.AcquisitionTimers.Realtime, 10, new £&ting>());

}

/I movemotor(2, 0, 0, 2);

/*
if (busy == true)
{

Statusready.Text = "true";

}

else

{

Statusready.Text = "false";

}

if (motorl.ErrorFlag)
{

StatusLabell.Text = "Statu$ + motor1.ErrorMessageString;

}

else

{
StatusLabell.Text = "Statu®©K";

}
if (motor2.ErrorFlag)

{
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StatusLabel2.Text = "Sta2u$ + motor2.ErrorMessageString;
}
else
{
StatusLabel2.Text = "Sta2u®K";
}

*/

}
}
private void StopBtn_Click(object sendeventArgs e)
{
/I Stop travel profile
motorl.StopTravelProfile();
motor2.StopTravelProfile();

}

private void calculateBoxSizes()
{
yAxisBox = new Rectangle(boxPaddings®adding, yAxisBoxWidth, pictureBoxSpectrum.ClieztSHeight - xAxisBoxHeight - 4 *
boxPadding);
xAxisBox = new Rectangle(yAxisBox.RighboxPadding, yAxisBox.Bottom + boxPadding, pieBoxSpectrum.ClientSize.Width -
yAxisBoxWidth - 3 * boxPadding, xAxisBoxHeight);
spectrumBox = new Rectangle(yAxisBoglRi+ boxPadding, boxPadding, pictureBoxSpectruiertdize . Width - yAxisBoxWidth - 3 *
boxPadding, pictureBoxSpectrum.ClientSize.HeighAxisBoxHeight - 4 * boxPadding);

xAxisPaint();
yAxisPaint();
spectrumPaint();

}

private string autoChannelOrEnergyString((ehannel)
{
if (xAxisMode == xAxisModes.Channel)
{
return channel.ToString();
}
else
{
return Math.Round(energyFromChafuhelnnel), 2). ToString("F2");
}
}

private void xAxisPaint()
{
xAxisBmp = new Bitmap(xAxisBox.WidthAxisBox.Height);
Graphics gr = Graphics.Fromimage (XAxigD;
gr.SmoothingMode = System.Drawing.Dray@D.SmoothingMode.AntiAlias;

gr.Clear(backgroundColor);
gr.DrawLine(axisPen, new Point(0, GwrPoint(xAxisBox.Width - 1, 0));

Font xFont = new Font("Arial", 10);
Brush xBrush = Brushes.Black;
StringFormat xStringFormat = new StRngmat();
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xStringFormat.Alignment = StringAlignmteCenter;
xStringFormat.LineAlignment = Stringdtiment.Far;
gr.DrawString(xAxisMode.ToString(), xfo xBrush, new PointF(xAxisBox.Width / 2, xAxisBséieight), xStringFormat);

xStringFormat.LineAlignment = StringéMiment.Near;

xStringFormat.Alignment = StringAlignmteNear;

gr.DrawsString(autoChannelOrEnergyStfaapmMinChannel), xFont, xBrush, new PointF(0 ¥gtringFormat);

textBoxEditMinChannel.Location = newift(pictureBoxSpectrum.Location.X + xAxisBox.Left4; pictureBoxSpectrum.Location.Y +
xAxisBox.Top + 7);

gr.DrawLine(axisPen, new Paint(0, @wPoint(0, 5));

xStringFormat.Alignment = StringAlignmte-ar;

gr.DrawsString(autoChannelOrEnergyStfaapmMaxChannel), xFont, xBrush, new PointF(xAxigB#idth - 1, 5), xStringFormat);

textBoxEditMaxChannel.Location = newrR{pictureBoxSpectrum.Location.X + xAxisBox.RightextBoxEditMaxChannel.Width,
pictureBoxSpectrum.Location.Y + xAxisBox.Top + 7);

gr.DrawLine(axisPen, new Point(xAxisB&kdth - 1, 0), new Point(xAxisBox.Width - 1, 5));

xStringFormat.Alignment = StringAlignmteCenter;
int parter = 6;

if (zoomMaxChannel - zoomMinChannelaster)
{

parter = (int)(zoomMaxChannel - @ddinChannel);

}

for (inti=1;i<=parter - 1; i++)

{
uint posX = (uint)((i * (zoomMaxChiael - zoomMinChannel) / parter) + zoomMinChannel);
gr.DrawLine(axisPen, new Point(xf@hannel(posX), 0), new Point(xFromChannel(posX), 5
gr.DrawString(autoChannelOrEnergy®((uint)(posX)), xFont, xBrush, new PointF(xFr@mannel(posX), 5), xStringFormat);

}
}

private void yAxisPaint()
{
yAxisBmp = new Bitmap(yAxisBox.WidthAxisBox.Height);
Graphics gr = Graphics.Fromlmage (yAxigB;
gr.SmoothingMode = System.Drawing.Dray@D.SmoothingMode.AntiAlias;

gr.Clear(backgroundColor);
gr.DrawLine(axisPen, new Point(yAxisBadth - 1, 0), new Point(yAxisBox.Width - 1, yABex.Height - 1));

Font yFont = new Font("Arial", 10);
Brush yBrush = Brushes.Black;
StringFormat yStringFormat = new StRngmat();

yStringFormat.Alignment = StringAlignmteCenter;
yStringFormat.LineAlignment = Stringgtiment.Center;
gr.DrawsString("C\no\nu\nn\nt\ns", yFpypBrush, new PointF(10, yAxisBox.Height / 2), yiBgFormat);

yStringFormat.Alignment = StringAlignmite-ar;

yStringFormat.LineAlignment = StringéMiment.Near;

gr.DrawString(zoomMaxCounts.ToString@pont, yBrush, new PointF(yAxisBox.Width - 6, @BtringFormat);

textBoxEditMaxCounts.Location = new m¢pictureBoxSpectrum.Location.X + yAxisBox.RightextBoxEditMaxCounts.Width - 5,
pictureBoxSpectrum.Location.Y + spectrumBox.TopoxPadding);

gr.DrawLine(axisPen, new Point(yAxisB&kdth - 1, 0), new Point(yAxisBox.Width - 6, 0));
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yStringFormat.LineAlignment = Stringdtiment.Far;

gr.DrawString(zoomMinCounts.ToString(ront, yBrush, new PointF(yAxisBox.Width - 6, yABox.Height - 1), yStringFormat);

textBoxEditMinCounts.Location = new RigpictureBoxSpectrum.Location.X + yAxisBox.RightextBoxEditMaxCounts.Width - 5,
pictureBoxSpectrum.Location.Y + spectrumBox.TopoxBadding + yAxisBox.Height - textBoxEditMinCour8fze.Height - 2);

gr.DrawLine(axisPen, new Point(yAxisBakdth - 1, yAxisBox.Height - 1), new Point(yAxisBaVidth - 6, yAxisBox.Height - 1));

yStringFormat.LineAlignment = Stringéiment.Center;

switch (yAxisMode)
{
case yAxisModes.Linear:
uint linParter = 10;

if zoomMaxCounts - zoomMinCasig linParter)

{

linParter = (uint)(zoomMax@ts - zoomMinCounts);

}

for (inti=1;i<= linParter; i++)
{
uint posY = (uint)(i * (itzoomMaxCounts - zoomMinCounts) / linParter) at\zoomMinCounts);
gr.DrawLine(axisPen, newrlgAxisBox.Width - 1, yrromCounts(posY)), new RifiyAxisBox.Width - 10,
yFromCounts(posY)));
gr.DrawString(posY.ToStrihg/Font, yBrush, new PointF(yAxisBox.Width - &sppmCounts(posY)), yStringFormat);

}

break;
case yAxisModes.Logarithmic:
uint logParter = (uint)(Mathgt0(zoomMaxCounts) - Math.Log10(zoomMinCounts));

if (logParter > 1)
{
for (inti=1;i<= logRar - 1; i++)
{
float posY = (float)(tMhaLog10(zoomMaxCounts) - Math.Log10(zoomMinCouptsi)/ logParter +
(float)Math.Log10(zoomMinCounts);
posY = (float)Math.PA8( posY);
gr.DrawLine(axisPenwnoint(yAxisBox.Width - 1, yFromCounts((uint)pogYhew Point(yAxisBox.Width - 10,
yFromCounts((uint)posY)));
gr.DrawsString(posY.Tagg("F0"), yFont, yBrush, new PointF(yAxisBox.Whdt 6, yFromCounts((uint)posY)),

yStringFormat);
}
}
break;
}
}
private void spectrumPaint()
{
if (this.WindowState = FormWindowStattnimized)
{

spectrumBmp = new Bitmap(spectrumBédth, spectrumBox.Height);
Graphics gr = Graphics.Fromlmage¢sumBmp);
gr.SmoothingMode = System.Drawinmguiing2D.SmoothingMode.AntiAlias;

gr.Clear(backgroundColor);
foreach (ROI element in ROIS)

{

if (element.Check(spectrum.pize
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int xStart = xFromChannlg(eent.Start);

int XEnd = xFromChannel(eént.End);

int width = xEnd - xStart;

Rectangle ROIlrectangle wiRectangle(new Point(xStart, 0), new Size(widgigcirumBox.Height));
gr.FillRectangle(ROIsBruftQlrectangle);

Point[] ROIpolygon = newifpelement.End - element.Start + 2];
for (inti=0; i <= eleneBnd - element.Start; i++)
{

ROlpolygon[i] = new RtixFromChannel((uint)(i + element.Start)), yFronu@ts(spectrum.Data[i + element.Start]));
}
ROIpolygon[ROlIpolygon.Lehgt2] = new Point(xFromChannel(element.End), speeBox.Height);
ROIpolygon[ROIpolygon.Lehgt1] = new Point(xFromChannel(element.Start) cepenBox.Height);
gr.FillPolygon(spectrumRBiash, ROIpolygon);

Point[] backPolygon = newirR[4];

backPolygon[0] = new Paxf{omChannel(element.Start), spectrumBox.Height);

backPolygon[1] = new PaxfomChannel(element.Start), yFromCounts(spectrata[element.Start]));
backPolygon[2] = new PaiffomChannel(element.End), yFromCounts(spectrura[Bleiment.End]));
backPolygon[3] = new PakfomChannel(element.End), spectrumBox.Height);
gr.FillPolygon(spectrumRBéskgroundBrush, backPolygon);

StringFormat nameStringFarm new StringFormat();

nameStringFormat.Alignmer8tringAlignment.Center;

nameStringFormat.LineAligemh = StringAlignment.Far;

gr.DrawString(element.Namew Font("Arial", 8), Brushes.Black, new PointF@S + width / 2, spectrumBox.Top + 10),

nameStringFormat);

}

}

Point[] spectrumLinePoints = newrfspectrum.Size];

for (uinti = 0; i < spectrum.Size#)

{
}

spectrumLinePoints[i] = new R@FromChannel(i), yFromCounts(spectrum.Data[i]));

gr.DrawLines(spectrumPen, spectrin@Points);

private void autoZoom()

{

zoomMinChannel = 0;
zoomMaxChannel = spectrum.Size - 1;

if (yAxisMode == yAxisModes.Linear)

{

zoomMinCounts = 0;

long maxCountsInSpectrum = 9;
foreach (long element in spectruate)

{
}

if (element > maxCountsInSpewety maxCountsinSpectrum = element;

int numberOfDigits = maxCountsin8pem.ToString().Length;
uint multiplyer = (uint)Math.Pow(LlumberOfDigits - 1);
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zoomMaxCounts = (uint.Parse(maxGslaSpectrum.ToString().Substring(0, 1)) + 1) * tiplyer;
}
else if (yAxisMode == yAxisModes.Logtumic)
{

zoomMinCounts = 1;

long maxCountsInSpectrum = 9;
foreach (long element in spectruate)
{
if (element > maxCountsinSpecty maxCountsinSpectrum = element;

}
int numberOfDigits = maxCountsin8pem.ToString().Length;

zoomMaxCounts = (uint)Math.Pow(tQmberOfDigits);

private float energyFromChannel(uint chdnne
{

return channel * calibration.Gain +ileedtion.Offset;

}

private uint channelFromEnergy(float engrgy
{
return (uint)((energy - calibration.g¥f) / calibration.Gain);

}

private int xFromChannel(uint channel)

{
float channelStepWidth = (float)(spaatBox.Width - 1) / (float)(zoomMaxChannel - zoomMihannel);
float returner = ((float)channel - @ipzoomMinChannel) * channelStepWidth;
return (int)returner;

}

private uint channelFromX(int x)

{
float channelStepWidth = (float)(speatBox.Width - 1) / (float)(zoomMaxChannel - zoomMihannel);
float returner = x / channelStepWidthoemMinChannel;
return (uint)Math.Round(returner);

}

private int yFromCounts(ulong counts)
{
float returner = O;
float yDisplayRange = spectrumBox.Heigh;

switch (yAxisMode)
{
case yAxisModes.Linear:
ulong countsDisplayRangeLincomMaxCounts - zoomMinCounts;
returner = yDisplayRange -déff)counts - (float)zoomMinCounts) * (yDisplayRarndéoat)countsDisplayRangeLin);
break;
case yAxisModes.Logarithmic:
if (counts == 0)
{

returner = yDisplayRange;
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}

else
{
float countsDisplayRangelzofloat)(Math.Log10(zoomMaxCounts) - Math.Log16¢mMinCounts));
returner = yDisplayRandéfloat)Math.Log10(counts) - (float)Math.Log10(zodimCounts)) * (yDisplayRange /
(float)countsDisplayRangeLog);

}
break;
}
return (int)returner;

}

private ulong countsFromY (int y)

{
int yDisplayRange = spectrumBox.Height
ulong countsDisplayRangeLin = zoomMaxts - zoomMinCounts;
ulong returner = 0;

switch (yAxisMode)
{
case yAxisModes.Linear:
returner = countsDisplayRangelL{ulong)Math.Round((float)countsDisplayRangeLyDisplayRange * (float)y);
returner += zoomMinCounts;
break;
case yAxisModes.Logarithmic:
float countsDisplayRangeLodledt)(Math.Log10(zoomMaxCounts) - Math.Log10(zooinKounts));
int yIninv = yDisplayRange - y;
float toPow = (float)ylninvildat)yDisplayRange * countsDisplayRangelLog + zooim®bunts;
returner = (ulong)Math.Pow(1QadPow - 1);
break;
}

return returner;

}

private void checkMinMax(ref int makeMirgfrint makeMax)

{
inttemp = 0;

if (makeMin > makeMax)
{
temp = makeMax;
makeMax = makeMin;
makeMin = temp;

}
}
private void checkMinMax(ref uint makeMief uint makeMax)
{

uint temp = 0;

if (makeMin > makeMax)
{
temp = makeMax;
makeMax = makeMin;
makeMin = temp;
}
}

private void checkMinMax(ref ulong makeMief ulong makeMax)

{
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ulong temp = 0;

if (makeMin > makeMax)

{

temp = makeMax;
makeMax = makeMin;
makeMin = temp;

}

private float calcDeadTimePercent(floafldat It)
{
if (rt > 0)

{
return (rt - It) / rt * 100;

}

else

{

return O;

}
}

private void newSpectrum(bool clearHeader)

{
ulong[] data = new ulong[1024];

data.Initialize();

if (clearHeader)

{

header = new List<string>();
listBoxHeader.ltems.Clear();
textBoxHeader.Text = ";

}

changeSpectrumData(data, O, 0, 0);
fileLoaded = false;

spectrumDateTime = DateTime.Now;
dateTimePickerSpectrumDate Time.ValiRate Time.Now;

this.Text = "X-Spect";
}

private void openSpectrum(SpectrumFilesiFeamats format, string file)

{
try
{

ulong[] data = SpectrumFiles.readtfat, file, out header, out realtime, out livetiroat spectrumDateTime);
if (data == null) throw new Except();

fileLoaded = true;

dateTimePickerSpectrumDateTime.¥aspectrumbDateTime;

listBoxHeader.ltems.Clear();

textBoxHeader.Text = ";
foreach (string element in header)

{
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listBoxHeader.ltems.Add(elenent
}

changeSpectrumData(data, realtimetjime, 0);

this.Text = "X-Spect [" + file +"]
}

catch

{

newSpectrum(true);

throw new Exception("Error loadifig!");

}
}

private void changeSpectrumData(ulong[hd#bat realtime, float livetime, uint percentageiplete)
{

spectrum.Data = data;

this.realtime = realtime;

this.livetime = livetime;

deadtimePercent = calcDeadTimePeresitime, livetime);

if (cursorPosition >= spectrum.Size)

{
cursorPosition = spectrum.Size - 1;
}
if (zoomMaxChannel >= spectrum.Size)
{
zoomMaxChannel = spectrum.Size - 1;
}
if (zoomMode == zoomModes.auto)
{
autoZoom();
xAxisPaint();
yAxisPaint();
}

progressBarAcquire.Value = (int)pereg@Complete;

displayReport();
spectrumPaint();

pictureBoxSpectrum.Invalidate();

if ((int)percentageComplete == 100)
{
/lend = true;
busymca = false;

}

else

{

busymca = true;

}
*

87



private void cursorPositionChanged()

{

}

displayReport();
pictureBoxSpectrum.Invalidate();

if (channelEnterByCursor == channelEB§&ursorModes.calibration)

{ textBoxCalibrationChannel.Text ¥sorPosition. ToString();

Llse if (channelEnterByCursor == chdnterByCursorModes.ROlstart)
{ textBoxROIStartChannel. Text = cuPasition. ToString();

Llse if (channelEnterByCursor == chdlBnterByCursorModes.ROlend)
{ textBoxROIEndChannel.Text = cursmmiBon.ToString();

}

private void displayReport()

{

}

float countrate = 0O;
if (livetime > 0)
{

countrate = spectrum.SumCountgetiiine;

}

string newReport =";

newReport += "--- Cursor Position +Environment.NewLine;

newReport += "Channel: " + cursorPosiff 0String() + Environment.NewLine;

newReport += "Energy: " + energyFrom@mel(cursorPosition). ToString("F2") + "keV" + Eneirment.NewLine;
newReport += "Counts: " + spectrum.PatesorPosition]. ToString() + Environment.NewLinéervironment.NewLine;

newReport += "--- Acquisition ---" + Einonment.NewLine;

newReport += "Channels: " + spectrugeSioString() + Environment.NewLine;

newReport += "Sum Counts: " + spect@umCounts.ToString() + Environment.NewLine;

newReport += "Count Rate: " + countfBdString("F2") + "cps” + Environment.NewLine;

newReport += "Real Time: " + realtimeSkring("F1") + "sec." + Environment.NewLine;

newReport += "Live Time: " + livetima$tring("F1") + "sec." + Environment.NewLine;

newReport += "Dead Time: " + deadtimeRet. ToString("F1") + "%" + Environment.NewLineEnvironment.NewLine;

newReport += "--- ROIs ---" + EnvironmeNewLine;
newReport += "Number of ROIs: " + R@seunt.ToString() + Environment.NewLine + Environrhé&ewLine;

newReport += ROIs.GetReport(spectruraPealibration.Gain);

textBoxReport. Text = newReport;

private void displayCalibration(bool cortec

{

if (Icorrect)

{
textBoxCalibrationGain.BackColoCslor.Red;
textBoxCalibrationGain.Text = "Galt';
textBoxCalibrationOffset.BackCotoColor.Red;
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textBoxCalibrationOffset. Text = 'f©ét=0";
}

else

{
textBoxCalibrationGain.BackColoCslor.Empty;
textBoxCalibrationGain.Text = "Gaiht+ calibration.Gain.ToString("F4");
textBoxCalibrationOffset.BackCotoColor.Empty;
textBoxCalibrationOffset. Text = 'foét="+ calibration.Offset. ToString("F4");

}
}
private void saveReport(string file)
{
using (System.lO.StreamWriter sw = r&ygtem.|O.StreamWriter(file))
{
string reportText = textBoxRepoetXT;
reportText = reportText.Substrimg@rtText.IndexOf("--- Acquisition ---"));
sw.Write(reportText);
}
}

private void acquisitionStart()

{

if (fileLoaded) newSpectrum(true);

/I busy = true;
buttonAcquireStartStop.Text = "stop”;

spectrumDateTime = DateTime.Now;
dateTimePickerSpectrumDateTime.Valugate Time.Now;

acquisitionControlsDisable();
counting = true;

mca.mcaStartAcquire();

}

private void acquisitionStop()

{
/lbusy = false;
buttonAcquireStartStop.Text = "start";
labelAcquisitionStatus.Text = "Ready.";
counting = false;

if (IremoteOvertaken)

{

acquisitionControlsEnable();

}

else
if (remoteCountAndSave)

{

string scanCurrentDirectory = Syst®©.Path.Combine(scanDirectory, scanName);

string reportFile = System.|O.P@tmbine(scanCurrentDirectory, "reports");

if ('System.lO.Directory.Exists(i@pFile)) System.lO.Directory.CreateDirectory(refsile);
reportFile = System.lO.Path.ComfriegortFile, scanName + scanFilenumber + "-repdf});t

using (System.lO.StreamWriter smew System.|O.StreamWriter(reportFile))
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{

string reportText = textBoxRepbext;
reportText = reportText.Subsi(reportText.IndexOf("--- Acquisition ---"));
sw.Write(reportText);

}

string primarySpectrumFile = SystiérPath.Combine(scanCurrentDirectory, "spectra”);
primarySpectrumFile = System.|OlRP@bmbine(primarySpectrumFile, autoWriteFormat. Tio8());
if (!System.lO.Directory.Exists(prarySpectrumFile)) System.lO.Directory.CreateDbegprimarySpectrumFile);
if (saveShort)
{
primarySpectrumFile = SystemAg&th.Combine(primarySpectrumFile, scanFilenumbet + autoWriteFormat. ToString());
}
else
{
primarySpectrumFile = SystemBA@&th.Combine(primarySpectrumFile, scanName + stamfnber + "." +
autoWriteFormat.ToString());

}
SpectrumFiles.write(autoWriteFornmtmarySpectrumFile, header, spectrum.Data,ine@ltlivetime, DateTime.Now); ;

if (saveSecondary)
{
string secondarySpectrumFiystem.l0.Path.Combine(scanCurrentDirectory, "sp&ct
secondarySpectrumFile = Sydt@rRath.Combine(secondarySpectrumFile, secondatgtimat. ToString());
if (ISystem.lO.Directory.Exi&econdarySpectrumFile)) System.lO.Directory.Cieatetory(secondarySpectrumFile);
if (saveSecondaryShort)
{
secondarySpectrumFile =t&yslO.Path.Combine(secondarySpectrumFile, scambitder + "." +
secondaryWriteFormat.ToString());
}
else
{
secondarySpectrumFile =t&yslO.Path.Combine(secondarySpectrumFile, scanNaseanFilenumber + "." +
secondaryWriteFormat.ToString());

}

SpectrumFiles.write(secondarg@¥ormat, secondarySpectrumFile, header, speddata, realtime, livetime, DateTime.Now);

}

if (saveSumSpectrum)

{
ulong[] sumSpectrum;
List<string> sumHeader;
float sumRealtime, sumLivetime;
DateTime sumDateTime;

string sumSpectrumPrimaryFil8ystem.|O.Path.Combine(scanCurrentDirectory, "sp&c
sumSpectrumPrimaryFile = SysténfPath.Combine(sumSpectrumPrimaryFile, "sum.Uto@riteFormat. ToString());
if (System.IO.File.Exists(sune8pumPrimaryFile))
{
SpectrumFiles.readFormateReadFormat = (SpectrumFiles.readFormats)Enune@gpsof(SpectrumFiles.readFormats),
autoWriteFormat.ToString());

sumSpectrum = SpectrumHiesl(sumReadFormat, sumSpectrumPrimaryFile, ooHsader, out sumRealtime, out
sumLivetime, out sumDateTime);

}

else

{

sumSpectrum = new ulongfspen.Size];
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sumHeader = new List<strif)g
sumHeader.Add("Sum Spectjum
sumHeader.Add("ScannamestanName);
sumRealtime = 0;

sumLivetime = 0;

sumbDateTime = new DateTime(
sumbDateTime = DateTime.Now;

}

sumRealtime += realtime;
sumLivetime += livetime;
for (inti = 0; i < sumSpectriangth; i++)
{
if (i < spectrum.Size) symeBtrum[i] += spectrum.Datali];

}

SpectrumFiles.write(autoWritefat, sumSpectrumPrimaryFile, sumHeader, sumSpacsumRealtime, sumLivetime,
sumDateTime);

if (saveSecondary)
{
string sumSpectrumSeconigitgy= System.|0.Path.Combine(scanCurrentDirectapectra”);
sumSpectrumSecondaryFifystem.lO.Path.Combine(sumSpectrumSecondaryFile)."s+ secondaryWriteFormat.ToString());
SpectrumFiles.write(secay@ériteFormat, sumSpectrumSecondaryFile, sumHeadenSpectrum, sumRealtime, sumLivetime,
sumDateTime);

}

}

onCounted();

private void acquisitionControlsDisable()

{
buttonAcquireClear.Enabled = false;
groupBoxAcquisitionTime.Enabled = false
groupBoxAcquisitionTimer.Enabled = fgls

menuFile.Enabled = false;
menuMCA.Enabled = false;

tabControlSide.Controls.Remove(tabP&yJeR
tabControlSide.Controls.Remove(tabPadjbation);
tabControlSide.Controls.Remove(tabPageldr);
tabControlSide.Controls.Remove(tabPggieds);

}

private void acquisitionControlsEnable()

{

buttonAcquireClear.Enabled = true;
groupBoxAcquisitionTime.Enabled = true;
groupBoxAcquisitionTimer.Enabled = true

menuFile.Enabled = true;
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menuMCA.Enabled = true;

tabControlSide.Controls.Add(tabPageRROls
tabControlSide.Controls.Add(tabPagegtation);
tabControlSide.Controls.Add(tabPagetéernd
tabControlSide.Controls.Add(tabPage@s);

rep++;
if (rep < Convert.Tolnt32(xschritt. Tgxt
{
gostepandwait();
linear.PerformClick();
}
else
{
repy++;
if (repy < Convert.ToInt32(yschirTiext))
{
rep=0;
movemotor(2, 500, 0, 1);
movemotor(1, 0, 0, 2);
linear.PerformClick();

}

else
{
repy = 0;
rep =0;
movemotor(1, 0, 0, 2);
movemotor(2, 0, 0, 2);

private void mca_mcaAcquisitionEnd(objemtder, mcaDataUpdateEventArgs e)

{
this.Invoke(changeSpectrumbDataDel, P& Realtime, e.Livetime, e.PercentComplete);
this.Invoke(displayReportDel);
this.Invoke(acquisitionStopDel);

}

private void mca_mcaDataUpdate(object semdeaDataUpdateEventArgs e)
{

try

{

this.Invoke(changeSpectrumDataBd)ata, e.Realtime, e.Livetime, e.PercentComplete);
this.Invoke(displayReportDel);

}

catch

{
//da passt was ned!! division bgore

}

}

92



protected virtual void onCounted()
{
if (Counted != null)
{
Counted(this, new CountedEventARg3ls, spectrum.Data));
}
}

protected virtual void onMCAError()
{
if (MCAError != null)
{
MCAEr ror(this, new EventArgs());
}
}

public bool WasClosed

{
get

{

return closed;

}
}

public bool RemoteConnected

{
get

{

return remoteConnected;

}

set

{

remoteConnected = value;

}
}

public bool RemoteClosed

{
get

{

return remoteClosed;

}

set

{

remoteClosed = value;

}
}

public bool Connected

{
get

{

return connected;

}
}

public bool RemoteOvertaken

{
get

{
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return remoteOvertaken && ROIs.CkidamesValidity();

}
}
public bool RemoteOvertakenMCA
{
get
{
return remoteOvertakenMCA && ROIkgekNamesValidity();
}
}
public string ScanDirectory
{
get
{
return scanDirectory;
}
set
{
scanDirectory = value;
}
}
public string ScanName
{
get
{
return scanName;
}
set
{
scanName = value;
}
}
public string ScanFileumber
{
get
{
return scanFilenumber;
}
set
{
scanFilenumber = value;
}
}
public bool Takeover(bool MCA)
{
if (MCA && !connected)
{
return false;
}
else if (counting)
{

remoteOvertaken = true;
remoteOvertakenMCA = MCA,;

menuFile.Enabled = false;
menuMCA.Enabled = false;
menuSaveBitmap.Enabled = false;
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menuQuestion.Enabled = false;

tabControlSide.TabPages.Clear();
if (connected) tabControlSide. TaixaAdd(tabPageAcquire);
tabControlSide.Invalidate();

buttonAcquireStartStop.Enabled Isda
buttonAcquireClear.Enabled = false;
groupBoxAcquisitionTime.Enabledatsk;
groupBoxAcquisitionTimer.Enabledaise;

return true;
}
else
{
return false;
}
}

public bool Release()
{

if (remoteOvertaken)

{

remoteCountAndSave = false;
if (counting) mca.mcaStopAcquire();
remoteOvertaken = false;

menuFile.Enabled = true;

menuMCA.Enabled = true;

menuSaveBitmap.Enabled = true;
menuQuestion.Enabled = true;

tabControlSide.Controls.Add(tabFR@¢és);
tabControlSide.Controls.Add(tabRaajération);
tabControlSide.Controls.Add(tabRéegder);
tabControlSide.Controls.Add(tabRagtons);
tabControlSide.Invalidate();

buttonAcquireStartStop.Enableduetr
buttonAcquireClear.Enabled = true;
groupBoxAcquisitionTime.Enabledres;
groupBoxAcquisitionTimer.Enabledrae;

return true;
}
else
{
return false;
}
}

public void RemoteCountAndSave(string Sdaadory, string ScanName, string ScanFilenumb¥RE.Enums.AcquisitionTimers
AcquisitionTimer, uint AcquisitionTime, List<strirgHeaderInfo)
{
if (connected && !counting)
{
scanDirectory = ScanDirectory;
scanName = ScanName;
scanFilenumber = ScanFilenumber;
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acquireTimer = AcquisitionTimer;
acquireTime = AcquisitionTime;
textBoxAcquisitionTime.Text = acteilime.ToString();
groupBoxAcquisitionTime. Text = "Agigition Time: " + acquireTime.ToString() + "sec.";
textBoxAcquisitionTime.BackColorGolor.Empty;
if (acquireTimer == uXRF.Enums.AgijtionTimers.Realtime)
{
radioButtonAcquisitionReal.Cked = true;
radioButtonAcquisitionLive.Ched = false;
groupBoxAcquisitionTimer.Text' Acquisition Timer: Realtime";
}

else

{

radioButtonAcquisitionReal.Cked = false;
radioButtonAcquisitionLive.Ched = true;
groupBoxAcquisitionTimer.Text'Acquisition Timer: Livetime";

mca.mcaClear();

mca.mcaSetPresetTimer(acquireTimer)
mca.mcaSetPresetTime(acquireTime);

newSpectrum(false);

buttonAcquireStartStop.Text = "Stop
acquisitionControlsDisable();

spectrumDateTime = DateTime.Now;
dateTimePickerSpectrumDateTime.¥alDate Time.Now;

remoteCountAndSave = true;
counting = true;

header = new List<string>(Heades)nf

mca.mcaStartAcquire();
}
}

public void StopAcquisition()
if (counting)

remoteCountAndSave = false;
mca.mcaStopAcquire();
}
}

11.2 Datamove

clear all;

format shortG
x=0;

y=0;

a=0;
Elementzeile=0;
ZeileElement=0;

files = dir(*.ASRY);

firstASR = files(1).name;

firstElement = importdata(firstASR," ',7);
Elementarray = size(firstElement.data);

PSE = importdata('xray.txt');
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PSElaenge = size(PSE.textdata);

for k = 1:Elementarray(1)
disp (PSE.textdata(firstElement.data(k)-1));
end

antwort = input('Welches Element soll dargesteditaen \n','s’);

for a = 2:PSElaenge(1)

if (strcmp(antwort,PSE.textdata(a)) == 1)
Z=a+l;

end

end

for t =1:Elementarray(1)
if (firstElement.data(t) == Z)
ZeileElement = t;
end

end

stnumberx(numel(files))= 0;
stnumbery(numel(files))= 0;

for i = L:numel(files)

str = files(i).name;

X = str(1:4);

stnumberx(i) = str2double(x);

y = str(5:8);

stnumbery(i) = str2double(y);
end

xachse = (max(sthumberx)+1);
yachse = (max(stnumbery)+1);

element(yachse,xachse)= 0;

for o =1:numel(files)
read = files(0).name;
text =importdata(read,' ',7);
wert = (text.data(ZeileElement,4));
if ((text.data(ZeileElement,4)< 0))
wert = 0;
end
wert = wert -(text.data(ZeileElement,5));
if (wert< 0))
wert = 0;
end
wert = wert/PSE.data(Z-2,9);
element (stnumbery(o)+1,sthnumberx(0)+1)= wert;
end

disp (element);
contourf(element)

spefiles = dir(*.spe");

xspe = hum2str(input('X: \n','s"));

yspe = num2str(input("Y: \n','s"));

firstspe = [xspe yspe "SPE';

firstSpektrum = importdata(firstspe,' ',7);
spekanaele = size(firstSpektrum.data);

spex = l:spekanaele(1);

spey = log10(firstSpektrum.data(1:spekanaele(1)));
area(spex,spey);
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11.3 Koordinatentisch

18507 - Kreuztisch

|
237

| 312 695 |

Abbildung 2 [

3 WARTUNG

® Reinigen Sie den Kreuztisch nach jedem Gebrauch. Spéane koénnen sich in den
Fuihrungsnuten festsetzen und so die Funktion des Kreuztisches beeintrichtigen.

® Fetten und schmieren Sie die regelmdBig beweglichen Teile und die Oberfldche
des Kreuztisches. l

' /ECHNISCHE DATEN ’

Bezeichnung Daten
Rechtwinkligkeit horizontal/vertikal 100: 0,0254 mm
4 Parallelitdt des Arbeitstisches 100: 0,0254 mm

Maximaler horizontaler Verfahrweg des Tisches | 110 mm
Maximaler vertikaler Verfahrweg des Tisches 165 mm
Abweichung 0,02 mm
Nettogewicht 16 kg }

SEITE4 VON 5
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11.4 Schrittmotor
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11.5Schaltnetzteil:

120W Single Outputindustrial DIN RAIL Power Supply

W Features :

AC input range selectable by switch

Protections:Short circult/Over load/Over voltage/Over temperature
Cooling by free air convection

Can be installed an DIN rail TS-35/7.50r 15

UL 508(industrial control equipment japproved

LED indicator for power on

100% full load burn-in fest

Finad switching fraquenay at BSKHz

3 years wamanty

SPECIFICATION ""@“ cﬂu: =

MODEL NTS-24V-5A
O VOLTAGE 2
RATED CURRENT 54
CURRENT RANGE 0=54
MATEDEOWER. | LA
RIPPLE & NOISE {max.| Hotn.2 80m\p-p
QUTPUT | VOLTAGE ADJ). RANGE 24 ~ 28V
VOLTAGE TOLERANCE Wote.d 0%
LINE REGULATION H%
LOAD REGULATION Hith
SETUP, RISE TIME 500ms, TOms/230VAC  600ms, T0ms/115VAC at full load
HOLD TIME (Typ.) I6meZIOVAC 32msi115VAL akfull load
VOLTAGE RANGE B8 - 132VACHTE - 354VAC by swilch 248~ 370¥DC
FREQUENCY RANGE 47 ~ 3Hz
EFFICIENCY {Typ.) 0% 84% [ as%
INPUT [ G CURRENT (Typ) ZEATISVAC _ 1BARSOVAC
INRUSH CURRENT [Typ.) COLD START 204/ 115VAC 40AIZ0VAC
LEAKAGE CURRENT <3.5mA | J0VAC
105~ 150% rated output power
IVERLOND Protaction type - Constant current limiting, recovers sulomatically after fault condiion is removed
e 15 - 16.5V | 28- 33y | s6-65v
Protaction type - Shut down o/p vltage, re-porwer on o recover
B5°C 5T (TSW1) [s0C 50 (TSWY) [a0cseiTsw)
DOVER TEMPERATURE Pratection type - Shut down o/p vollage, recovers aulomatically after temperalura goes down -
WORKING TEMP. 10 = +BT {Refer 1o output load darating curve}
WORKING HUMIDITY 20 - 90% RH non-condensing
ENVIRONMENT | STORAGE TEMP. HUMIDITY | -20 - +B5'C, 10 - 85% RH
TEMP. COEFFICIENT H0.03%C (0~ 50'C )
VIBRATION 10 - 500Hz, 2G 10mintloyde, Bimin sach along X. Y, Z anes
SAFETY STANDARDS ULS08, LILBOG50-1, TUY ENGO950-1 Approvad
WITHSTAND VOLTAGE WP-OIF-BKVAC  WP-FG!1 SKVAC  DIP-FG:05KVAG

SAFETY & |ISOLATION RESISTANCE P-O/P, WP-FG, DiP-FG: 1000 Dhms'S00YDC
EMC EMI COMDUCTION & RADIATION | Compliance bo ENS5011,ENSE022 (CISPR22) Class B

{Rated] | 4o RMONIC CURRENT GCompliante by ENG 1000-3-2-3
EMS IMMUNITY Comglianca fo ENB1000-4-2.34.5,6,8.11, ENVS(204, ENS5024, ENG 1000-6-2 [ENSO0ER2-2} Heavy industry |level crilana &
WTEF 136.BKhrs min.  MIL-HOBK-217F (257

OTHERS [DIMENSION 6557125 2" 100mm (WH'D)
PACKING 0.78Kg. 20pes/16.5KgN. 1CUFT

NOTE 1. Al parameters NOT spacaly mentioned ame measuned at Z30VAC inpat, rated koad and 25°C of amblent temperature.

2. Ripple & notse ane measured & 20MHz of bardwidth by using a 12 twisted pair-wire termirated with & 0.1uf & 47uf paraliel capacitor.
3. Tolerance - includes set up tolerance, ine eguiaion and Ioad regulation

4. The power supply 5 considersd & component which will be instdlad into & final equpment. The final eguipment mwst be re-confirmed that it 51l mests
EMC directives.
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