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要
!

用多毛细管
A

射线透镜做光源的微区扫描型
\WACX

仪器!围绕出射焦斑对称放置
!

"

*

个
/WW

探

测器!设计软件控制
A

射线管"多个探测器"高精度移动平台!同时进行数据采集"信号同步和结果分析!

从而开发完成
(A-;6

))

:7

N

高通量微区扫描型
\WACX

仪器#由于多探测器的采用!该仪器的信号强度得到

数倍的提升!且稳定性没有因为器件间的差异而变差!同等条件!同等用时的情况下!测试标准偏差降为单

探测器时的不足
!.V

#均匀样品
";;k";;

面扫描时!

!..

个点的测试标准偏差与定点测试无差异!说明

运动机构和控制算法表现优异!不会对测试结果产生影响#对于微区扫描仪器的焦斑尺寸!用.荧光刀口实

验/的方法!对
X0

!

(:

和
U%

元素进行了测试!测得三种元素的有效焦斑尺寸最小值分别为
+"'!

!

!#'?

和

?#'.?

*

;

!各元素有效焦斑尺寸随原子序数的增加而减小!这与多毛细管
A

射线透镜的设计原理相符&实

验还发现了各元素焦斑有效尺寸在极小值处对高度变化较为敏感的规律!因此建议为了得到统一清晰的扫

描图像!要保持样品表面的平整#最后用
(A-;6

))

:7

N

仪器对某单晶高温合金样品的
(:

!

B6

!

^

和
C0

元素

进行扫描和分布分析!图像清晰!枝晶结构明显可辨!并且其中
(:o[6

特征线强度高达
"".M1

)

4

!明显高

于普通的
ACX

测试#在
(A-;6

))

:7

N

微区扫描型
\WACX

仪器中!由于多探测器的采用!信号强度高!测试

精密度好!随之测试时间可以缩短!因此可以满足高通量测试的需求#
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引
!

言
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A

射线荧光$

ACX

%光谱分析是一种重要的元素定性和定

量分析手段!自
".

世纪
!.

年代面世以来!以其准确"快速"

无损等优点在钢铁"冶金"建材"选矿"地质勘察"环保检测

等领域得到了极其广泛的应用#进入
"=

世纪!随着
A

射线

光源"光学器件和探测器技术的进步!以
ACX

原理为核心的

波长色散和能量色散型仪器围绕检测准确性和运行稳定性都

有了非常巨大的进步!同时针对不同的行业需求!各大仪器

厂商和学者相继开展了各自有特色的产品开发和应用

研究(

=

)

#

在
ACX

技术进步的同时!随着产业升级和人们的认知

不断向微观领域拓展!单纯的宏观元素含量已经无法满足需

求!元素在样品中的微观分布越来越吸引人们的注意!能量

色散
ACX

$

\WACX

%仪器具有结构简单!应用灵活等特点!

在其上加装多毛细管
A

射线透镜!搭配扫描平台"设计光路

结构和控制分析方法就可以进行
*

;

尺度的微区多元素分布

分析!这就是微区扫描型
\WACX

仪器(

"

)

!能够为研究人员

提供一架元素含量维度的.显微镜/#

有学者用这种.显微镜/对岩矿样品"大气颗粒物(

?

)

"松

针(

!

)

"玉米胚芽(

"

)等进行多种元素的分布分析!获取到了其

他检测方法无法感知的图景!总结了许多有意义的发现和

规律#

在材料基因组项目(

+

)提出的.成分
-

组织结构
-

性能/关联

图谱概念及其实践中!能够进行无损高通量检测的微区扫描

型
\WACX

仪器同扫描电镜"

KQ9

原位直读光谱"

TIP/-

KQ9

等技术一道成为成分分布表征极为重要的手段(

*

)

!但

常规的微区扫描
\WACX

仪器主要照顾最大量的用户需求!

因此存在样品尺寸"扫描速度"测试精度等方面限制!不能

很好地满足高通量测试对于.分析更大样品/".进行更快扫

描/".结果更加准确/的要求#



通过器件选型"结构以及电器的设计"扫描控制算法和

分析方法的开发和持续优化!钢研纳克材料基因组项目团队

完成了
(A-;6

))

:7

N

高通量微区扫描型
\WACX

仪器的开发!

本文对该仪器的主要结构和性能参数进行展示和介绍!并对

多探测器对测试强度的影响!以及强度提升带来的测试精密

度优化和各元素有效焦斑尺寸随着样品距离工作点远近的变

化规律进行了详细的测试和描述#

=

!

实验部分

$<$

!

仪器

(A-;6
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:7

N

仪器主要性能参数如下'

A

射线源'一体化多毛细管
A

射线源!
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!

图
$

!

#

&

$为
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/1

8

核心结构示意图(

#

'

$为
[JG,&

--

/1

8

样机实物图
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&
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%
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)+2[JG,&
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8

U%

靶!焦斑直径
=+

*

;

$

!

U%o[6

!

=,'!@M0$

%!工作距离

=.;;

#

探测器'对称摆放的
!

"

*

个窗口面积为
"+

或
+.;;

"

的
/WW

探测器!最小能量分辨率
="#0$

$

!

U7o[6

!

+'@@#

M0$

%#

样品移动平台'三轴移动范围
"..;;

$

G

%

k"..;;

$

H

%

k=..;;

$

W

%!分辨率
"'+

*

;

!重复定位精度
?

*

;

!最大移

动$扫描%速度
=.1;

-

4

`=

#

最大图像分辨率'

=*Mk=*M

#

测试元素范围'元素周期表上
Q

以后所有元素$真空气

氛下可扩展至
9&

以后所有元素%#

!!

通过仪器主体和辐射屏蔽结构的设计!控制电路"软件

控制模块和扫描测试模块的开发!实现了四个探测器能谱数

据的快速获取及分析!并与三维平台的高速运动实现同步!

开发完成
(A-;6

))

:7

N

微区扫描型
\WACX

仪器#

设计软件控制
A

射线管"多个探测器"高精度移动平

台!同时进行数据采集"信号同步和结果分析

$<=

!

性能测试

='"'=

!

多探测器的影响

用
(A-;6

))

:7

N

仪器对钛合金样品进行定点测试!分别

用
=

个探测器"

?

个探测器和
*

个探测器进行测试!见表
=

#

表
$

!

单探测器#

=C,,

=

$%定点测试
EAA

次%

EAWN

"

DAA

"

I

"

A<C0

#

%

$

%&'()$

!

@3&3/53)03+2EAA3/,)0O/34+1)6)3)53+.

+2=C,,

=

!

EAWN

+

DAA

"

I

+

A<C0

$

%

%

特征线+
1

)

4

平均值$

/

% 实测
C/W

+

V

理论
C/W

+

V

B:o[6 =,+*,'" ='.+ ='.,

X0o[6 ,=', =*'!= =*',.

L%o[6 !.', "!'.# ""'=@

(:o[6 ++'= =#'@@ =#'.+

LGo[6 ?,'# "+'?+ ""'#,

!!

表
=

中平均值为
!..

次测试的平均值!实测
C/W

为
!..

次测试的相对标准偏差!理论
C/W

根据如式$

=

%计算

理论
C/W

#

=

槡/2 $

=

%

式$

=

%中!

/

为测试平均值!

2

为测试时间$

.'+4

%#

表
=

!

三个探测器#

>_=C,,

=

$%定点测试
EAA

次%

EAWN

"

DAA

"

I

"

A<C0

#

%

$

%&'()=

!

@3&3/53)03+2EAA3/,)0O/34>6)3)53+.+2

=C,,

=

)&54

!

EAWN

+

DAA

"

I

+

A<C0

$

%

%

特征线+
1

)

4

平均值$

/

% 实测
C/W

+

V

理论
C/W

+

V

B:o[6 +?+=?'@ .'*? .'*=

X0o[6 ""?'@ =.'=* #'!+

L%o[6 ="?'# =!',? ="'*+

(:o[6 =*?'? ="'#? =='.,

LGo[6 ==?'" =!',, =?'"#

!!

从表
=

!表
"

和表
?

三组测试可以得出如下结论'

?+,"

第
#

期
!!!!!!! !! !!!!!

刘明博等'高通量微区扫描
\WACX

仪器设计



$

=

%同样条件下!各元素特征线强度随探测器面积的增

大而线性增加!说明多个探测器位置对称且效率相等!本测

试
*

探测器由于是两种探测器的混用!信号强度提升了

,'*

倍#

$

"

%同等条件下!多探测器带来实测
C/W

的显著下降!

最低降为单探测器的
?+V

#

$

?

%三组测试的实测
C/W

与理论
C/W

基本相同!说明

测试精密度没有随着探测器的增多而变差#

通过对称放置多探测器可以增加检测面积!提升信号的

接收立体角!提高测试信号强度!且信号稳定性没有因为探

测器间的差异而变差!因此可以显著提升测试稳定性#

表
>

!

六个探测器#

E_=C,,

=

d=_CA,,

=

$%定点测试
EAA

次%

EAWN

"

DAA

"

I

"

A<C0

#

%

$

%&'()>

!

@3&3/53)03+2EAA3/,)0O/34D6)3)53+.0

$

E_=C,,

=

d=_CA,,

=

%!

EAWN

+

DAA

"

I

+

A<C0

$

%

%

特征线+
1

)

4

平均值$

/

% 实测
C/W

+

V

理论
C/W

+

V

B:o[6 =?!+?+'= .'?, .'?#

X0o[6 +?@'+ ,'., *'.#

L%o[6 "#+'" =.'#, @'"?

(:o[6 ?*"', #'*= ,'!?

LGo[6 "!.'+ ="'+= #'="

='"'"

!

连续扫描测试

用
*

探测器的
(A-;6

))

:7

N

仪器对一镜面不锈钢样品进

行检测!对比定点测试和面扫描测试的稳定性!所用条件为

!.M$

+

*..

*

9

!见表
!

和表
+

#

表
E

!

定点测试
EAA

次%单点
C,0

#

%

$

%&'()E

!

@3&3/503/((3)03+2EAA3/,)0

!

C,0

$

%

%

)&54

特征线+
1

)

4

平均值$

/

% 实测
C/W

+

V

理论
C/W

+

V

L3o[6 ,!=#?'" +'.* +'=#

X0o[6 =@=@=#'. ?'.* ?'?"

(:o[6 =="?.'. =?'?. =?'?!

表
C

!

面扫描
=A_=A

-

/Q)(0

%面积
=,,_=,,

%

单点
C,0

#

%

$%线速度
=A,,

*

0

\$

%&'()C

!

@5&11/1

8

3)03+2=,,_=,,

$

=A_=A

-

/Q)(0

%!

C,0

$

%

%

)&54

!

0

-

))6O/34=A,,

-

0

\$

特征线+
1

)

4

平均值$

/

% 实测
C/W

+

V

理论
C/W

+

V

L3o[6 ,!!@"'! +'.! +'=@

X0o[6 =@"*@"'? ?'.@ ?'?=

(:o[6 =="+,'@ =?'"? =?'??

!!

分析表
!

和表
+

两组数据可以发现'定点
!..

次测试和

";;k";;

范围内
!..

个点的扫描!两组测试各元素强度

平均值无明显差异!每组测试的实测
C/W

与理论
C/W

基本

相同!且两组测试各元素
C/W

也基本一致!说明该样品在
"

;;k";;

范围内足够均匀!且测试稳定性不会受到仪器扫

描运动的影响#

='"'?

!

有效焦斑尺寸测试

依据
(A-;6

))

:7

N

仪器的结构!设计了荧光测试方法的

.刀口实验/

(

,-#

)

!如图
"

所示!

.'=;;

厚度的铁镍合金片和

.'=;;

厚度的钼片分别作为刀口样品!沿
G

轴正向移动做

行扫描!每行扫描完毕后!再沿
W

方向移动一定距离!重复

A

扫描!最终绘出样品中铁和镍元素特征线强度随
G

和
W

的

分布!如图
?

#

图
=

!

刀口实验示意图

?/

8

<=

!

T&

7

+:3+2W1/2)G)6

8

))Q

-

)./,)13

图
>

!

铁镍薄膜样品刀口实验
&'(

扫描
?)

和
[/

元素

特征线强度分布图

?/

8

<>

!

Z&

--

/1

8

+2?)&16[//1&'(W1/2)G)6

8

)

05&11/1

8

+2?)G[/2/(,

!!

对其中的一行数据!依次做平滑"求导和高斯拟合操

作!如图
!

!计算高斯函数半高宽!作为光斑在该方向和该

位置上对该元素的有效尺寸!定义为该元素的.有效焦斑尺

寸/!图
!

中!计算得到铁元素在该位置有效焦斑尺寸为

+*',

*

;

#

!!

对图
?

中的每一行数据都重复上述步骤!可得有效焦斑

尺寸和样品与透镜工作点距离的关系!如图
+

#

!+,"

光谱学与光谱分析
!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

第
!"

卷



图
E

!

铁元素-刀口实验.有效光斑尺寸计算

?/

8

<E

!

*&(5:(&3/+1+2)22)53/;)2+5&(0

-

+30/H)

+2?)'

7

W1/2)G)6

8

))Q

-

)./,)13

图
C

!

铁和镍元素有效光斑尺寸随样品高度位置的变化

?/

8

<C

!

%.)16+2)22)53/;)2+5&(0

-

+30/H)+2

?)&16[/O/340&,

-

()4)/

8

43

!!

在图
+

中!对原始数据做二次拟合!求极值!可得
X0

的

有效焦斑尺寸最小值为
+"'!

*

;

!而
(:

有效焦斑尺寸最小值

为
!#'?

*

;

!用同样方法还获得了
U%

有效焦斑尺寸最小值

为
?#'.?

*

;

#

本节的测试可以得出如下结论'

$

=

%用本文介绍的荧光刀口实验可以进行元素有效焦斑

尺寸的测定#

$

"

%各元素有效焦斑尺寸的大小随原子序数的增加而减

小!这与多毛细管
A

射线透镜的设计原理相符#

$

?

%本文测到
U%

元素有效焦斑尺寸最小值为
?#'.?

*

;

!与多毛细管透镜标称的
=+

*

;

有较大差距!这是由于本

文所用的.荧光刀口实验方法/!与标准.刀口实验/所用的对

射直接测试方法有差别#

$

!

%各元素焦斑有效尺寸在极小值处对高度变化较为敏

感!仅在工作点正负
=+.

*

;

高度范围内能保持较小焦斑!

因此在实际测试中为了得到统一清晰的扫描图像!要保持样

品表面的平整#

"

!

测试实例

!!

使用
(A-;6

))

:7

N

仪器的最优测试条件对某单晶高温合

金样品的枝晶结构进行了研究!测试条件为
+.M$

+

*..

*

9

!

单点
!..;4

!扫描范围
"'"+;;k"'"+;;

!间距
.'.=;;

!

如图
*

为得到的
(:

!

B6

!

^

和
C0

四个元素的特征线强度分

布图!可以看到清晰明确的枝晶结构!与该样品的设计初衷

相符#

图
D

!

某单晶样品
[/

"

%&

"

V

"

K)

特征信号强度分布图

?/

8

<D

!

Z&

--

/1

8

+2[/

+

%&

+

V

+

K)/13)10/3

7

/1

&0/1

8

()5.

7

03&(0:

--

).&((+

7

!!

从图
*

还可以看到
(:

元素信号强度高达
"".M1

)

4

#同等

测试时间下!高强度意味着好的测试精密度&同等精密度要

求下!高强度意味着测试时间的缩短#因此!多探测器带来

的高强度测试!意味着
(A-;6

))

:7

N

可以满足高通量测试的

需求#

?

!

结
!

论

!!

阐述了
(A-;6

))

:7

N

高通量微区扫描型
\WACX

仪器的

设计思路和性能参数!并从多探测器带来的高信号强度!以

++,"

第
#

期
!!!!!!! !! !!!!!

刘明博等'高通量微区扫描
\WACX

仪器设计



及高信号强度对测试精密度的提升两个角度对仪器的性能进

行了测试!证明了多探测器设计思路的有效性和可行性#

进行了均匀样品定点测试和扫描测试的稳定性对比!结

果表明高速运动扫描测试没有对多个探测器和移动平台的同

步产生影响!也没有影响到测试结果的稳定性#

用.荧光刀口测试/的方法对焦斑尺寸进行了测试!并总

结了元素有效焦斑尺寸随着样品和工作点距离的变化规律!

同时通过对
X0

!

(:

和
U%

三个元素的测试!验证了元素有效

焦斑尺寸随着能量提高而减小的规律!测得三种元素的有效

焦斑尺寸最小值分别为
+"'!

!

!#'?

和
?#'.?

*

;

!比透镜标

称焦斑尺寸
=+

*

;

要大!说明该方法与直接刀口测试方法有

区别!但与透镜的设计规律相符#同时观察到元素的有效焦

斑尺寸对样品表面高度较为敏感!仅在透镜工作点上下
x

=+.

*

;

范围内能够保持!因此为了得到清晰准确的扫描图

像!要求样品表面平整#

用
(A-;6

))

:7

N

仪器对某单晶高温合金样品的
(:

!

B6

!

^

和
C0

元素进行了分布分析!得到了清晰明确的枝晶结构

图像!且由于多探测器的使用!信号强度高!测试精密度好!

而同等精密度要求下!测试时间可以缩短!说明该仪器符合

高通量设计的需求#
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