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Streszczenie

Rozprawa doktorska dotyczy opracowania i realizacji w pelni zintegrowanego, miniaturowego
zrédla  promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii systemow mikro
elektromechanicznych  MEMS (ang. Micro-Electro-Mechanical Systems). Celem badan bylto
zaprojektowanie i wykonanie autonomicznego uktadu generacji promieniowania X, o niskim poborze
mocy, niewielkich wymiarach oraz potencjale zastosowan w mobilnych, zintegrowanych systemach
analitycznych i diagnostycznych.

W ramach pracy przeanalizowano aktualny stan wiedzy w zakresie podstaw fizycznych,
mechanizmow generacji promieniowania rentgenowskiego, a takze rozwigzan technicznych, ze
szczegblnym uwzglednieniem aspektu ich miniaturyzacji. Na podstawie przeprowadzonego
przegladu literatury oraz analizy ograniczen i wyzwan wystepujacych w istniejacych miniaturowych
zroédtach promieniowania rentgenowskiego sformutowano wymagania projektowe, technologiczne
1 eksploatacyjne dotyczace nowoprojektowanego zrodta.

W oparciu o te zatozenia opracowano pierwsze na $wiecie zrodlo rentgenowskie MEMS,
w ktorego sklad wchodza: katoda polowa (wykonana z ostrzy krzemowych i/lub kompozytu
nanorurek weglowych oraz PVP (ang. Polyvinylpyrrolidone)), kolumna elektrono-optyczna
umozliwiajgca ogniskowanie wigzki elektronéw, target transmisyjny zoptymalizowany pod katem
generacji promieniowania X w zakresie energii do 25 keV oraz zintegrowana mikropompa jonowo-
sorpcyjna zapewniajaca utrzymanie wysokiej prézni. Proces technologiczny bazowal na
fotolitografii, trawieniu krzemu 1 szkta, osadzaniu warstw metalicznych oraz bondingu anodowym
w kontrolowanych warunkach.

Badania eksperymentalne objely charakteryzacje emiterow polowych (pomiar charakterystyk
[-V, stabilnosci emisji, wielkosci plamki elektronowej), weryfikacje wlasciwosci targetow (wplyw
materialu 1 geometrii na widmo oraz intensywno$¢ promieniowania), testy uktadu ogniskowania
wiazki oraz ocen¢ warunkow prézniowych wewnatrz struktury. Zintegrowane urzadzenie zostato
poddane testom generacji promieniowania poza komorg prézniows. Przeprowadzono badania
intensywnos$ci, energii, rozktadu przestrzennego, stabilnosci oraz powtarzalno$ci generacji
promieniowania.

Uzyskane wyniki potwierdzily mozliwo$¢ generacji promieniowania X o kontrolowanych
parametrach w mikroskalowej, hermetycznej strukturze MEMS. Opracowane rozwigzanie otworzyto
perspektywy zastosowan w kompaktowych analizatorach fluorescencji rentgenowskiej XRF (ang. X-
Ray Fluorescence), integracji z mikroprzeplywowymi uktadami ,lab-on-chip” m.in. do badan
biologicznych 1 chemicznych oraz w instrumentach satelitarnych wymagajacych miniaturowych
zrodet kalibracyjnych.

Praca wnosi wktad w rozwdj technologii mikrosysteméw poprzez: opracowanie stabilnych
mikroemiterow elektronowych, opracowanie nowych metod kontroli wigzki elektronow,
optymalizacj¢ targetow transmisyjnych, rozw6j metod hermetyzacji 1 utrzymania prozni
w strukturach MEMS, oraz integracj¢ kompletnego uktadu generacji promieniowania
rentgenowskiego w pojedynczej strukturze. Wyniki te stanowig podstawe do dalszych badan nad
mikrotomografig, spektroskopia rentgenowska in situ oraz hybrydowymi sensorami radiacyjnymi
nowej generacji.

Slowa kluczowe: miniaturyzacja, MEMS, zZrodto rentgenowskie, emisja polowa, mikropompa
jonowo-sorpcyjna, XRF.
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Abstract

This doctoral dissertation concerns the development and implementation of a fully integrated,
miniature X-ray source using MEMS (Micro-Electro-Mechanical Systems) technology. The aim of
the research was to design and implement an autonomous X-ray generation system with low power
consumption, small dimensions, and potential applications in mobile, integrated analytical and
diagnostic systems.

This thesis analyzed the current state of knowledge regarding the physical foundations,
mechanisms of X-ray generation, and technical solutions, with particular emphasis on
miniaturization. Based on a literature review and an analysis of the limitations and challenges
encountered in existing miniature X-ray sources, the design, technological, and operational
requirements for the newly designed source were formulated. Based on these assumptions, the world's
first MEMS X-ray source was developed, consisting of a field-effect cathode (made of silicon blades
and/or a composite of carbon nanotubes and PVP (polyvinylpyrrolidone)), an electron-optical column
enabling electron beam focusing, a transmission target optimized for X-ray generation in the energy
range up to 25 keV, and an integrated ion-sorption micropump ensuring high vacuum. The
technological process was based on photolithography, silicon and glass etching, deposition of metallic
layers, and anodic bonding under controlled conditions.

Experimental studies included characterization of the field emitters (measuring I[-V
characteristics, emission stability, and electron spot size), verification of target properties (the effect
of material and geometry on the spectrum and radiation intensity), tests of the beam focusing system,
and assessment of the vacuum conditions within the structure. The integrated device was tested for
X-ray generation outside the vacuum chamber. Studies were conducted on the intensity, energy,
spatial distribution, stability, and repeatability of radiation generation.

The obtained results confirmed the possibility of generating X-rays with controlled parameters in
a microscale, hermetic MEMS structure. The developed solution opened up potential applications in
compact X-ray fluorescence (XRF) analyzers, integration with microfluidic "lab-on-chip" systems
for biological and chemical research, and in satellite instruments requiring miniature calibration
sources.

This work contributes to the development of microsystems technology by: developing stable
electron microemitters, developing new methods for electron beam control, optimizing transmission
targets, developing methods for encapsulating and maintaining a vacuum in MEMS structures, and
integrating a complete X-ray generation system in a single structure. These results provide
a foundation for further research on microtomography, in situ X-ray spectroscopy, and next-
generation hybrid radiation sensors.

Keywords: miniaturization, MEMS, X-ray source, field emission, ion—sorption micropump, XRF.
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Wykaz skrotow

Skrot Rozwiniecie (angielski) Rozwiniecie (polski)

MEMS  Micro-Electro-Mechanical mikrosystemy elektromechaniczne
Systems

XRF X-Ray Fluorescence spektroskopia fluorescencji rentgenowskiej

XRD X-Ray Diffraction dyfraktometria / dyfrakcja rentgenowska

EDS Energy-Dispersive X-ray spektroskopia rentgenowska z dyspersja
Spectroscopy energii

ESD Electron-Stimulated Desorption  desorpcja stymulowana elektronami

HV High Voltage wysokie napiecie

HVL Half-Value Layer grubo$¢ potprzepuszczalna

CNT Carbon Nanotubes nanorurki weglowe

SWCNT Single-Walled Carbon Nanotube  nanorurki weglowe jednoscienne

PVP Polyvinylpyrrolidone poliwinylopirolidon

XFEL X-ray Free Electron Laser laser rentgenowski na swobodnych

elektronach

LPP Laser-Produced Plasma plazma wytwarzana laserowo

DPF Dense Plasma Focus geste ognisko plazmy

EUV Extreme Ultraviolet skrajny ultrafiolet

Uv Ultraviolet ultrafiolet

SDD Silicon Drift Detector krzemowy detektor dryftu

RTG X-ray rentgen

CAD Computer-Aided Design komputerowe wspomaganie projektowania

SEM Scanning Electron Microscope skaningowy mikroskop elektronowy

TEM Transmission Electron transmisyjny mikroskop elektronowy
Microscope

STEM  Scanning Transmission Electron  skaningowo-transmisyjny mikroskop
Microscope elektronowy

CCDh Charge Coupled Device -

CMOS Complementary Metal-Oxide- -
Semiconductor

KOH Potassium hydroxide wodorotlenek potasu

TMAH  Tetramethylammonium wodorotlenek tetrametyloamoniowy
hydroxide

MXS Modulated X-Ray Source modutowe zrédto rentgenowskie
(NASA) (technologia/patent NASA)

NDT Non-Destructive Testing badania nieniszczace

CT Computed Tomography tomografia komputerowa

ECR Electron Cyclotron Resonance rezonans cyklotronowy elektronow

FWHM  Full Width at Half Maximum szeroko$¢ potdéwkowa

SNR Signal-to-Noise Ratio stosunek sygnatu do szumu

(6)% Coefficient of Variation wspotczynnik zmiennosci

PCB Printed Circuit Board ptytka drukowana

ITO Indium Tin Oxide tlenek indu i cyny

RGA Residual Gas Analyzer analizator gazoéw resztkowych
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Wykaz oznaczen i symboli

Symbol Znaczenie Jednostka

Vv, U Napiecie (ogdlne) V (wolt)

Ua, Ut Napigcie anodowe / targetu V/kV

Ur Napiecie ogniskujace V/kV

I, L, Ic Prad (ogolny / emitera / katodowy) A, mA, pA, nA

E, Ex Energia (ogolna / kinetyczna) eV, keV

A Dhugo$¢ fali nm, A

d Odleglos¢ / grubos¢ m, mm, um

r Promien m, mm, pm

p Cisnienie Pa

T Temperatura °C, K

B Pole magnetyczne T (tesla)

q Ladunek C (kulomb)

m Masa czastki kg, g, u

Z Liczba atomowa —

c Przekrdj czynny / przewodnos¢ m?/S-m™!
powierzchniowa

p Gestosé kg-m™

t Czas S, min

e Ladunek elementarny C

h Stata Plancka Js

c Predkos¢ swiatta w prozni m-s!

Amin Minimalna dlugo$¢ fali nm
promieniowania X

Emax Maksymalna energia fotonu eV, keV
promieniowania X

1) Liniowy wspoétczynnik thumienia m!

p/p Masowy wspolczynnik tlumienia m?-kg™!

HVL Grubos¢ polprzepuszczajaca (Half- m, mm, pm
Value Layer)

N Calkowity strumien fotonow / liczba ph-s™!
fotonow emitowanych na sekunde

L] Strumien fotonoéw ph-m2-s!

Io Natezenie / irradiancja poczatkowa W-m™

I(x) Natezenie / irradiancja po przejsciu W-m=
drogi x

X Droga / grubo$¢ w materiale m, mm, pm

D Szybkos¢ dawki pochlonietej Gy-'s!

P. Moc wigzki elektronow W

Py Moc emitowanego promieniowania X W

] Sprawnos$¢ konwersji —

S Powierzchnia m?

v Predkos¢ elektronu m-s!

n Liczba atomow na jednostke objetosci  m™

R Zasieg elektrondw g-cm™
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Rozdzial 1. Wstep

1.1. Motywacja i znaczenie badan

Wspolczesna nauka i technika intensywnie zmierzaja w kierunku miniaturyzacji urzadzen
1 systemow technicznych, dazac do integracji jak najwigkszej liczby elementow w mozliwie
najmniejszej objetosci [1], [2]. Trend ten szczegolnie silnie widoczny jest w technologiach mikro
elektromechanicznych (MEMS, ang. Micro-Electro-Mechanical Systems), ktore umozliwiajg
wytwarzanie struktur 1aczacych komponenty mechaniczne, -elektryczne, optyczne, cieplne
i chemiczne w formie pojedynczych scalonych uktadéw [3], [4]. Szerokie 1 udokumentowane
zastosowanie technologii MEMS w wielu obszarach techniki, w tym w urzadzeniach powszechnego
uzytku, naturalnie prowadzi do pytania o mozliwo$¢ jej wykorzystania takze w obszarach, w ktorych
dotychczas nie byta ona stosowana, lecz ktére — ze wzgledu na potrzebe miniaturyzacji i integracji —
wykazuja istotng zgodno$¢ z jej charakterem. Do takich obszar6w naleza technologie prozniowe,
w tym systemy generacji promieniowania rentgenowskiego.

Promieniowanie rentgenowskie odgrywa fundamentalng role w szerokim spektrum zastosowan:
od diagnostyki medycznej, przez kontrol¢ nieniszczaca, analiz¢ skladu chemicznego 1 badan
materialowych, az po spektroskopie synchrotronowg i fizyke wysokich energii [5], [6], [7], [8]-
Tradycyjne zrodta promieniowania X, takie jak lampy rentgenowskie, cechujg si¢ jednak stosunkowo
duzymi rozmiarami, znacznym zapotrzebowaniem na energi¢ oraz skomplikowanymi wymaganiami
eksploatacyjnymi — szczegdlnie w zakresie utrzymywania wysokiej prozni oraz zarzadzania cieptem
[9], [10], [11]. Ograniczenia te stanowig istotng barier¢ dla rozwoju urzadzen mobilnych,
zintegrowanych lub rozproszonych (np. sieci czujnikow rentgenowskich), jak réwniez aplikacji
in situ czy implantowanych systemow medycznych.

W ostatnich latach w literaturze naukowej widoczny jest silny trend badawczy zmierzajacy do
miniaturyzacji zrédet promieniowania X. Jednym z gléwnych kierunkow jest zastgpowanie
klasycznych, termicznych Zrodet elektronéw — takich jak grzane katody wolframowe — przez katody
oparte na emisji polowej [12]. Emitery polowe, wykonane z materialow takich jak nanorurki
weglowe, ostrza krzemowe czy nanokompozyty, umozliwiaja emisje elektronow przy niskim
napigciu bez koniecznosci ich podgrzewania, co znaczaco obniza zuzycie energii i pozwala na
miniaturyzacje catej struktury [13], [14]. Integracja takich emiteréw z pozostatymi elementami zrodta
promieniowania — targetem, systemem ogniskowania wigzki, oknem rentgenowskim oraz mozliwo$¢
zapewnienia wymaganych warunkéw prozniowych stanowi wyzwanie technologiczne, ale
jednoczesnie otwiera droge do opracowania w petni samodzielnych, mikroskalowych Zrodet
rentgenowskich w technologii MEMS.

Dotychczas opracowane zrodia promieniowania rentgenowskiego o zredukowanych rozmiarach
wcigz w duzej mierze bazuja na klasycznych technologiach prézniowych [15]. Nawet jesli niektore
ich komponenty (np. katody polowe) zostaly wykonane w technologii MEMS lub nanotechnologii,
to pozostate czgsci — takie jak obudowa, target czy uktad zapewniajgcy warunki wysokiej prozni — sa
wytwarzane technikami makroskalowymi, co znaczaco utrudnia seryjng produkcj¢ i ogranicza
mozliwos$ci pelnej integracji z innymi mikrosystemami [13]. W szczeg6élno$ci problematyczne jest
zapewnienie wysokiej 1 trwatej prézni wewnatrz zamknietej mikroskalowej struktury oraz
dlugoterminowa stabilno$¢ emiteréw elektronowych. Te dwa zagadnienia byty jednymi z gtownych
barier na drodze do opracowania w pelni MEMS-owych zrédet promieniowania rentgenowskiego.

Celem niniejszej rozprawy doktorskiej bylo opracowanie innowacyjnego, niskoenergetycznego
zrodta promieniowania rentgenowskiego, wykonanego w petni w technologii MEMS, dzialajacego
samodzielnie jako urzadzenie mobilne. Projektowane urzadzenie w zatozeniach mialo by¢
zintegrowane w strukturze krzemowo-szklanej i1 zawiera¢: emiter polowy, kolumne optyki
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elektronowej, target transmisyjny, zoptymalizowany pod katem generacji promieniowania
X w zakresie energii do 25 keV oraz mikropompe jonowo-sorpcyjng, ktdra zapewni i utrzyma
wysoka prozni¢ wewnatrz struktury. Zaktadanym kierunkiem rozwoju byla takze mozliwosé
dynamicznej kontroli parametréw promieniowania — w tym energii i intensywnosci emisji oraz
ogniskowania wigzki elektronowej — co rozszerzyloby funkcjonalnos¢ urzadzenia wzgledem
klasycznych konstrukcji.

Uzyskane w ramach pracy rezultaty stwarzaja nowe mozliwosci, aby znaczaco wptyna¢ na wiele
obszarow nauki i1 technologii. Miniaturowe zrodto rentgenowskie MEMS moze sta¢ si¢ kluczowym
komponentem przeno$nych analizatorow fluorescencji rentgenowskiej (XRF — ang. X-Ray
Fluorescence), znajdujacych zastosowanie w geologii, metalurgii, archeologii i ochronie srodowiska.
Whbudowanie zrédta rentgenowskiego bezposrednio w uklad analityczny pozwoli na prowadzenie
analiz w warunkach terenowych bez konieczno$ci transportu probek do laboratorium, przy
zachowaniu wysokiej czutosci i selektywnosci spektroskopii XRF.

Réwnie obiecujgcym kierunkiem zastosowan jest integracja zrodta rentgenowskiego z uktadami
mikroprzeplywowymi. Mikrofluidyka znajduje szerokie zastosowanie w biologii, medycynie
i chemii analitycznej — od analizy DNA 1 bialek, przez diagnostyke laboratoryjna, po monitorowanie
reakcji chemicznych w czasie rzeczywistym [16], [17]. Wlaczenie miniaturowego Zrodia
promieniowania X do takiego systemu umozliwi prowadzenie bezkontaktowych analiz skladu
chemicznego przeptywajacych cieczy oraz badania zachodzacych w nich procesow biochemicznych.
Moze to prowadzi¢ do opracowania nowych generacji urzadzen typu lab-on-chip, taczacych analize
strukturalng 1 chemiczng w czasie rzeczywistym z minimalnym zuzyciem préobek. Jednym
z przyktadéw takiego zastosowania jest obszar badan biologicznych. Mozliwo$¢ precyzyjnego
ksztaltowania widma generowanego promieniowania X — dzigki doborowi materiatu targetu, napigcia
przyspieszajacego 1 geometrii kolumny elektronowej — otwiera droge do prowadzenia
eksperymentéw dotyczacych oddziatywania promieniowania o ré6znym sktadzie spektralnym na
komorki zywe. Pozwoli to na ocen¢ biologicznej reakcji komorek czy mikroorganizmoéw na rozne
zakresy energetyczne promieniowania oraz moze przyczyni¢ si¢ do rozwoju nowych strategii
terapeutycznych i metod oceny ryzyka radiacyjnego.

Dzigki niewielkim rozmiarom, niskiemu zuzyciu energii oraz integracji wszystkich
funkcjonalnych komponentéw w jednym uktadzie, opracowane zrodlo moze by¢ réwniez
zastosowane jako referencyjne zrédto promieniowania w przestrzeni kosmicznej — na przyktad do
kalibracji detektorow promieniowania X w misjach satelitarnych, gdzie liczy si¢ niezawodnos¢, niska
masa 1 samodzielnos$¢ urzadzen.

Z punktu widzenia rozwoju dyscypliny ,,automatyka, elektronika, elektrotechnika i technologie
kosmiczne” niniejsza praca wnosi do niej istotny wktad poprzez:

o rozwdj technologii mikroemiteréw elektronowych o stabilnej pracy,

e opracowanie 1 optymalizacj¢ targetow transmisyjnych dla kontrolowanej emisji

promieniowania X,

e opracowanie metod zapewniania i utrzymania prézni w strukturach MEMS,

o zaprojektowanie kompletnego mikroskalowego systemu do generacji promieniowania

rentgenowskiego.

1.2. Zakres tematu

Zakres niniejszej pracy doktorskiej obejmuje projekt, wytworzenie, integracj¢ oraz
eksperymentalng weryfikacj¢ dzialania miniaturowego, zintegrowanego zrédla promieniowania
rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS. Uwzgledniono wszystkie kluczowe
zagadnienia konstrukcyjne i technologiczne umozliwiajgce realizacje takiej struktury.
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W pierwszej kolejnosci przeprowadzono szczegdtowy przeglad literatury obejmujacy aktualny
stan wiedzy w zakresie podstaw fizycznych, mechanizmow generacji promieniowania
rentgenowskiego, a takze rozwigzan technicznych, ze szczegdélnym uwzglednieniem aspektu ich
miniaturyzacji. Na tej podstawie sformulowano wymagania projektowe dla zrodta rentgenowskiego
MEMS, ze szczegbdlnym uwzglednieniem problemow takich jak dlugoterminowe utrzymanie prozni,
integracja targetu transmisyjnego w strukturze MEMS czy ograniczenie ryzyka przebié
elektrycznych.

W dalszej czesci prac skoncentrowano si¢ na zaprojektowaniu geometrii oraz modelowaniu
funkcjonalnym poszczeg6lnych komponentéw struktury. Opracowano modele katod polowych
wykonanych z ostrzy krzemowych i nanomateriatow (w tym nanorurek weglowych), uwzgledniajac
ich stabilno$¢ emisji, odporno$¢ na wyladowania oraz wplyw proceséw technologicznych (np.
bondingu anodowego) na ich parametry. Wykonano rowniez szereg symulacji dotyczacych rozktadu
pola elektrycznego wewnatrz struktury oraz efektywnosci ogniskowania wigzki elektronowe;.
Targety transmisyjne zaprojektowano z uwzglednieniem geometrii oraz doboru materiatow (np. Si,
Ni, Ta), majac na celu optymalizacje widma generowanego promieniowania oraz jego intensywnosci.
Osobno przeprowadzono analiz¢ rozwigzan technologicznych umozliwiajacych zapewnienie
1 dlugoterminowe utrzymanie warunkow wysokiej prézni w ograniczonej objgtosci.

W ramach pracy zaplanowano i przeprowadzono pelny proces technologiczny stuzacy do
wytworzenia zrodla, obejmujacy takie etapy jak: fotolitografia, trawienie krzemu i szkta, osadzanie
warstw metalicznych oraz bonding anodowy.

Po wytworzeniu poszczegdlnych komponentow przeprowadzono ich testy funkcjonalne
1 elektryczne. Obejmowaly one m.in.:

e badania emiteréw polowych: charakterystyki [-V, stabilno$¢ emisji, wielko§¢ plamki
elektronow, odporno$¢ na uszkodzenia,

e testy kolumny elektronowej: analiza mozliwos$ci elektrostatycznego ogniskowania wigzki
elektronow,

e testy ogniskowania magnetycznego wigzki elektronow,

e badania targetow transmisyjnych: wptyw parametrow geometrycznych i materialowych na
widmo 1 intensywno$¢ promieniowania,

e testy mikropompy: pomiary efektywnos$ci dzialania oraz trwatosci uktadu.

Zwienczeniem prac bylo polaczenie wszystkich komponentow w szczelng, zintegrowang
struktur¢ prézniowa zdolng do samodzielnej pracy. Urzadzenie zostalo poddane testom generacji
promieniowania poza komorg prézniowa, z zastosowaniem detektorow (scyntylatorow,
spektrometréw SDD (ang. Silicon Drift Detector)) umozliwiajacych pomiar energii, intensywnosci
oraz ksztattu plamki rentgenowskiej. W dalszej kolejnosci przeprowadzono rowniez testy
dhugookresowe majace na celu ocene niezawodnosci zrodla w typowych warunkach aplikacyjnych.

Zakres rozprawy obejmuje rowniez wstepng analize¢ mozliwych zastosowan opracowanej
struktury. Szczegbdlng uwage poswiecono wykorzystaniu zrédta w kompaktowych analizatorach
fluorescencji rentgenowskiej XRF, wykorzystywanych m.in. w geologii, archeologii, analizie
srodowiskowej 1 przemystowe;.

Praca stanowi zatem nie tylko projekt i realizacj¢ nowej klasy urzadzenia w technologii MEMS,
ale takze jego kompleksowa walidacje i osadzenie w kontekscie realnych aplikacji. Praca ta wpisuje
si¢ w szerszy nurt badan nad mikrosystemami zintegrowanymi, otwierajac nowe perspektywy dla
rozwoju miniaturowe] analityki rentgenowskiej, technologii medycznej 1 kosmicznej oraz
nowoczesnej elektroniki prézniowe;.
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1.3. Metodyka badan i podejscia do problemu

Realizacja niniejszej rozprawy doktorskiej wymagata zastosowania kompleksowego podejscia
badawczego taczacego projektowanie, symulacje, techniki mikrofabrykacji, testy eksperymentalne
oraz analize funkcjonalng. Ze wzgledu na interdyscyplinarny charakter opracowywanego
miniaturowego zrodta promieniowania rentgenowskiego MEMS, konieczne bylo uwzglednienie
zagadnien z obszaru mikroelektroniki, technologii MEMS, fizyki promieniowania rentgenowskiego,
inzynierii wysokiej prozni, a takze analizy spektralne;.
Metodyka badan obejmowata nastepujace etapy:
o Projektowanie i modelowanie struktur MEMS — w tym etapie badan wykorzystano narzgdzia
CAD (ang. Computer-Aided Design) (AutoCAD, Fusion 360) oraz oprogramowanie COMSOL
Multiphysics do modelowania elementéw zrédla rentgenowskiego MEMS oraz symulowania pola
elektrycznego i trajektorii elektronéw. Gtownym celem tego etapu byl dobor odpowiedniej geometrii
emitera, kolumny elektrono-optycznej, targetu i mikropompy oraz dobor materiatow zapewniajacych
trwatos¢
1 zgodnos¢ technologii.
J Mikrofabrykacja komponentow w technologii MEMS — etap ten polegat na wytworzeniu
struktur MEMS z wykorzystaniem technik fotolitografii, trawienia (krzemu oraz szkla),
magnetronowego osadzania metalizacji oraz bondingu anodowego. Wytworzone zostaty struktury
emitera, targetu, elektrody ekstrakcyjnej, skupiajacej oraz mikropompy jonowo-sorpcyjne;j.
o Testy elektryczne i charakteryzacja komponentdow — po wytworzeniu elementy struktury
poddano badaniom eksperymentalnym prowadzonym w warunkach prozniowych. Wykonano
pomiary charakterystyk elektrycznych z wykorzystaniem stanowiska pomiarowego obejmujacego
zasilacze wysokiego napigcia oraz precyzyjne uklady pomiaru pradu. Przeprowadzono réwniez
pomiary widma i intensywnosci emitowanego promieniowania rentgenowskiego z zastosowaniem
spektrometru rentgenowskiego. Dodatkowo wykonano pomiary rozkladu przestrzennego wigzki
elektronowej oraz generowanego promieniowania poprzez obserwacje plamki na ekranie
luminoforowym.
. Integracja komponentéw 1 hermetyzacja struktury — po przeprowadzeniu testow
cze$ciowych wykonano integracj¢ wszystkich elementdw w szczelng struktur¢ MEMS. Zastosowano
bonding krzem-szkto celem zamknigcia komory wewnetrznej, zawierajacej emiter, uktad
ogniskowania, target i elementy uktadu utrzymania prézni.
. Generacja promieniowania rentgenowskiego — po integracji przeprowadzono
eksperymentalng weryfikacje zdolno$ci struktury do generacji promieniowania rentgenowskiego
poza komorg prézniowa, z wykorzystaniem detektorow SDD oraz luminoforow.
. Analiza aplikacyjna i testy funkcjonalne — przeprowadzono wstepne testy zastosowania
zrodla w spektroskopii XRF. Sprawdzono potencjat zastosowania uktadu jako przenos$nego,
niskoenergetycznego analizatora XRF do detekcji pierwiastkow.
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Rozdzial 2. Zrédla i detektory promieniowania rentgenowskiego

Promieniowanie rentgenowskie — powszechnie nazywane promieniowaniem X — jest formag
promieniowania elektromagnetycznego o bardzo krotkich dtugosciach fal (od kilku pikometrow do
kilku nanometréw), odpowiadajacych energiom od ok. 0,1 keV do kilkuset keV. Jego podstawowe
cechy to wysoka przenikliwo$¢ przez materialy oraz zdolno$¢ do indukowania jonizacji w materii,
co przesadza o jego specjalnym znaczeniu zar6wno w naukach przyrodniczych, jak i w inzynierii.
Wilasciwosci te determinujg szerokie spektrum zastosowan, co przektada si¢ na powszechne
wykorzystanie w diagnostyce medycznej, badaniach materiatowych oraz w naukach podstawowych.

Rozwoj technologii generacji promieniowania rentgenowskiego jest nierozerwalnie zwigzany
z przetomowymi odkryciami w fizyce prézni, elektroniki prozniowej oraz inzynierii materiatowe;.
Od chwili, gdy Wilhelm Conrad Rontgen w 1895 roku przypadkowo odkryt nowe, przenikliwe
promienie podczas eksperymentow z lampa Crookesa, rozpoczeta si¢ epoka, ktora nie tylko zmienita
oblicze diagnostyki medycznej, ale tez stworzyla fundamenty wspodtczesnej techniki badan
nieniszczacych i spektroskopii [18].

Systematyka zrodet promieniowania rentgenowskiego jest rozlegla i obejmuje procesy emisji
oraz mechanizmy fizyczne o diametralnie roéznej naturze 1 skali energetycznej. W ujeciu
fundamentalnym, emisja promieniowania X jest nieodigcznym atrybutem Wszechswiata,
a kosmiczne zrddla rentgenowskie stanowig kluczowy obiekt badan wspotczesnej astrofizyki.
Promieniowanie to jest generowane w procesach wysokoenergetycznych, takich jak akrecja materii
na obiekty zwarte (czarne dziury, gwiazdy neutronowe), emisja termiczna z gorgcego gazu
miedzygalaktycznego w  gromadach  galaktyk, czy promieniowanie synchrotronowe
relatywistycznych elektronow w pozostatosciach po supernowych [19], [20].

W dziedzinie techniki, zrdédta konstruowane przez czlowieka mozna klasyfikowa¢ na podstawie
wykorzystywanego zjawiska fizycznego, parametréw wyjSciowych wiazki oraz docelowego
zastosowania. Wsrod wielkoskalowych zrédet rentgenowskich mozna wyr6zni¢  zrodia
synchrotronowe, w ktoérych promieniowanie generowane jest przez relatywistyczne elektrony
poruszajagce si¢ w polach magnetycznych urzadzen wstawianych w lini¢ akceleratora, takich jak
undulatory 1 wiglery. Emituja one niezwykle intensywne, szerokopasmowe lub quasi-
monochromatyczne wigzki fotondéw, ktére sa podstawowym narzedziem w zaawansowanych
badaniach strukturalnych [21]. Ewolucja tej technologii sg lasery na swobodnych elektronach (XFEL
— ang. X-ray Free Electron Laser), zdolne do generowania ultrakrétkich, femtosekundowych
impulséw promieniowania rentgenowskiego o znaczacej mocy szczytowej 1 petnej koherencji
przestrzennej [22], [23]. Umozliwiaja one badanie ultraszybkich zjawisk dynamicznych w materii.

Inng klase stanowig plazmowe zrodla rentgenowskie, gdzie medium emisyjnym jest plazma
o wysokiej gestosci 1 temperaturze. W zaleznosci od metody jej wytworzenia, wyrdznia si¢ m.in.
zrodia typu LPP (ang. Laser-Produced Plasma) lub DPF (ang. Dense Plasma Focus). Generujg one
impulsowe promieniowanie w szerokim zakresie spektralnym, od skrajnego ultrafioletu EUV ( ang.
Extreme Ultraviolet) po twarde promieniowanie X, znajdujac zastosowanie w badaniach fizyki
wysokich gestosci energii, mikroskopii rentgenowskiej czy litografii nowej generacji [24], [25].

W odrgbnym spektrum zastosowan, gtdéwnie w aparaturze przenosnej, wykorzystuje si¢ zrodta
izotopowe. Emitujg one promieniowanie charakterystyczne w wyniku procesow rozpadu jadrowego,
takich jak wychwyt elektronu (np. w izotopie 55Fe) lub sg Zrédtem promieniowania gamma (np.
241Am), ktére moze by¢ stosowane bezposrednio lub do wzbudzania fluorescencji. Ich gtowng zaleta
jest niezalezno$¢ od zewnetrznego zasilania i stabilno$¢ emisji w czasie [26], [27].

Pomimo istnienia wielu zaawansowanych technologii generacji promieniowania X, podstawa
zdecydowanej wigkszosci aplikacji medycznych, przemystowych 1 analitycznych pozostaja
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klasyczne lampy rentgenowskie [28]. Ich zasada dzialania bazuje si¢ na nieelastycznym
oddziatywaniu wiazki elektrondw przyspieszonych w polu elektrycznym z materiatem anody, co
prowadzi do emisji zarowno promieniowania hamowania (o widmie cigglym), jak i promieniowania
charakterystycznego (o widmie liniowym) [29], [30].

Konstrukcje tego typu rozwijane sg od ponad stu lat — od pierwszych lamp Crookesa, przez
lampy Coolidge’a, az po wspodtczesne rozwigzania z anodg obrotowg i zaawansowanymi systemami
chtodzenia [31]. Niezawodno$¢ oraz mozliwo$¢ pracy przy duzych mocach sprawiaja, ze klasyczne
lampy RTG (rentgen) sa wciaz niezastgpione tam, gdzie wymagana jest duza intensywnos$¢ wiazki,
szeroki zakres napi¢¢ pracy i stabilno$¢ parametrow w dlugim czasie uzytkowania. Parametry te sa
jednak osiggane przy niskiej efektywnosci konwersji energii elektronéw na promieniowanie X, co
skutkuje znacznym grzaniem si¢ zrddta i konieczno$cig stosowania réoznych metod odprowadzania
ciepta [32], [33].

Zwazywszy na nadrz¢dny cel niniejszej rozprawy, ktorym jest rozwdj i charakteryzacja
miniaturowego zrddta rentgenowskiego, dalsze analizy w tym rozdziale zostaly zawezone
do systematyki, ewolucji technologicznej 1 wlasciwosci fizycznych elektronowigzkowych zrddet
rentgenowskich.

2.1. Klasyczne makroskalowe zrodla rentgenowskie

Pierwsze zrodta promieniowania X byly w istocie prostymi lampami proézniowymi, ktorych
zasada dziatania bazowala na zjawisku jonizacji gazu resztkowego pod wpltywem interakcji
z przyspieszonymi elektronami. W oryginalnych lampach Crookesa elektrony emitowane z katody
byly przyspieszane w rozrzedzonej atmosferze w kierunku pokrytych metalem $cianek ,,banki”
prozniowej. Ich oddziatywanie z gazem oraz materialem banki szklanej prowadzito do §wiecenia
[34]. Rontgen zauwazyt jednak, Zze pewna czg¢s$¢ niewidzialnego promieniowania przenika przez
materialy nieprzezroczyste i powoduje fluorescencje ekrandow pokrytych cyjanoplatynianem baru.
Juz kilka miesigcy po tym odkryciu skonstruowano pierwsze dedykowane lampy rentgenowskie,
w ktorych skupiono si¢ na wytwarzaniu elektronéw w kontrolowany sposob i kierowaniu ich na
specjalnie dobrane tarcze metalowe, najpierw z platyny, po6zniej z wolframu.

Przetlomem w rozwoju technicznym bylo odejscie od lamp wykorzystujacych jonizacje
resztkowego gazu na rzecz lamp prozniowych z katodg emitujaca elektrony w wyniku termiczne;j
emisji elektronow takie jak lampa Coolidge'a [35], [36] [Rys. 2.1]. Zamiast polega¢ na jonizacji
resztkowego gazu, zaczeto wykorzystywaé zjawisko emisji elektrondéw z rozgrzanego drutu —
zazwyczaj wolframowego — co pozwalalo precyzyjnie regulowac¢ ilo$¢ emitowanych elektronéw
1 uzyskiwac¢ ich stabilny, powtarzalny strumien [37]. W latach 20. XX wieku takie lampy z katoda
zarzong 1 stacjonarng anodg staly sie standardem w szpitalach i laboratoriach, a inzynierowie zaczeli
poszukiwac sposobow na zwigkszenie ich trwato$ci, wydajnosci i bezpieczenstwa.

Strona 16 z 260



Rysunek 2.1. Schemat budowy lampy Coolidge’a (C - katoda, A — anoda, Wi, — wlot wody ukladu
chlodzacego, Wy — wylot wody ukladu chlodzacego [36].

Lampy z anoda stacjonarng to najprostsza konstrukcja: nieruchoma anoda (zwykle tarcza lub
stozek wolframowy) jest umocowana w miedzianym bloku z chtodzeniem wodnym (jak w lampie
Coolidge’a [Rys.1.1]). Takie lampy charakteryzuja si¢ niewielkimi rozmiarami ogniska i prosta
budowa, co przekltada si¢ na nizszy koszt produkcji. Wystarczaja one do zastosowan niskomocowych
— stosuje si¢ je m.in. w przenos$nych aparatach RTG 1 stomatologii, gdzie wymagane prady anodowe
sg rzedu kilku—kilkunastu mA. Gtéwng wadg anod statycznych jest jednak ograniczona wydajnos¢
cieplna: cale ciepto z bombardowania koncentruje si¢ na niewielkim obszarze, co drastycznie obniza
mozliwg ciagla moc lampy 1 maksymalny czas ekspozycji. Lampy te sg najczesciej chtodzone woda
cyrkulujaca wewnatrz miedzianej oprawy. Dla zapewnienia izolacji przy wysokim napigciu czgsto
wykorzystuje si¢ konstrukcje z dwoma biegunami: lampy dwubiegunowe wymagaja chlodziwa
izolacyjnego (oleju) wokoét anody, za$ lampy jednobiegunowe (anoda uziemiona) moga by¢
chtodzone mieszankg wodno-glikolowa [36].

Wprowadzenie anody obrotowej w latach 30. XX wieku rozwigzato fundamentalny problem
nadmiernego nagrzewania si¢ obszaru interakcji elektronéw [38]. W klasycznej lampie z anoda
stacjonarng cata moc kinetyczna wiazki elektronéw skupiata si¢ w jednym punkcie, co prowadzito
do szybkiej degradacji materialu anody [31]. Zastosowanie wirujacej tarczy z wolframu pozwalato
rozproszy¢ energie cieplng na znacznie wigkszej powierzchni, co umozliwito zwigkszenie mocy
wiazki elektrondw bez ryzyka stopienia lub spekania tarczy. W praktyce otworzyto to droge do
uzyskiwania mocnych lamp diagnostycznych o stabilnym widmie i znacznie dluzszej zywotnosci.
W tych lampach wolframowa tarcza anodowa obraca si¢ z duza predkoscia (na ogoét kilka—kilkanascie
tysiecy obrotéw na minutg) wewnatrz banki prozniowej [Rys. 2.2]. Dzigki rotacji ciepto z ogniska
rozktada si¢ na wicksza powierzchni¢, co w poroOwnaniu z anoda statyczng znaczaco zwigksza
zdolnos¢ lampy do odprowadzania energii. W efekcie mozna pracowacé z duzo wyzszymi mocami
1 krotszymi czasami ekspozycji niz w lampach statycznych. Typowa anoda obrotowa ma budowe
kompozytowa — powierzchnia czynna wykonana jest z wolframu (lub stopu wolframu z renem, W—
Re), natomiast podloze stanowi molibden lub grafit, co poprawia przewodnictwo cieplne i redukuje
napr¢zenia termiczne. Warstwa wolframowa jest napawana, napylana lub dyfuzyjnie laczona
z podtozem. Cato$¢ mocowana jest na wirujgcym trzpieniu wykonanym ze stopow niklu (np. Inconel)
lub molibdenu, osadzonym na tozyskach ceramicznych, ktére umozliwiajg stabilng pracg w wysokiej
prozni i temperaturze. Banka lampy wykonywana jest zazwyczaj ze szkla borokrzemowego lub
kwarcowego, natomiast w wysokowydajnych konstrukcjach stosuje si¢ obudowy metalowo-
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ceramiczne, zapewniajace lepsze odprowadzanie ciepta i wigksza trwalo$¢ prozni. Dla poprawy
chlodzenia czg$¢ wirujaca anody jest polaczona z uktadem chlodzenia olejowego lub
z przewodzeniem ciepla przez metaliczny trzpien. Dodatkowo w lampach obrotowych czgsto stosuje
si¢ konstrukcj¢ z dwoma ogniskami — matym i1 duzym. Mate ognisko (np. 0,5 mm) daje ostrzejszy
obraz, ale ogranicza maksymalny prad; duze ognisko (okoto 1 mm i wigcej) pozwala na wyzsze prady
kosztem nieco gorszej rozdzielczos$ci obrazu [39], [40].

W

Rysunek 2.2. Schemat budowy obrotowej lampy anodowej (A - anoda, B — mieszek dylatacyjny, C —
katoda z obwodem zarnika, E — rura pré6zniowa, H — olowiana lub miedziana obudowa, O —
dielektryczny olej chlodzacy, R — wirnik na lozyskach, S - stojan, T — tarcza anody, W — okno lampy
[36].

Oproécz typowego podziatu wedtug rodzaju anody (stata, obrotowa) wyroznia si¢ tez konstrukcje
transmisyjne i odbiciowe, lampy z réznymi wielko$ciami ogniska, a takze lampy chtodzone
powietrzem lub cieczg [41], [42], [43] [Tab. 2.1]. W anodzie transmisyjnej uzywa si¢ bardzo cienkiej
warstwy materialu, przez ktére powstate promieniowanie X transmitowane jest na zewnatrz. Dzigki
temu mozliwe jest umieszczenie probki  bardzo  blisko  Zrédla  (duza  ostrosé
1 rozdzielczo$¢ obrazu). Przyktadem jest mikrozrédto Moxtek, w ktorym na powierzchni¢ okienka
berylowego naniesiono cienka warstwe srebra jako anod¢. Wada Zrddla transmisyjnego jest
ograniczona moc promieniowania (cienka folia szybko si¢ nagrzewa) i konieczno$¢ precyzyjnego
chlodzenia tej cienkiej warstwy [44]. W wypadku anod odbiciowych stosowana jest gruba anoda
blokowa. Czg$¢ powstatego promieniowania ukierunkowana do wewnatrz komory transmitowana
jest na zewnatrz poprzez oko z materialu o matej liczbie atomowej (zazwyczaj berylu). Zaletg takiego
rozwigzania jest mozliwos¢ pracy przy znacznie wyzszej mocy - gruba anoda lepiej odprowadza
ciepto. Wadg sg wieksze wymiary i masa lampy oraz trudniejsze uzyskanie matej plamki.
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Tabela 2.1. Poréwnanie cech targetéw transmisyjnych i odbiciowych.

Target transmisyjny

Target odbiciowy

Budowa Bardzo cienka warstwa (nm—pm) Grubsza tarcza (masywna)
Grubos¢ Bardzo mata — mata samo Znaczna — wigksza absorpcja
efektywna absorpcja przy niskich energiach wewnetrzna
Maks. Niska (ograniczenia cieplne) Wysoka
przenoszona
moc

Kierunek emisji

Przechodzi przez target

Odbicie / emisja z powierzchni

X (transmisja)
Zalety Mate odleglosci do probki, dobre Wyzsza moc, wigksza zywotnos$¢,
do niskich energii, integracja MEMS nadaje si¢ do przemystowych
aplikacji

Wady Ograniczona moc Wigksze wymiary, ograniczona

mozliwo$¢ integracji on-chip
Typowe Zrédta MEMS / mikrozrodta, Lampy przemystowe, medyczne

zastosowania XRF on-chip aplikacje wysokiej mocy

Réwnolegle z udoskonaleniem konstrukcji mechanicznych 1 termicznych rozwijata sie¢
technologia wytwarzania wysokiej prozni wewnatrz obudowy zrodta [45], [46], [47]. Utrzymanie
niskiego cisnienia gazéw w komorze jest niezbedne do stabilnej pracy katod i1 zapobiegania
wytadowaniom oraz nadmiernemu osadzaniu si¢ zanieczyszczen — Ww praktyce wymaga to
zastosowania odpowiednich procedur przygotowania powierzchni wewnetrznych elementdéw uktadu
prozniowego, szczelnych technik pakowania oraz systemOw usuwania gazow resztkowych.
Poczatkowo w tym celu wykorzystywano pompy rtgciowe i mechaniczne, poézniej wprowadzono
pompy dyfuzyjne i1 turbomolekularne, ktore umozliwialy obnizenie ci$nienia wewnatrz lampy do
poziomu 107¢ hPa i nizej. To z kolei, minimalizowato zjawiska niepozadanej jonizacji resztkowych
czasteczek gazu, redukowato prady uptywu 1 zwigkszato stabilno$¢ oraz trwatos$¢ katody. W praktyce
oznaczato to, ze lampy mogtly pracowac¢ przy wyzszych napieciach anodowych (nawet powyzej 150
kV) 1wyzszych pradach elektronowych, co wprost przektadalo si¢ na moc generowanego
promieniowania.

Lata 50. i 60. XX wieku przyniosty dalsza optymalizacje¢ lamp w zastosowaniach medycznych,
przemystowych 1 badawczych. Rozwoj uktadéw zasilania wysokim napigciem, transformatoréw
olejowych oraz lepsze systemy chlodzenia ciecza pozwalaty konstruowaé lampy rentgenowskie
o mocach rzedu kilkudziesigciu kilowatow w impulsie, co byto niezbedne zwlaszcza w tomografii
komputerowej czy inspekcji duzych odlewow i spoin stalowych [48].

W tym samym czasie pojawita si¢ rOwniez potrzeba zwigkszenia rozdzielczosci obrazowania.
To doprowadzito do rozwoju technologii lamp mikroogniskowych. Zamiast ogniska o $rednicy kilku
milimetréw, nowe konstrukcje umozliwiaty skupienie wigzki elektronéw na plamce o $rednicy
ponizej 50 mikrometrow [49]. Taka miniaturyzacja ogniska wymagala precyzyjnych uktadéw
skupiajacych, czesto z dodatkowymi soczewkami magnetycznymi lub elektrostatycznymi, a takze
materialow anody o zoptymalizowanej geometrii 1 chlodzeniu punktowym [50]. Dzigki lampom
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mikroogniskujagcym mozliwe stalo si¢ obrazowanie strukturalne z rozdzielczo$cia rzedu
pojedynczych mikrometrow — kluczowe w badaniach mikrouszkodzen, defektow w mikroelektronice
czy inspekcji elementow lotniczych.

Przyklady konkretnych rozwiazan

W praktyce przemystowej i medycznej stosuje si¢ lampy komercyjne, ktére implementuja
omoéwione zasady budowy i dziatania. Na przyktad firma Comet (X-Ray Technology) oferuje lini¢
lamp MXR do NDT (ang. Non-Destructive Testing). Model MXR 225-21 to jednostronna lampa
monoblokowa wodno-chtodzona
o wolframowej anodzie kierunkowej — nominalnie 225 kV, dwa ogniska (1,0 mm 1 3,0 mm) i moc od
640 do 1600 W. Tuby z seriit MXR 225 stuzg do inspekcji odlewow, kompozytdw czy skanowania
bagazu, zapewniajac zaréwno mozliwos¢ wykrywania wiekszych defektéw (ognisko duze), jak
1 obrazowanie wysokiej rozdzielczosci (ognisko mate). Dla nizszych napie¢ Comet ma analogiczne
tuby 160 kV i 225 kV (MXR 160, MXR 225) z mocg do ~1,6 kW i roznymi wariantami wigzki
(w tym nawet fan-beam do skanerow bezpieczenstwa) [51].

Varian Medical Systems (obecnie cz¢s¢ Siemens Healthineers) produkuje tuby do zastosowan
medycznych. Na przyktad Varian M-1500 to lampa mammograficzna o malym ognisku
1 kompaktowej konstrukcji, przeznaczona dla ultrawysokiej przepustowosci badan piersi [52]. Varian
zaprezentowal takze tubg¢ FP1000 do przeno$nych tomograféw operacyjnych 1 systemoéw
interwencyjnych — specjalistyczng lampg obrotowg zoptymalizowang pod duze obcigzenia cieplne.
GE Healthcare oferuje seri¢ turbin Performix do CT (ang. Computed Tomography); model Performix
HDw to metalowo-ceramiczna lampa z zaawansowanym systemem dynamicznej kontroli ogniska
(regulowanego w obu osiach), co poprawia rozdzielczo$§¢ obrazow w calym polu badania [53].
Podobne rozwigzania oferujag Canon Medical (dawniej Toshiba), Philips czy Shimadzu — wszystkie
te firmy dostarczaja lampy RTG do systemoéw radiografii i tomografii o zblizonych parametrach
(wysokowydajne ptytki anodowe z chtodzeniem, konstrukcja izolatoréw zapewniajgca wytrzymatos¢
HV (ang. High Voltage), podwdjne ogniska, itp.).

Problemy eksploatacyjne i miniaturyzacja

Tradycyjne lampy rentgenowskie narazone sg na typowe awarie i zuzycie. Jednym z gtownych
problemoéw s3 wyladowania wewnetrzne (tuki) spowodowane osadzaniem si¢ odparowanego
wolframu na izolatorach. Czasteczki metalu z anody i katody sedymentuja na wewngtrznych
sciankach lampy. W efekcie nastepuje niepozadane przewodzenie, co moze prowadzi¢ do
lawinowych uszkodzen. Kolejnym skutkiem dziatania wysokich temperatur sg mikropekniecia
anody. Gdy skupiona wigzka elektronéw ogrzewa anode, podpowierzchniowe naprezenia moga
spowodowa¢ powstanie drobnych peknieé. Z biegiem cykli termicznych peknigcia si¢ rozrastaja,
co obniza wydajno$¢ odprowadzania ciepta i z czasem powoduje obnizenie intensywnosci
emitowanego promieniowania. Problem ten jest szczeg6lnie nasilony w lampach z nieruchomag
anoda, gdzie temperatury ogniska moga przekracza¢ 2800°C (a nawet dochodzi¢ do topnienia
wolframu) — w takich warunkach przyrost mikropgknie¢ jest bardzo szybki [54].

W lampach obrotowych cze¢stg przyczyng awarii sg tozyska napedowe. Pracujg one z bardzo duza
predkoscia 1 przy wysokiej temperaturze, co zuzywa metalowy smar (zazwyczaj oparty na srebrze
lub otowiu) i w koncu prowadzi do zatarcia. Przy konserwatywnym uzytkowaniu tozyska zwykle
wytrzymuja dtuzej niz elektronika lampy, jednak ich uszkodzenie zawsze wigze si¢ z koncem
eksploatacji urzadzenia — silnik przestaje dziala¢, a anoda zatrzymuje si¢ nieruchomo, co natychmiast
prowadzi do wytopienia kontaktu ogniska [54], [55], [56].

W nowoczesnych systemach generowania promieniowania X klasyczne lampy rentgenowskie sg
nadal powszechnie stosowane dzicki sprawdzonej technologii i duzej elastycznos$ci parametréw
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pracy. W ostatnich latach pojawily si¢ natomiast nowe trendy, szczeg6lnie w zakresie miniaturyzacji
zrédel, ale temu aspektowi zostanie poswigcony Rozdziat 4 niniejszej pracy.

2.2. Detekcja promieniowania rentgenowskiego

Oprocz systemOw generacji promieniowania rentgenowskiego istotnym elementem wiekszosci
uktadéw wykorzystujacych promieniowanie X sg systemy jego detekcji. Detektory promieniowania
rentgenowskiego umozliwiajag rejestracje¢ nat¢zenia, rozkladu przestrzennego oraz widma
energetycznego promieniowania, stanowigc podstawe dziatania wielu technik obrazowania i analizy
materialowej. Dodatkowo systemy detekcyjne moga by¢ wykorzystywane do charakteryzacji zrodet
promieniowania rentgenowskiego, co jest szczegolnie istotne w kontekscie niniejszej pracy.

Detektory promieniowania rentgenowskiego przeksztatcajg fotony X na sygnaty elektryczne lub
swiatlo widzialne, a wybdr konkretnej technologii zalezy od przedzialu energetycznego
promieniowania i wymagan dotyczacych czutosci, rozdzielczosci energetycznej czy czasowej oraz
od natezenia wigzki. Wérdd detektorow promieniowania rentgenowskiego znajduja sie¢ detektory
scyntylacyjne, potprzewodnikowe, gazowe oraz ukltady hybrydowe. Do poprawnej oceny dziatania
zrodta rentgenowskiego konieczne jest dobranie odpowiedniego systemu detekcji. Ponizszy przeglad
omawia zasade dziatania kazdej z tych technologii, ich parametry oraz ograniczenia, a takze typowe
obszary zastosowan'.

Detektory scyntylacyjne

Detektory scyntylacyjne wykorzystuja zjawisko luminescencji: material scyntylacyjny (krysztaty
Nal (T1), CsI (T1), LaBr3(Ce) lub szybko tlumienne tworzywo sztuczne) emituje impuls Swiatta pod
wplywem fotonu rentgenowskiego. Ten impuls jest nastepnie konwertowany na sygnat elektryczny
za pomocg fotopowielacza lub innego przetwornika optoelektronicznego (fotodiody, matrycy CCD
(ang. Charge Coupled Device) itp.). Typowe scyntylatory charakteryzuja si¢ duza efektywnoscia
pochtaniania (dzigki obecnosci pierwiastkow o wysokim Z) oraz wysoka wydajnoscig swietlng [57].

Czas zaniku $wiatta scyntylacji zalezy od rodzaju krysztalu: Nal (Tl) ma czas zaniku ~0,25 ps
(co daje w praktyce narastanie impulsu ~0,5 ps), natomiast krysztaty LaBr3(Ce) emitujg $wiatlo
znacznie szybciej (~30 ns). Rozdzielczo$¢ energetyczna detektorow scyntylacyjnych jest stosunkowo
ograniczona — dla Nal (TI) osiaga ona 7-8% FWHM (ang. Full Width at Half Maximum) przy energii
fotonow 662 keV (dla nizszych energii btad procentowy jest zwykle jeszcze wigkszy). Zaletg
detektorow scyntylacyjnych jest duza czutos¢ (wysokie prawdopodobienstwo absorpcji fotonu X)
1 mozliwo$¢ skonstruowania duzych powierzchni czynnych, wada — konieczno$¢ zastosowania
dodatkowej elektroniki (fotopowielaczy) oraz zazwyczaj spore wymiary ukladu. Scyntylatory
sprzezone z kamerami CCD/CMOS (ang. Charge Coupled Device / Complementary Metal-Oxide-
Semiconductor) umozliwiaja rejestracj¢ obrazow rentgenowskich o bardzo wysokiej rozdzielczos$ci
przestrzennej (ograniczonej glownie rozmiarem ziaren scyntylatora) [57], [58].

Typowe zastosowania detektorow scyntylacyjnych to pomiar dawki promieniowania
(scyntylatory z fotopowielaczami, tzw. liczniki scyntylacyjne) oraz obrazowanie rentgenowskie.
W technikach radiografii cyfrowej 1 tomografii komputerowej stosuje si¢ cienkie warstwy
scyntylatora (np. Csl lub Gd202S) sprzezone z matrycg detektorow s$wiatta widzialnego.
Scyntylatory plastikowe, ze wzgledu na bardzo kroétki czas zaniku, uzywane sg tam, gdzie wazna jest
szybkos¢ pomiaru. Ogodlnie, detektory te sa optymalnym wyborem, gdy potrzebujemy duzej

! Uwagi: Przedstawione informacje bazuja na przegladzie opisanym w zataczonej publikacji naukowej ,,Review of X-ray
detection systems” [60].
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powierzchni detekcji i umiarkowanej rozdzielczosci energetycznej przy zadawalajacej rozdzielczos$ci
czasowej [59], [60].

Detektory gazowe

W detektorach gazowych foton rentgenowski jonizuje gaz znajdujacy si¢ w komorze pomiarowe;j,
tworzac pary jon—elektron. Pod wplywem przylozonego pola elektrycznego elektrony przemieszczaja
si¢ do drutu anodowego, co generuje impuls pradowy. W zalezno$ci od energii wyrézniamy trzy typy
detektorow gazowych: komore jonizacyjna, detektor proporcjonalny oraz licznik Geigera-Miillera.

Przy niskim napigciu mamy do czynienia z ,.,komorg jonizacyjng” — wzmocnienia nie ma, impuls
jest proporcjonalny do liczby zjonizowanych atoméw. Taki uktad stosuje si¢ do pomiaru duzych
strumieni promieniowania, poniewaz daje niski, ale liniowy sygnat [60], [61].

Zwigkszajac napiecie mozna wejS¢ w tryb proporcjonalny: powstajg lawiny elektronow,
a amplituda impulsu pozostaje proporcjonalna do energii fotonu. Typowe detektory proporcjonalne
osiagaja rozdzielczos$¢ rzgdu 16-20% FWHM dla linii rentgenowskiej 5,9 keV. Jako gazy czynne
uzywa si¢ mieszanki gazéw szlachetnych (np. P-10: 90% Ar + 10% CH4) lub czystych gazow
(krypton, ksenon) dobranych do zakresu energii. Umozliwia to detekcje promieni rentgenowskich
o r6znej energii (np. neon dla niskich energii, ksenon dla wyzszych) [61], [62].

Przy jeszcze wyzszym napigciu komora pracuje w trybie Geigera-Miillera: kazdy foton wywotuje
petng lawing jonizacyjng niezalezng od jego energii, co daje duzy i tatwy do zliczenia impuls. Wada
jest brak informacji spektralnej 1 dlugi czas martwy (~setki us) potrzebny na wygaszenie
roztadowania [61].

Detektory gazowe cechuje niska efektywnos$¢ (ze wzgledu na mala gestos¢ gazu), ale za to
prostota i niski koszt. Zwykle stosuje si¢ je do pomiaréw punktowych: jak zauwazono, detektory
gazowe stuza glownie pojedynczym pomiarom i nie nadajg si¢ do obrazowania matrycowego
z powodu duzych wymiaréw i konstrukcji. W praktyce, ,.,komory jonizacyjne” stosowane sg glownie
w monitorach dawki 1 dozymetrach, natomiast liczniki proporcjonalne znajduja zastosowanie
w pomiarach widmowych promieniowania rentgenowskiego (np. analiza prébek w twardym
promieniowaniu X). Dla zliczania promieniowania (bez pomiaru energii) uzywa si¢ prostych
licznikow Geigera-Miillera [61].

Detektory polprzewodnikowe

Detektory potprzewodnikowe przeksztatcajg energi¢ fotonéw rentgenowskich w nos$niki tadunku
w ciele statym. Zwykle sg zbudowane jako ztacza p-n (lub p-i-n) spolaryzowane zaporowo — gdy
foton X przechodzi przez obszar zaporowy, wytwarzane s3 w nim pary elektron—dziura. Nos$niki te
sg nastepnie zbierane przez pole elektryczne 1 dajg na wyjsciu impuls elektryczny (po wstepnym
wzmocnieniu) proporcjonalny do energii fotonu. Dzigki niewielkim wymiarom elementu aktywnego
detektory polprzewodnikowe moga by¢ realizowane jako matryce pikselowe umozliwiajace
dwuwymiarowe obrazowanie rozktadu wigzki rentgenowskiej [60], [61].

Energia potrzebna do wytworzenia pary elektron—dziura w krzemie (~3,7 eV) lub germanu (~2,8
eV) jest znaczgco mniejsza niz energia jonizacji w gazie (~30 eV). W praktyce oznacza to, ze
pojedynczy foton generuje w polprzewodniku kilkukrotnie wiecej nosnikéw tadunku niz
w detektorze gazowym. Rezultatem jest bardzo dobra rozdzielczo$¢ energetyczna — detektory Ge 1 Si
chlodzone kriogenicznie moga osiagga¢ FWHM rzedu kilku promili energii fotonu (dla poréwnania:
Nal (T1) uzyskuje ~7-8% przy 662 keV). Detektory krzemowe osiagaja czesto rozdzielczos¢ kilkuset
elektronowoltow dla linii rentgenowskich o energii kilkunastu keV. Bardzo dobre wyniki daja tez
spektrometry bazujace na krzemowych detektorach dryftowych SDD, w ktorych amplituda impulsu
jest proporcjonalna do energii fotonu [60], [61], [63].
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Ze wzgledu na silny szum termiczny wigkszos¢ detektorow Si/Ge pracuje w niskich
temperaturach (np. chtodzenie cieklym azotem). Alternatywa s3 detektory z materiatéw
polprzewodnikowych o wigkszej przerwie wzbronionej (CdTe, CdZnTe), ktore dziataja
w temperaturze pokojowej, ale ich rozdzielczo$¢ energetyczna jest zwykle gorsza niz w detektorach
krzemowych. Do zalet detektoréw potprzewodnikowych nalezg wysoka efektywnos$¢ wykrywania
fotondow o niskich energiach oraz mozliwo$¢ budowy detektoréw o duzej rozdzielczosci
przestrzennej (np. matryce CCD/CMOS w astronomii rentgenowskiej). Ograniczeniem sg wysoki
koszt materiatbw wysokiej czystosci i zlozono$¢ chlodzenia oraz elektroniki, a takze zwykle
niewielka powierzchnia czynna pojedynczego detektora [64], [65].

Detektory polprzewodnikowe znajduja zastosowanie tam, gdzie wymagana jest wysoka
rozdzielczo§¢ spektralna lub przestrzenna. Uzywa si¢ ich w spektroskopii fluorescencji
rentgenowskiej (analiza sktadu pierwiastkowego), w aparaturze dozymetrycznej (gdzie mierzy si¢
dawke promieniowania), a takze w obrazowaniu rentgenowskim o duzej rozdzielczosci (detektory
CCD/CMOS) [66].

Uklady hybrydowe

Detektory hybrydowe stanowig szczegdlng klase polprzewodnikowych — detektorow
promieniowania, w ktérych kazdy element matrycy zawiera odpowiedni uktad elektroniczny,
rejestrujgcy nie tylko intensywnos$¢, ale rowniez rozklad energetycznych fotondw rentgenowskich.
W efekcie mozliwe jest rejestrowanie widma promieniowania w kazdym pikselu osobno.
Przyktadami tego typu rozwigzan sg detektory z rodziny Medipix, Pilatus czy Timepix, stosowane
m.in. w obrazowaniu synchrotronowym oraz eksperymentach fizyki wysokich energii. Uktady te
umozliwiaja zliczanie pojedynczych fotondw w kazdym pikselu oraz rejestracje parametrow sygnatu,
takich jak energia lub czas detekcji [67], [68].

Zaleta uktadow hybrydowych jest bezposrednia detekcja fotonéw (bez koniecznosci scyntylacji)
oraz wysoka doktadnos$¢ pomiaru energii i czasu. Umozliwia to zaawansowane techniki obrazowania:
np. spektroskopowe obrazowanie rentgenowskie (,,kolorowy” RTG) czy pomiary fazowe
w synchrotronowych eksperymentach. Przyktadem jest wykorzystanie detektorow Pilatus/Eiger
w dyfrakcji rentgenowskiej czy detektora Timepix do obrazowania medycznego z jednoczesnym
pomiarem energii i czasu przelotu fotonu. Ograniczeniem jest duza ztozono$¢ technologii (wymagane
chlodzenie i precyzyjne lutowanie uktadéw pikselowych) oraz wysoki koszt, co na razie ogranicza
ich uzycie do zastosowan badawczych i specjalistycznych [69].

Opisane metody detekcji promieniowania rentgenowskiego majg rozne wiasciwosci: detektory
gazowe cechujg si¢ prostota i stosuje si¢ je gtéwnie do monitoringu i prostych pomiarow dawki,
detektory scyntylacyjne — umozliwiajg budowe duzych powierzchni detekcyjnych do obrazowania
przy umiarkowanej rozdzielczosci energetycznej, a potprzewodnikowe — gwarantujg wysoka czuto$§¢
1 znakomitg rozdzielczo$¢ spektralng przy relatywnie malych rozmiarach elementu detekcyjnego.
Nowoczesne uktady hybrydowe (detektory pikselowe) tacza zalety bezposredniej detekceji
i zaawansowane] elektroniki, umozliwiajac liczenie 1 analize pojedynczych fotonow. Wybodr
konkretnego detektora zalezy od kompromisu miedzy zadang precyzja pomiaru a ograniczeniami
praktycznymi (wielko$cig, kosztem, potrzeba chtodzenia itp.).

W konteks$cie niniejszej pracy, czyli w przy opracowywaniu i charakteryzacji miniaturowych
zrodel promieniowania rentgenowskiego, dobdr detektora nabiera dodatkowego znaczenia.
Ograniczona moc zrodta, niewielkie nat¢zenie wigzki oraz czgsto szerokie spektrum energetyczne
wymagajg zastosowania detektorow o wysokiej czutosci, dobrej rozdzielczosci energetycznej oraz
stabilnych parametrach pracy. Doborowi odpowiednich elementéw i systemow detekcji po§wigcono
podrozdziat 6.3
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Rozdzial 3. Teoria promieniowania rentgenowskiego

Jak wspomniano, promieniowanie rentgenowskie moze by¢ generowane w wyniku réznych
mechanizmow fizycznych. Kazdy z nich prowadzi do powstawania promieniowania o odmiennych
wlasciwosciach. W niniejszej pracy skupiono si¢ wytgcznie na generacji stymulowanej uderzeniem
elektronow, wykorzystywanej w lampach rentgenowskich, w ktérych wysokoenergetyczne elektrony
oddzialuja z materiatem anody, prowadzac do emisji promieniowania X [70], [71]. Pozostale
mechanizmy generacji, takie jak procesy jadrowe, plazmowe czy synchrotronowe, nie mieszczg si¢
w zakresie tej pracy.

W niniejszym rozdziale szczegotowo omoéwiono podstawy fizyczne generacji promieniowania
rentgenowskiego, ze szczegdlnym uwzglednieniem mechanizméw zachodzacych w lampach
prozniowych, parametrow wptywajacych na uzyskiwane widmo promieniowania oraz mechanizmow
oddzialywania promieniowania z materig.

3.1. Fizyka emisji promieniowania X — generacja promieniowania rentgenowskiego
stymulowana uderzaniem elektronow

W lampach rentgenowskich promieniowanie powstaje w wyniku oddzialywania
wysokoenergetycznych elektronow z materig. Zjawiska odpowiedzialne za taka generacje
promieniowania X mozna podzieli¢ na dwa glowne mechanizmy: emisj¢ hamowania
(bremsstrahlung) oraz emisj¢ charakterystyczng, zwigzang z przej$ciami elektronowymi w atomach
[72], [73].

Hamowanie elektronow (Bremsstrahlung) to proces emisji  promieniowania
elektromagnetycznego, ktory zachodzi, gdy elektron o wysokiej energii ulega wyhamowaniu lub
odchyleniu w polu elektrostatycznym jadra atomowego [74] [Rys. 3.1]. Podczas takiego
oddziatywania elektron traci czgs¢ swojej energii kinetycznej, ktora przeksztalca si¢ w foton
promieniowania X. W wyniku tego procesu powstaje widmo ciagte, ktérego energia fotondw moze
przyjmowaé dowolne warto$ci od zera do maksymalnej warto$ci odpowiadajacej energii elektronow
padajacych. Bremsstrahlung jest procesem probabilistycznym, ktorego intensywnos$¢ ro$nie wraz ze
wzrostem liczby atomowej (Z) atoméw w materiale tarczy (anody). Zjawisko to dominuje
w klasycznych lampach rentgenowskich przy wysokich napigciach przyspieszajacych.

E. AE=E>-E

Jadro
atomowe

E>

Rysunek 3.1. Schemat generacji fotonu rentgenowskiego w wyniku hamowania elektronu w polu
elektrycznym jadra atomowego (na podstawie [75]).

Charakterystyczne promieniowanie X powstaje, gdy elektron o dostatecznie wysokiej energii
wybija elektron z wewnetrznej powloki atomowej (najczesciej z powtoki K lub L), tworzac w atomie
luke energetyczng [74] [Rys. 3.2]. Nastepnie elektron z wyzszej powloki energetycznej ,,przeskakuje”
na nizszy poziom, a réznica energii tych pozioméw jest emitowana w postaci fotonu o Scisle
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okreslonej energii. Ta energia jest charakterystyczna dla danego pierwiastka, stad nazwa tego typu
promieniowania. Dla powloki K oznacza to emisj¢ calej serii linii charakterystycznych (Ka, KB, Ky
itd.), odpowiadajacych przejsciom elektronéw z kolejnych wyzszych powtok na powloke K.
Najwigksza intensywnos¢ wykazuja linie Ka (przejscie z powloki L na K) oraz KB (przejscie
z powloki M na K). Linie wyzszych rzedow cechujg si¢ znacznie mniejszym prawdopodobienstwem
emisji, co wynika z wigkszego prawdopodobienstwa zajScia konkurencyjnych procesow
relaksacyjnych. Analogicznie definiuje si¢ przej$cia do powtoki L (linie Lo, L itd.). PotoZenie
energetyczne tych linii zalezy od liczby atomowej materiatlu tarczy i stanowi podstawe dla technik
takich  jak  fluorescencja  rentgenowska XRF  [76] 1ispektroskopia EDS  (ang.
Energy Dispersive Spectroscopy).

AE=E1-Eo=Ka

AE=E>-Eo=Kg

Rysunek 3.2. Schemat generacji promieniowania charakterystycznego (na podstawie [76]).

Konsekwencja opisanych powyzej mechanizméw oddziatywania elektrondw z materiatem anody
jest charakterystyczny ksztalt widma promieniowania X generowanego w klasycznych lampach
rentgenowskich, obejmujacy zarowno widmo ciagle, jak i linie charakterystyczne [74] [Rys. 3.3]:

e Widma ciaglego (Bremsstrahlung) — rozpoczyna si¢ od energii bliskiej zeru 1 rozciaga si¢
do energii granicznej, odpowiadajacej maksymalnej energii elektronow (okreslanej przez
napiecie przyspieszajace). Widmo to ma charakter gladkiej krzywej, ktérej intensywnos$¢
ros$nie dla nizszych energii fotondéw. W rzeczywistych pomiarach intensywnos$¢
promieniowania maleje dla najnizszych energii ze wzgledu na silniejsze ttumienie fotonow
rentgenowskich o nizszych energiach oraz ograniczone zdolno$ci detekcyjne urzadzen
pomiarowych [75].

Graniczna energia fotonéw wynika z zasady zachowania energii — w przypadku catkowitej
konwersji energii kinetycznej elektronu na energi¢ pojedynczego fotonu maksymalna energia
promieniowania dana jest zaleznos$cia:

Emax = €U (3.1)

gdzie:
e ¢ —ladunek elementarny,
o U —napigcie przyspieszajace.

Odpowiadajaca jej minimalna dlugo$¢ fali promieniowania spetnia zalezno$¢:
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h
Amin == (3.2)

e Amin — minimalna dlugo$¢ fali promieniowania X,
e h - stala Plancka,

e ¢ —predkos¢ swiatta w prozni,

e ¢ —ladunek elementarny,

e U —napigcie przyspieszajace.

e Widma charakterystycznego — nakladaja si¢ na widmo ciggle w postaci ostrych pikéw
o $ciSle okreslonych energiach, odpowiadajacych réznicom poziomoéw energetycznych
atomow materialu anody [77]. Potozenie tych linii jest determinowane wylacznie strukturg
elektronowg atomoéw 1 nie zalezy od energii elektronéw bombardujacych anodg, o ile ich
energia przekracza prdog jonizacji danej powtoki.

r 3

NG teoretyczne

Piki charakterystyczne

Widmo hamowania
(bremsstrahlung)

Natezenie emisji

mierzone

A J

Energia

Rysunek 3.3. Skladowe widma rentgenowskiego (na podstawie [77]).

Opis jakosciowy procesu generacji wymaga dodatkowo uzupetnienia o formalne wprowadzenie
wielkos$ci fizycznych pozwalajacych na iloSciowg charakterystyke promieniowania. Zagadnienie to
stanowi przedmiot kolejnego podrozdziatu.

3.2. Parametry promieniowania rentgenowskiego

Promieniowanie rentgenowskie, niezaleznie od mechanizmu jego generacji, opisuje si¢ zestawem
uniwersalnych parametrow fizycznych, ktére okreslajg jego wilasciwosci oraz wplywaja na
mozliwos¢ 1 efektywnos$¢ jego wykorzystania w praktyce. Do najwazniejszych z nich nalezg energia
1 dlugos$¢ fali promieniowania (opisane w poprzednim podrozdziale), intensywnos$¢ i1 strumien
fotonéw, widmo promieniowania, rozktad katowy emisji oraz zdolno$¢ przenikania przez materig.
Zrozumienie 1 prawidtowe okreslenie tych parametréw jest niezbedne zaréwno w projektowaniu
zroédel promieniowania, jak 1 w doborze odpowiednich systemow detekcji oraz w analizie
otrzymywanych wynikow eksperymentalnych [61].

Wsréd wymienionych wielkosci kluczowa role w opisie natezenia promieniowania odgrywa
strumien fotonéw (photon flux), ktéry oznacza liczbe fotonéw przechodzacych przez jednostke
powierzchni na jednostke czasu 1 zwykle wyraza si¢ go w [fotony-cm™'s7!] [61]. Z kolei catkowity
strumien (liczba fotondw na sekunde, N) oraz moc promieniowania (energia przekazywana na
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jednostke powierzchni na jednostke czasu, [W-m™]) sa ze soba powigzane przez energi¢
pojedynczego fotonu:

I=®-E (3. 1])

gdzie:
e | -irradiancja / moc promieniowania padajaca na jednostke powierzchni [W-m™72],
e @ - strumien fotonéw (photon flux) [ph-cm2-s71],
e FE— energia pojedynczego fotonu [J/ph], mozna przeliczy¢ z elektronowoltow korzystajac
ze stalej 1 eV = 1,602176634 x 10717 J [61],[78].

Przy tej samej liczbie fotondw zmiana energii fotondéw wptywa wiec bezposrednio na moc oraz na
gleboko$¢ penetracji w materiale.

Rozktad katowy emisji opisuje kierunkowo$¢ wigzki rentgenowskiej. W lampach rentgenowskich
otrzymujemy zazwyczaj stozek o pewnym kacie rozbiegu, zaleznym od konstrukeji anody i ksztattu
ogniska. W zrddlach specjalistycznych (np. synchrotrony, lasery na swobodnych elektronach)
uzyskuje si¢ silnie kierunkowe, niemal rownolegle wiazki [61].

Kolejnym waznym parametrem jest jasnos$¢ (brilliance/brightness). Jasnos¢ mierzy gestosé
fotonéw w czterowymiarowej przestrzeni fazowej 1 taczy liczbe fotondw emitowanych na sekunde
z rozmiarem plamki zrédta oraz katem brylowym emisji — w praktyce jest to liczba fotondéw
przypadajaca na jednostke powierzchni zrédta, jednostke kata 1 zakres procentowy szerokosci pasma
energetycznego [79]. Dla miniaturowych Zrédet (np. MEMS) ma to bezpos$rednie znaczenie: mata
plamka 1 skupiona emisja podnosza jasnos¢ geometryczng, co poprawia rozdzielczos¢ przestrzenng
i skraca wymagany czas ekspozycji przy zadanym stosunku sygnatu do szumu (SNR — ang. Signal-
to-Noise Ratio).

Z punktu widzenia metrologii i zastosowan technicznych kluczowe sg rowniez:

e Stabilnos$¢ parametrow — dryft energetyczny linii czy zmian nat¢zenia w czasie,

e Precyzja pomiaru — niepewnos¢ pomiaru strumienia fotonow,

o Efektywnos¢ konwersji — stosunek energii promieniowania X do energii dostarczonej do

zrodia (zwykle rzedu promili), co wplywa na wymagania dotyczace chtodzenia i zarzgdzania
moca zrodta [61].

3.3. Oddzialywanie promieniowania z materia

Oddzialywanie promieniowania rentgenowskiego z materig jest determinowane przede
wszystkim energia fotondw, sktadem materialowym osrodka oraz geometrig propagacji wiazki, ktore
decyduja o dominujacych mechanizmach absorpcji i rozpraszania. Procesy te wptywaja zarowno na
wlasciwos$ci propagujacej si¢ wiazki, takie jak jej ostabienie, zmiana kierunku propagacji czy
modyfikacja widma energetycznego, jak rowniez na stan fizyczny 1 strukturalny materiatu, w ktérym
dochodzi do depozycji energii.

Zrozumienie mechanizméw odpowiedzialnych za absorpcj¢ 1 rozpraszanie promieniowania ma
kluczowe znaczenie dla interpretacji wynikow badan obrazowych i spektroskopowych, a takze dla
oceny wptywu promieniowania na badane obiekty.

Do opisu tych mechanizméw wprowadza si¢ wielkosci charakteryzujace ostabianie
promieniowania w materii oraz miary pochlaniania energii, powszechnie stosowanych w dozymetrii
1 ocenie bezpieczenstwa radiologicznego.

W trakcie propagacji w osrodku wigzka promieniowania ulega ostabieniu zgodnie z zalezno$cia
wyktadnicza:
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I(x)=1e " (3.12)

gdzie:
e [, - natezenie/irradiancja padajaca na wejSciu materiatu,
e [(x) - natgzenie po przebyciu grubosci x[m],
e u - liniowy wspoétczynnik thumienia [m™] [80].

Liniowy wspotczynnik thumienia p uwzglednia sumaryczny wktad procentowy oddziatywania
promieniowania z materig, takich jak pochfanianie fotoelektryczne, rozpraszanie Comptona oraz,
w odpowiednim zakresie energii, inne mechanizmy. W praktyce stosuje si¢ roOwniez masowy
wspotczynnik thumienia u/p oraz pojecie grubosci potprzepuszczajacej (HVL — ang. Half-Value
Layer), ktore umozliwiajg porownywanie wiasciwosci ostabiajgcych r6znych materiatow niezaleznie
od ich gestosci [81].

Z punktu widzenia dozymetrii i bezpieczenstwa wazne s3 miary pochlaniania energii i ich
jednostki. Dawka pochlonigta wyrazana jest w grayach: 1 Gy = 1 J/kg i opisuje energi¢ pochtoni¢ta
na jednostke masy. Dawka rownowazna lub skuteczna wyrazana jest w siwertach (Sv) 1 uwzglednia
efekty biologiczne przez stosowne wspdtczynniki wagowe; dla promieniowania rentgenowskiego
wspotczynnik jako$ci promieniowania wynosi zwykle 1, co upraszcza zamiang Gy — Sv
w kontekscie oceny efektow radiobiologicznych [82], [83]. Przy pomiarach w powietrzu stosuje si¢
réwniez pojgcia kerma oraz exposure (C/kg lub historycznie roentgen), ktdre bywaja uzyteczne przy
kalibracji detektoréw i konwersji sygnatu detektora na dawke [80].

Dla praktycznych przeliczen z liczb fotonow na szybkos¢ dawki uzyteczny jest zwigzek
z masowym wspotczynnikiem pochtaniania energii u.,/p. Dla monenergetycznej wigzki:

D (Gyls) = @ (ph/m?[s) X E (Jph) x (“2) (m?/kg) (3. 13)

e D - szybkos$é dawki pochtonietej [Gy-s™'] (1 Gy = 1 J/kg),

e @ - strumien fotondw [ph-m2-s7'],

e E - energia fotonu [J/ph],

e lUen/p— masowy wspdtczynnik pochianiania energii (mass energy-absorption coefficient)
[m?-kg™'] — uwzglednia czg$¢ energii fotonu, ktdra jest rzeczywiscie oddana osrodkowi (po
odjeciu energii traconej przez promieniowanie wtorne i inne procesy); wartosci zalezne od
energii fotonu 1 sktadu osrodka [84].

Dla widma cigglego odpowiednia wielko$¢ powstaje przez calkowanie strumienia po energii:
D = [ ®(E)E (u,/p)(E) dE. W praktyce, wartosci f.,/p sa silnie zalezne od energii i najlepiej
korzysta¢ z tabelarycznych danych (np. z baz metrologicznych) przy wykonywaniu doktadnych
obliczen [84], [85]. Dodatkowo, w geometrii punktowego zrddta bez absorpcji przyblizenie rozktadu
strumienia ma posta¢ odwrotnosci kwadratu odleglosci:

®(r) = N/(4nr?) (3. 14)

gdzie:
e O (r) - strumien fotonow w odleglosci rod zrodta [ph-m=2-s71],
e N - catkowity strumien (liczba fotonéw emitowanych przez zrodto na sekundg) [ph-s],
e 1 -odlegtos¢ od zrodta [m] [86], a ostabienie w materiale opisuje prawo Beera—Lamberta
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Znajomo$¢ 1 kontrola tych parametréw pozwalaja na optymalizacje dowolnego systemu
wykorzystujacego promieniowanie rentgenowskie — od aparatow medycznych, przez spektrometry
analityczne, po eksperymenty naukowe wymagajace najwyzszej precyzji energetycznej
1 koherentne;.

Oddziatywanie promieniowania rentgenowskiego z materig nie ogranicza si¢ jednak wytacznie
do ostabiania wiazki i depozycji energii. W okreslonych warunkach procesy te moga prowadzi¢ do
wtornej emisji promieniowania charakterystycznego, stanowigcej podstawe technik analitycznych
oraz alternatywnych metod generacji promieniowania X.

Jednym z efektow oddziatywania wysokoenergetycznych fotondw z materig jest emisja wtdrnego
promieniowania rentgenowskiego, wynikajaca z jonizacji wewngtrznych powlok elektronowych
atomoOw. Proces ten znany jest jako fluorescencja rentgenowska indukowana fotonami (XRF) [87],
[88]. Gdy foton o energii przekraczajacej energi¢ wigzania elektronu w powtoce K, L lub wyzszej
zostaje zaabsorbowany przez atom, elektron zostaje wybity, a na jego miejsce przeskakuje elektron
z wyzszej powloki. Réznica energii poziomoéw zostaje wyemitowana w postaci promieniowania X
o charakterystycznej dtugosci fali dla danego materiatu.

W przeciwienstwie do wzbudzania czastkami natadowanymi, w przypadku wzbudzania
fotonowego nie zachodzi Bremsstrahlung, a uzyskane widmo sktada si¢ wylacznie z linii
charakterystycznych dla badanego materiatu, z minimalnym tlem. Efektywno$¢ tego procesu zalezy
od przekroju czynnego fotoabsorpcji, ktory jest najwickszy dla fotonéw o energiach nieco
przekraczajacych energi¢ wigzania elektronow w danej powtoce [89].

Nalezy podkresli¢, ze wzbudzenie fotonowe zawsze towarzyszy innym mechanizmom generacji
promieniowania rentgenowskiego. Promieniowanie pierwotnie powstale w wyniku oddziatywania
elektronow, jondw lub czastek ciezkich z materia, oddzialujac z otaczajagcym materiatem, moze
indukowa¢ wtorng fluorescencj¢ X. Oznacza to, Ze generacja promieniowania X w rzeczywistych
uktadach czesto tworzy cigg wzajemnie powigzanych zjawisk, w ktorym kazdy etap wplywa na
kolejny.

Co wiecej, cho¢ bezposrednio w procesie wzbudzenia fotonowego nie powstaje Bremsstrahlung,
nalezy zauwazy¢, ze elektrony wybite przez fotony nadal posiadajg energi¢ kinetyczng 1 moga
oddziatywa¢ z materiatem, prowadzac do emisji wtornego promieniowania hamowania [90], [91].
Oznacza to, ze Bremsstrahlung moze pojawi¢ si¢ posrednio jako efekt kolejnych interakcji wybitych
elektronow z jadrami atomow.

Ztozona natura tych proceséw powoduje, ze w wielu przypadkach nie da si¢ jednoznacznie
oddzieli¢ pierwotnych 1 wtornych zrodet promieniowania rentgenowskiego — generacja
promieniowania X w rzeczywistych warunkach jest czgsto wynikiem calego tancucha oddzialywan
zachodzacych pomigdzy czastkami 1 materig. Analiza tych zjawisk wymaga uwzglednienia zarowno
podstawowych mechanizmdéw emisji, jak 1 ich wzajemnych powigzan oraz efektow wtornych, ktore
wplywaja na ostateczny ksztalt uzyskanego widma promieniowania.

Analiza przedstawionych mechanizmow wskazuje, ze skuteczno$¢ absorpcji oraz transmisji
promieniowania rentgenowskiego jest w sposob zasadniczy determinowana energia kwantow oraz
intensywnos$cia wiazki. Wielko$ci te definiujg zaréwno gleboko$¢ penetracji promieniowania
w materiale, jak 1 kontrast obrazowania. Poniewaz parametry energetyczne i natgzeniowe
promieniowania wynikaja z warunkow generacji w lampie rentgenowskiej, ich kontrola stanowi
podstawowy element optymalizacji procesu projektowania zrodta rentgenowskiego. Zaleznosci te
omowiono w nastepnym podrozdziale.
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3.4. Wplyw parametrow pracy zrodla na emisje¢ promieniowania X

Parametry emitowanego promieniowania rentgenowskiego sa bezposrednio zwigzane
z konstrukcja 1 parametrami pracy zrodla rentgenowskiego. W szczegodlnoSci napigcie
przyspieszajace oraz prad anodowy determinujgce energi¢ i strumien elektronow. Wiasciwosci
materialu anody wptywaja z kolei na moc, intensywno$¢ oraz charakterystyke widmowa
generowanego promieniowania X. Zrozumienie tych zaleznosci jest kluczowe zaré6wno z punktu
widzenia projektowania Zrodel rentgenowskich, jak 1 kontroli ich parametréw w zastosowaniach
praktycznych.

Podstawowym parametrem okreslajacym ilo$¢ energii dostarczanej do anody jest moc wigzki
elektronow, ktora dana jest wzorem:

P,=U-1I, (3.15

gdzie:
e P,—moc wiazki elektronow (W),
e U-—napigcie przyspieszajace (V),
e [,—prad anodowy (A).

Jedynie niewielka czg$¢ energii wigzki elektronow przeksztalca si¢ w promieniowanie X —
wickszos$¢ zamienia si¢ w ciepto w anodzie. Moc emitowanego promieniowania mozna zapisaé jako:

Py =n(U,Z)P, (3. 16)

gdzie:
e Py —moc emitowanego promieniowania X (W),
e 1 —sprawno$¢ konwersji (zwykle jest rzgdu utamkow procenta),
e U —napiecie przyspieszajace (V),
e 7 —liczba atomowa materialu anody,
e P, —moc wigzki elektronéow (W).

Przyblizone empiryczne wyrazenie dla sprawnos$ci konwersji ma postac:
n~9x1071°7ZU(3.17)

gdzie:
e 1 —sprawnos¢ konwersji (zwykle jest rzedu utamkéw procenta),
e 7 —liczba atomowa materiatu anody,
e U —napiecie przyspieszajace (V),
co dla wolframu (Z = 74)1 U = 100 kV daje n ~ 0,7%.
Po uwzglednieniu powyzszych zalezno$ci empirycznie obserwuje si¢, Zze moc promieniowania

rentgenowskiego ro$nie w przyblizeniu proporcjonalnie do kwadratu napigcia przyspieszajacego oraz
pradu anodowego 1 masy atomowej materiatu targetu:

Py x ZU?I, (3.18)

gdzie:
e Py —moc emitowanego promieniowania X (W),
e 7 —liczba atomowa materiatu anody,
e U —napiecie przyspieszajace (V),
e [, —prad anodowy (A).
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Ze wzoru 3.6 wynika, ze parametrem majacym najwigkszy wptyw na moc promieniowania jest
napigcie przyspieszajace. Zwigkszenie napigcia przyspieszajacego powoduje wzrost maksymalnej
energii fotonow promieniowania X, co przesuwa granic¢ krotkofalowa widma w strong mniejszych
dhugosci fal. Wyzsze napigcie zwicksza tez catkowitg intensywno$¢ emitowanego promieniowania
— zardwno w czesci ciagte] (Bremsstrahlung), jak 1 w liniach charakterystycznych — przy czym
emisja linii charakterystycznych dla danego pierwiastka pojawia si¢ dopiero powyzej progu
energetycznego rownego energii wigzania odpowiedniej powtoki (np. linia Ka wolframu wymaga
przyblizonego napigcia U = 69,5 kV). Oprdocz napigcia przyspieszajacego istotnym parametrem
wplywajacym na catkowita moc emitowanego promieniowania jest tez prad anodowy, ktory okresla
liczbe elektronéw docierajacych do anody w jednostce czasu. Wzrost pradu prowadzi do
proporcjonalnego zwigkszenia liczby generowanych fotonéow, a tym samym intensywnosci
promieniowania. Na sprawno$¢ konwersji energii kinetycznej elektronéw na promieniowanie
rentgenowskie wptywa rowniez liczba atomowa materiatu anody (Z).

Wybor materiatu anody determinuje nie tylko catkowita moc promieniowania, ale tez energie linii
charakterystycznych obecnych w widmie. Materialy o wysokiej liczbie atomowej (Z), takie jak
wolfram (W), molibden (Mo), srebro (Ag), czy miedz (Cu), sg powszechnie stosowane w lampach
rentgenowskich, poniewaz zapewniaja efektywna produkcje promieniowania X oraz szeroki zakres
energii charakterystycznych linii emisyjnych [92], [93], [94], [95], [96].

Dodatkowo, dobdr materiatu anody pozwala na ksztattowanie widma pod katem konkretnego
zastosowania, np. [94], [95], [96]:

e  Wolfram — szerokie widmo, wysokie energie — stosowany w tomografii komputerowe;j

1 klasycznej diagnostyce medyczne;j.

e MiedZ — charakterystyczna linia Ka ok. 8 keV — stosowany w dyfraktometrach

rentgenowskich.

e Molibden — linie charakterystyczne w zakresie niskiej energii — stosowany w mammografii.

Odpowiednie zestawienie napigcia przyspieszajacego 1 materialu anody pozwala na uzyskanie
pozadanego ksztaltu widma, zoptymalizowanego pod katem charakterystyki absorpcji badanego
materiatu, kontrastu obrazowania oraz wymaganej glebokos$ci penetracji.

Parametry pracy lampy oraz jej dobor materiatow determinujg catkowita moc generowanego
promieniowania rentgenowskiego, natomiast jego geometria i to jak promieniowanie jest ttumione
na drodze swojej propagacji decyduje o rozkladzie przestrzennym, czyli o intensywnosci
w konkretnym punkcie przestrzeni.

W procesie generacji promieniowania rentgenowskiego kluczowym etapem jest oddziatywanie
wysokoenergetycznych elektrondw z materialem anody (targetu). To wtasnie podczas tych interakcji
dochodzi do emisji promieniowania rentgenowskiego, zar6wno w formie promieniowania
hamowania, jak i charakterystycznych linii widmowych. Zrozumienie mechanizméw pochtaniania,
rozpraszania oraz strat energii elektronow w materiale jest niezb¢dne do prawidtowego projektowania
zrodel promieniowania X, w tym doboru odpowiednich grubosci warstw targetdw oraz materiatow
anody. Ze wzgledu na konieczno$¢ pogodzenia wytrzymatosci termicznej oraz mechanicznej targetu
z efektywnym generowaniem promieniowania jest to szczeg6lnie istotne w targetach transmisyjnych.

Zasieg elektronow w materiale — rOwnania opisowe

Podczas wnikania w materiat anody, elektrony stopniowo tracg energi¢ w wyniku licznych
interakcji z atomami osrodka. Proces ten jest statystyczny i zalezy od energii poczatkowej
elektronéw, gestosci materiatu oraz jego liczby atomowej. Sredni dystans, jaki pokonuje elektron
zanim catkowicie straci swojg energi¢, nazywany jest zasiegiem elektronéw [97], [98].
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Jednym z klasycznych podejs¢ do oszacowania zasiegu elektrondw jest wykorzystanie rOwnania
Bethego, opisujacego Srednig strate energii na jednostke drogi w o$rodku:
dE _ 4me*Zn

= In
dx mev?

Y(3.20)

2mev?
S

e ¢ —ladunek elementarny,

e 7 —liczba atomowa materiatu,

e n— liczba atoméw na jednostke objetoscei,
e m.— masa elektronu,

e v —predkos¢ elektronu,

e I - $redni potencjat jonizacji materiatu.

W uproszczonych analizach praktycznych czesto stosuje si¢ empiryczne zalezno$ci opisujace
zasi¢g elektrondow w funkcji ich energii oraz gesto$ci materialu. Przykladem jest zaleznos$¢
Pokrovski-Russella, w ktorej zasieg R elektronow o energii E w materiale o ggsto$ci p mozna
aproksymowac¢ rownaniem [99]:

R(g/cm?) = 0,412 * E¥255 —0,0954 * In (E) (3. 21 )

Dla wigkszosci metali o wysokiej liczbie atomowej, takich jak wolfram, molibden czy ztoto, zasigg
elektronow w zakresie energii od 5 do 20 keV wynosi od kilkuset nanometréw do kilku mikrometrow
[100]. To bezposrednio przektada si¢ na optymalng grubo$¢ warstwy targetu w transmisyjnych
zrodiach promieniowania rentgenowskiego.

Podczas penetracji materiatu elektrony oddzialujg przede wszystkim z elektronami powtok
atomowych oraz z jadrami atomoéw, co prowadzi do rozpraszania oraz emisji promieniowania
hamowania. Energia kinetyczna elektronéw spada w sposob ciagly, a widmo generowanego
promieniowania rentgenowskiego zmienia si¢ w zaleznosci od glebokosci wnikania [101].

Istotnym zjawiskiem, ktore nalezy uwzgledni¢ przy projektowaniu zrodla, jest efekt
samoabsorpcji. Promieniowanie rentgenowskie powstate w glebokich warstwach targetu moze
zosta¢ czesciowo pochlonigte zanim wydostanie si¢ z materiatu. Zjawisko to powoduje ostabienie
intensywnosci rejestrowanego promieniowania oraz selektywne thumienie poszczeg6élnych dtugosci
fal, zwlaszcza w zakresie nizszych energii [100], [102].

W praktyce oznacza to, ze istnieje optymalna grubo$¢ targetu, dla ktorej uzyskuje si¢ maksymalng
intensywno$¢ promieniowania wyjsciowego. Zbyt cienki target nie zapewni wystarczajacej
efektywnosci konwersji energii elektrondéw w promieniowanie X, natomiast zbyt gruby target bedzie
powodowat nadmierng samoabsorpcje generowanego promieniowania.

Optymalna grubos$¢ targetu zalezy od:

o energii elektronow (napigcia przyspieszajgcego),

e materiatu targetu (liczby atomowej, gestosci, wspdlczynnika absorpcji masowej),

e zamierzonej charakterystyki ~widma (czy chcemy otrzymaé¢ promieniowanie

szerokopasmowe, czy selektywne, charakterystyczne).

Przy opracowywaniu miniaturowych zrodel promieniowania rentgenowskiego parametry
omowione w niniejszym podrozdziale bezposrednio determinujg warunki pracy zrodta oraz charakter
generowanego promieniowania. Ograniczone napigcia przyspieszajace, typowe dla tego typu
struktur, definiuja maksymalng energi¢ emitowanych fotonow oraz zakres dostepnych linii
charakterystycznych, a jednocze$nie prowadza do istotnego zmniejszenia zasiegu elektronow
w materiale anody. W konsekwencji konieczne jest stosowanie cienkich targetow transmisyjnych,
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ktérych grubo§¢ — kontrolowana z precyzja nanometrowa — ma kluczowe znaczenie dla sprawnosci
konwersji energii elektronow na promieniowanie X, poziomu samoabsorpcji oraz ksztattu widma
emisyjnego. Intensywno$¢ generowanego promieniowania jest z kolei zwigzana z pradem emisji
elektronow oraz efektywnos$cig oddzialywania z materialem anody, natomiast dobdr materialu anody
umozliwia ksztattowanie widma pod katem konkretnego zastosowania. Dodatkowo, ograniczenia
mocy 1 warunki odprowadzania ciepta charakterystyczne dla struktur MEMS narzucaja kompromis
pomiedzy intensywnos$cig emisji a stabilno$cig pracy zrodla. Odpowiednie modelowanie
oddzialywania elektrondw z materiatem targetu oraz procesOw generacji promieniowania pozwala na
calo$ciowa optymalizacj¢ parametrow pracy miniaturowych zrodet MEMS pod katem efektywnosci,
jakos$ci uzyskiwanego sygnatu oraz niezawodnosci dziatania [103].
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Rozdzial 4. Stan badan nad miniaturyzacja zrodel rentgenowskich

Tradycyjne zrodia rentgenowskie, pomimo wysokiej mocy i stabilnosci, charakteryzuja si¢
duzymi gabarytami, wymagaja zaawansowanej infrastruktury oraz odpowiednich systemow oston
i chtodzenia [104], [105], [106], [107]. W rezultacie ogranicza to mozliwo$¢ wykorzystania technik
rentgenowskich w warunkach mobilnych lub w ramach zintegrowanych, kompaktowych platform
pomiarowych.

Ograniczenia zwigzane z rozmiarem zrddet stanowig istotng barier¢ dla wielu potencjalnych
zastosowan promieniowania rentgenowskiego. Wsrod obszarow, ktore szczegdlnie moglyby
skorzysta¢ z miniaturyzacji, wymieni¢ mozna m.in.:

e diagnostyka medyczna [108],

e inspekcje nieniszczaca komponentéw i materialdow w warunkach terenowych [107],

e spektroskopi¢ fluorescencyjng do analizy sktadu chemicznego probek o niewielkiej
objetosci [109], [110],

e tomografi¢ wysokiej rozdzielczosci w badaniach materiatowych [109], [110],

e monitoring i badania konserwatorskie dziedzictwa kulturowego [109], [110],

e zastosowania w systemach bezpieczenstwa i mobilnych platformach inspekcyjnych [109].

Prace nad miniaturyzacja zrdédet promieniowania rentgenowskiego prowadzone sa od
kilkudziesigciu lat. Dotychczas opracowane miniaturowe zrodta rentgenowskie stanowig obiecujgce
rozwigzanie w kontekscie czesciowego zaspokojenia opisanych potrzeb aplikacyjnych. Jednak
obecnie systemy te pozostaja niewystarczajace w kontekscie bardziej zaawansowanych zastosowan
wymagajacych wysokiej rozdzielczos$ci, precyzyjnej kontroli dawki, stabilno$ci energetycznej oraz
mozliwos$ci integracji z miniaturowymi 1 przeno$nymi systemami analitycznymi. Ograniczenia te
obejmuja takze problemy z odprowadzaniem ciepta w matych konstrukcjach, ograniczenia zwigzane
z rozmiarem ogniska (focal spot) oraz trudnosci w zapewnieniu stabilnosci spektralne;.

Technologia MEMS stwarza perspektywe pokonania wielu z wymienionych barier. Dzigki
potencjatowi precyzyjnej, seryjnej produkcji mikrostruktur, mozliwosci integracji z innymi
mikrosystemami, technika ta daje perspektywe do tworzenia kompaktowych zrodet rentgenowskich
o lepszej niz w dotychczasowych rozwigzaniach wydajnos$ci, stabilnosci i1 precyzji. Technologia ta
potencjalnie pozwala na rozwoj urzadzen zdolnych do realizacji zaawansowanych zastosowan, w tym
integracji z systemami lab-on-chip, mobilnymi platformami pomiarowymi czy systemami
przenosnymi, ktére obecne miniaturowe zrddta jeszcze nie obstuguja.

Celem niniejszego rozdzialu jest przedstawienie aktualnego stanu miniaturowych Zzrédet
promieniowania rentgenowskiego oraz krytyczna analiza ich mozliwosci i ograniczen w kontekscie
potencjalnych zastosowan. W rozdziale omoOwiono istniejagce koncepcje 1 rozwigzania
technologiczne, ich zasady dziatania oraz charakterystyczne parametry operacyjne.

4.1. Miniaturowe Zrodla rentgenowskie — generacja wigzki elektronow

Klasyfikujac miniaturowe zrodia promieniowania X, mozna wyr6zni¢ kilka grup w zaleznosci od
sposobu generowania i formowania wigzki elektronow. Do podstawowych mechanizmow emisji
elektronow, ktore sa lub moga by¢ wykorzystane w miniaturowych Zrédlach promieniowania
rentgenowskiego naleza emisja termoelektronowa, emisja polowa, emisja fotoelektronowa oraz
emisja piroelektryczna. W literaturze spotyka si¢ rdwniez rozwigzania wykorzystujace
przyspieszanie elektronow w polach o czestotliwosci radiowej (RF).
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Zrodla z termoemisja elektronéw

Najbardziej klasyczne miniaturowe lampy wykorzystuja termoemisj¢, podobnie jak lampy
makroskalowe, ale w zmniejszonej skali. Emiterem jest mikro- lub nanozarnik, najczg$ciej
wolframowy, wolframowo-renowy lub LaBs, ktore lacza wysoka temperature topnienia z duza
stabilno$cig emisyjng. W zrodlach termoemisyjnych katoda (np. wolframowa) jest podgrzewana,
co prowadzi do emisji elektrondéw. Wyemitowane elektrony przyspieszane sg w polu elektrycznym
do anody, gdzie podczas gwattownego hamowania powstaje promieniowanie X [111], [112], [113].
W miniaturowych lampach termoemisji stosuje si¢ bardzo mate zarniki i uktady magnetyczne do
skupiania wigzki na niewielkiej plamce. Wymagana jest wysoka prdznia, aby zredukowad
rozpraszanie elektronow i1 uniknag¢ wyladowan jonowych ograniczajacych zywotnos$¢ zarnika.
Obecnie zrddla z termoemisja pozostaja konkurencyjne kosztowo i technologicznie tam, gdzie liczy
si¢ trwalo$¢ 1 niezawodnos¢, a niska moc 1 czas nagrzewania nie sg ograniczeniem krytycznym.

e Przyklady: W 1991 r. w biurze konstrukcyjnym Svetlana (Rosja) zaprezentowano
miniaturowa lamp¢ RTG pracujaca przy 45 kV 1 200 pA (9 W) [114] [Rys. 4.1]. Innym
przyktadem jest opracowana w 2012 r. miniaturowa lampa firmy Moxtek o wymiarach 42x15
mm?, z wolframowym zarnikiem (17,5 kV, 95 pA, moc ok. 4,4 W), zaprojektowana do
zasilania bateryjnego [115] [Rys.4.2].

o —
N} -~
- D bl | -

L —

———— —

Rysunek 4.1. Zrédlo BS-1 [114].

Anoda Cu

a) / Optyka anody b)

Ceramiczny korpus QA

Filament

Okienko Be

Zalewa
polimerowa

Optyka katody
Przewody HV

Rysunek 4.2. Miniaturowa lampa rentgenowska firmy Moxtek: a) schemat, b) rzeczywiste urzadzenie
[115].

e Zalety: Sprawdzone rozwigzanie technologiczne, generowanie ciaglego strumienia
elektronow o znanej charakterystyce. Mozliwos¢ uzyskania relatywnie wysokich pradow
emisyjnych i pelnego spektrum rentgenowskiego [112].
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e Ograniczenia: Wysoki pobor mocy na rozgrzanie katody, dlugi czas rozruchu, ograniczona
trwalo$¢ zarnika ze wzgledu na zuzycie termiczne oraz potrzebna wysoka proznia. Emisja
powoduje ciggle rozgrzewanie anody, co wymaga odprowadzania ciepta [112].

e Zastosowania: Przenos$ne spektrometry XRF, analiza fluorescencyjna i dyfraktometryczna
matych probek, mobilne urzadzenia diagnostyczne (np. przenosna radiografia szczekowa).
Miniaturowe lampy termoemisyjne trafiaja roéwniez do instrumentéw badawczych
wymagajacych ciaglej emisji [112].

e Wyzwania technologiczne: Utrzymanie wysokiej prozni (aby minimalizowaé rozpraszanie
elektronow i erozj¢ katody), trwatos¢ i stabilno$¢ zarnika przy intensywnej emisji, efektywne
chlodzenie anody nawet przy matej mocy oraz bezpieczne zasilanie wysokim napigciem
w bardzo matej obudowie [112].

Zrédla z emisja polowa

Coraz wigksze znaczenie zdobywaja miniaturowe zrédta rentgenowskie z emisja polowa (field
emission), w ktorych elektrony generowane sg dzigki zjawisku tunelowej emisji z powierzchni bardzo
ostrych emiteréw, takich jak nanorurki weglowe, ostrza krzemowe czy inne struktury o wysokim
wspolczynniku  wzmocnienia pola. W takich zrédlach elektrony sa przyspieszane w polu
elektrycznym i kierowane na anodg, gdzie ich hamowanie prowadzi do emisji promieniowania
rentgenowskiego. Praca w niskich temperaturach pozwala ograniczy¢ pobor energii oraz zmniejszy¢
wymagania dotyczace odprowadzania ciepta w porownaniu z klasycznymi zrodiami
termoemisyjnymi. Charakterystyczng cechg tego rozwigzania jest bardzo mate ognisko emisji (nawet
ponizej 10 pm) oraz mozliwo$¢ natychmiastowego wytwarzania promieniowania po wiaczeniu.
Dzigki tym wiasciwosciom zrédla rentgenowskie z emiterami polowymi znajduja zastosowanie
m.in. w mikrotomografii przemystowej, tomografii stomatologicznej czy mobilne; mammografii.
Ich eksploatacja wymaga jednak utrzymania stabilnych warunkéw prozniowych oraz pokonania
wyzwan technologicznych zwigzanych z trwatoscia 1 jednorodno$cig emiterow [12], [116], [117].

e Przyklady: W 2002 r. zbudowano lampe z katoda z jedno$ciennych nanorurek weglowych
(SWCNT - ang. Single-Walled Carbon Nanotube) w komorze o prézni 10”7 Torr. Po podaniu
impulsow 1 kHz uzyskano widmo rentgenowskie z charakterystycznymi liniami Cu Ko 1 K
oraz wyrazne obrazy [118] [Rys. 4.3]. W 2011 r. opisano kolejng odbiciowg lampe
rentgenowska z emiterem z CNT (ang. Carbon Nanotubes), dajaca plamke elektronéw ~0,3
mm przy 10 mm od katody [119]. Komercyjnie pojawiajg si¢ prototypowe tuby rentgenowskie
z katodami CNT firmy Moxtek [120] [Rys. 4.4].
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74 cm

Rysunek 4.3. Konstrukcja miniaturowej lampy rentgenowskiej z emiterem elektronéw CNT [119].

Rysunek 4.4. Przekréj poprzeczny lampy rentgenowskiej z tarczg transmisyjna firmy Moxtek.

Zalety: Brak potrzeby rozgrzewania katody — bardzo niski pobér mocy spoczynkowej
1 mozliwo$¢ natychmiastowego zalaczania (impulsowania) promieniowania. Bardzo mata
plamka emisji, szybkie przelaczanie impulsowe i teoretycznie dluga zywotno$¢ zimnej
katody. Prace w temperaturze pokojowej oraz potencjal do integracji z elementami
krzemowymi. Umozliwia miniaturyzacj¢ zrodla i precyzyjng kontrole pradu poprzez zmienne
pole elektryczne [117].

Ograniczenia: Wymagana wysoka proznia (typowo <107-5 Torr) oraz skomplikowana
konstrukcja komory. Prady emisyjne nizsze niz w katodach termicznych, trudno$ci
w uzyskaniu jednorodnej emisji na duzych powierzchniach. Stabilno$¢ emisji zalezy od
stabilno$ci materialu i moga wystepowac degradacje [116].

Zastosowania: Zaawansowane techniki obrazowania (mikro-CT), mobilne spektrometry
rentgenowskie o duzej rozdzielczosci przestrzennej, przeno$ne urzadzenia badawcze
wymagajace szybkiej modulacji wigzki [121].

Wyzwania technologiczne: Utrzymanie wysokiej prozni (konieczno$¢ kompaktowych pomp
prozniowych), trwato$¢ katody (np. stabilne wigzanie nanorurek do podioza), chtodzenie
anody (mimo niskiej mocy, gestos¢ energii w matej plamce jest wysoka) oraz ochrona przed
nadmierng emisjg jonoéw i tukiem elektrycznym [116].
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Zrodla z emisja fotoelektronowa

W lampach fotoelektronowych elektrony sa uwalniane z fotokatody pod wplywem padajacego
promieniowania (zazwyczaj UV (ang. Ultraviolet) lub $wiatta). Przyktadem jest koncepcja NASA:
fotokatodowa lampa rentgenowska MXS (Modulated X-ray Source) [122]. W MXS uzyto
metalowych fotokatod (Al, Mg) naswietlanych diodami LED UV (255-350 nm), co powoduje emisj¢
pradu fotoelektronowego. Promieniowanie X emituje si¢ w momencie, gdy fotoelektrony zostang

przyspieszone do anody. Kluczowg zaletg jest mozliwo$¢ bardzo szybkiego modulowania natezenia
promieniowania (wystarczy sterowac oswietleniem katody). Dodatkowa zaleta zrodta MXS jest jego

wysoka odporno$¢ eksploatacyjna — fotokatoda umieszczona wewnatrz powielacza elektronow
pozwala pracowa¢ nawet przez wiele tygodni bez degradacji.

Przyktady: Demonstracyjnym zrédtem tego typu jest NASA MXS — lampa o regulowanym
natezeniu, w ktorej fotokatoda z Al/Mg wytwarza prad fotoelektronowy sterowany diodami
UV. W prototypie MXS efektywno$¢ konwersji UV—prad wynosita ~107%, ale cato$¢ zostata
tak zaprojektowana, aby byla niewielka i tania [Rys.4.5].

Rysunek 4.5. Zminiaturyzowane, modulowane Zrodlo promieniowania rentgenowskiego MXS [123].

Zalety: Brak podgrzewania katody — zerowy czas rozruchu i niemal brak mocy biernej. Bardzo
szybka modulacja wigzki (zmiana charakterystyki nastepuje w nanosekundach) oraz dluga
zywotno$¢ zrodha dzigki zastosowaniu trwatych materiatow. Konstrukcja moze by¢ odporna
na obecno$¢ powietrza (fotokatoda w powielaczu jest bardzo odporna) [122].

Ograniczenia: Bardzo niska sprawnos¢ (tylko utamek fotonéw UV powoduje emisje
elektronow, efektywnos$¢ ~107*) i1 stosunkowo maty uzyskiwany prad. Wymagane zrdédto
promieniowania (np. UV LED) o odpowiedniej mocy, co zwigksza ztozono$¢ uktadu.
Ponadto, mimo odpornosci, zrodlo wcigz wymaga zachowania warunkéw prozni lub gazu
obojetnego dla swobodnego ruchu elektronéw [122].

Zastosowania: Szybko modulowane Zrddla rentgenowskie — np. eksperymenty z transmisja
danych poprzez promieniowanie X, badania dynamiczne z wysoka rezolucja czasowg oraz
precyzyjna kontrola dawki w medycynie. Dzigki tatwej kontroli mozna ich uzywaé
w urzadzeniach, gdzie wlacza si¢ i wylacza wigzke X w bardzo krotkich odstepach czasu
[124].

Wyzwania technologiczne: Opracowanie wydajnych i trwatych fotokatod (materialy odporne
na zanieczyszczenia i tlen), uzyskanie silnych zrédet UV w kompaktowej formie oraz
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integracja elektryczno-optyczna tak, aby system zachowal szczelno$¢ prézniows. Ponadto
konieczne jest chtodzenie anody przy krotkotrwatej, ale intensywnej emisji [122].

Zrédia mikrofalowe i RF

Ciekawa nisza sa miniaturowe generatory rentgenowskie oparte na wzbudzaniu elektronow
polem mikrofalowym. Zrédta te wykorzystuja fale mikrofalowe (RF) do generowania plazmy
1 przyspieszania elektronow. Przyktadem jest zrodto ECR (ang. Electron Cyclotron Resonance):
zastosowano tam komore¢ rezonansowa TEin z zasilaniem mikrofalowym (magnetron 2,45 GHz,
2 kW) oraz pole magnetyczne zapewniajace warunki rezonansu cyklotronowego, w ktorych elektrony
w plazmie efektywnie absorbuja energi¢ z pola mikrofalowego 1 uzyskuja wysokie energie kinetyczne
[125], [126]. W przeciwienstwie do klasycznych lamp, w zrédle ECR nie wymaga si¢ wysokiego
napiecia DC na anodzie — elektronami steruje si¢ polem mikrofalowym i1 magnetycznym. Lampy
mikrofalowe sa potencjalnie przenosne, ale same generatory mikrofal i magnesy czynig je bardziej
ztozonymi [127], [128].

e Przyklady: Zroédto ECR opracowane w Radialosyftyce IGG (Indie) — z magnetronem 2,45
GHz/2 kW oraz ukltadem magnesow, pracujace przy okoto 40 keV. Uzyskuje regulowang
energi¢ promieniowania przez zmiang¢ parametrow plazmy [129].

e Zalety: Brak koniecznos$ci uzycia wysokiego napigcia DC (nizsze ryzyko przebicia),
mozliwo$¢ zmiany energii promieniowania przez sterowanie falami mikrofalowymi. System
moze by¢ tansza alternatywa dla zrodet radioizotopowych (np. Am-241) ze wzgledu na
regulowang energi¢ 1 wymiennos¢ anod.

e Ograniczenia: Bardzo skomplikowana i cigzka konstrukcja — potrzebny jest magnetron
wysokiej mocy, system falowodow, magnesy state oraz préozniowa komora. Wydajnosé
promieniowania jest umiarkowana (np. kilka mGy/h przy kilkudziesieciu keV) i zazwyczaj
nizsza niz w lampach elektronowych. Cato$¢ bywa bardziej masywna niz miniaturowe lampy
konwencjonalne.

e Zastosowania: Zrédlo o zmiennej energii do kalibracji dozymetrii (badania z uzyciem
termoluminescencyjnych detektorow — TLD), gdzie przydaje si¢ regulowany zakres od kilku
do kilkudziesigciu keV. Moze by¢ stosowane w przeno$nych systemach NDT, zwtaszcza tam,
gdzie nie chcemy uzywac¢ zrodet promieniotworczych, oraz w badaniach nad obrazowaniem
medycznym.

e Wyzwania technologiczne: Zarzadzanie wysoka moca mikrofal (stabilne sterowanie
magnetronem), utrzymanie plazmy i pola magnetycznego, efektywne chtodzenie magnesow
1 magnetronu. Ponadto zrodlo wymaga szczelnej, skomplikowanej obudowy (fala
magnetronowa, magnesy, proznia), €O ogranicza rzeczywista miniaturyzacj¢ tego
rozwigzania.

Zrodla piroelektryczne

Osobna, takze niszowg kategori¢ miniaturowych generatoréw promieniowania rentgenowskiego
stanowig zrodla piroelektryczne, w ktorych wigzka elektronéw powstaje w wyniku zjawiska
piroelektrycznego zachodzacego w krysztatach (np. LiTaOs) [130]. Zmiana temperatury krysztatu
powoduje silne pole elektryczne, ktore przy odpowiednich warunkach prézniowych (10—10-° hPa)
prowadzi do emisji elektronéw z powierzchni krysztatu lub innego materiatu piroelektrycznego.
Elektrony te uzyskuja wysokie energie kinetyczne w wyniku przyspieszania w polu elektrycznym
indukowanym zmiang temperatury krysztalu, bez koniecznosci stosowania klasycznego zasilania
wysokim napigciem. Promieniowanie rentgenowskie generowane jest przez uderzenie tych
elektronow w target [131], [132].
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Zaleta zrodet piroelektrycznych jest ekstremalnie prosta konstrukcja: nie wymagaja zarnika ani
dodatkowej elektroniki HV, co pozwala miniaturyzowac¢ je do formatu wielkosci kilku centymetrow.
Wada jest jednak bardzo maty prad elektronowy (rzedu nA) i ograniczona moc promieniowania,
dlatego stosuje si¢ je gtownie do kalibracji detektorow, eksperymentéw dydaktycznych lub
przeno$nych analiz XRF do probek o niskim Z [133]. Przyktadowe zastosowania obejmujg mobilne
laboratoria geologiczne i badania laboratoryjne nad Zrédtami niskomocowymi.

Obecnie zrodta piroelektryczne pozostaja glownie w fazie eksperymentalnej, cho¢ trwajg prace
nad ich integracja z systemami detekcji XRF i miniaturowymi spektrometrami.

e Przyklady: Pierwsza demonstracj¢ zastosowania piroelektryka do generacji rentgena
przeprowadzit Brownridge w 1992 r [130]. Obecnie na rynku znajduje si¢ urzadzenie Amptek
Cool-X — miniaturowa lampa (15%x10 mm?) z krysztalem LiTaOs, zasilana baterig 9 V [134]
[Rys. 4.6]. Maksymalne napiecie przyspieszania to 35 kV (do anodowego targetu z Cu), ale
strumien promieniowania jest bardzo maly i1 ograniczony impulsami wraz z cyklem

termicznym.
Okno berylowe
Promieniowanie X
Gaz pod niskim Miedziany
cis’njenja __target
Krzysztal
Czujnik _\ =
piroelektryczny
temperatury
Grzalka /
chlodnica
\budowa TO-8
a ) Temperatu ra +V Uziemienie
@“ \
{ N
b)

Rysunek 4.6. Piroelektryczne Zrodlo COOL-X firmy Amptek: a) schemat b) rzeczywista struktura [134],
[135].

e Zalety: Bardzo prosty uktad — brak katody zarzonej i towarzyszacych jej napie¢ sterujacych,
niskie napigcie zasilania (np. jedna bateria 9 V) oraz minimalne wymiary zrodta.
e Ograniczenia: Bardzo niska moc promieniowania — generowane sg jedynie krotkie impulsy
(rzgdu pojedynczych mikrokulomboéw) o niskiej intensywnos$ci. Emisja jest pulsacyjna
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i nieregularna (zalezna od szybkosci cykli temperaturowych). Ograniczenie napigciowe
(kilkadziesiat keV) powoduje, ze zrédto nie nadaje si¢ do zastosowan wymagajacych duzej
energii X.

e Zastosowania: Eksperymenty naukowe 1 edukacyjne, przenosne spektroskopy rzadko
wymagajace duzego natezenia promieniowania. W praktyce wykorzystuje si¢ je w prostych
miniaturowych spektrometrach XRF niskiej mocy.

o Wyzwania technologiczne: Zapewnienie efektywnego i1 szybkiego zmieniania temperatury
krysztatu (zwykle stosuje si¢ moduty Peltiera), kontrola zuzycia materiatu piezoelektrycznego
przy cyklach termicznych, oraz utrzymanie szczelnosci (umiarkowana préznia) potrzebnej do
utrzymania pola elektrycznego bez szybkiego neutralizowania fadunkéw. Dodatkowo trzeba
efektywnie odprowadzac cieplo z elementow grzejno-chtodzacych, aby szybkimi cyklami nie
uszkodzi¢ uktadu.

Podsumowujac, teoretycznie wszystkie przedstawione mechanizmy emisji elektronow moga
stanowi¢ podstawe konstrukcji miniaturowych Zrédet promieniowania rentgenowskiego, jednak
o r6znym zakresie parametrow pracy i dla réznych zastosowan. Poszczegolne mechanizmy roznig si¢
jednak wymaganiami dotyczacymi warunkOdw pracy, zapotrzebowaniem na energi¢ oraz
mozliwo$ciami miniaturyzacji uktadéw emisyjnych. Zestawienie najwazniejszych cech omawianych
metod przedstawiono w tabeli 4.1. Analiza tych wlasciwosci wskazuje, ze w kontekscie
projektowania kompaktowych i mobilnych zrodel promieniowania rentgenowskiego szczegolnie
korzystne sa rozwigzania wykorzystujace emisje polowa. Umozliwiaja one prace w temperaturach
zblizonych do pokojowej, szybkie sterowanie emisja elektrondw oraz uzyskanie bardzo matych
rozmiarO6w ogniska emisji, co sprzyja miniaturyzacji zrodet oraz ich integracji z nowoczesnymi
systemami pomiarowymi. Z tego wzgledu w czesci eksperymentalnej pracy zdecydowano si¢ na
wykorzystywanie emiterow polowych.

Tabela 4.1. podsumowuje gldwne cechy (zalety/wady) opisanych typow Zrodel.

Typ zrédta Zalety Wady
) . . | wysoka moc grzania katody,
.. sprawdzona, ciggla emisja, .
Termoemisja P - J dhugi rozruch, krotka
petne spektrum rentgenowskie | | L.
zywotno$¢ zarnika
brak zarnika, szybka
) wymagana ultrawysoka
.. modulacja, mata plamka, . )
Emisja polowa e ) proznia, ograniczony prad,
mozliwos¢ wydajnego .
: .~ ... | degradacja katody
sterowania parametrami emisji
.. . | bardzo niska intensywnos¢
. bardzo kompaktowe, zasilanie . . Y N
Piroelektryczne : promieniowanie  pulsacyjne,
bateryjne, prosta budowa . .
ograniczona energia
brak katod zarzonej, | . .
_ Y | niska efektywnos$¢ konwers;ji,
Fotoelektronowe natychmiastowa  modulacja, ) .,
., wymaga silnego zrédta UV
trwatos¢
. . skomplikowana budowa
brak wysokiego napiecia DC
Mikrofalowe / RF Y 8 . ple ’ | (magnesy, magnetron), duze
regulowana energia . .
wymiary, umiarkowana moc

4.2. Miniaturowe Zrodla rentgenowskie — technologia
Miniaturowe zrédta mozemy podzieli¢ nie tylko ze wzglgdu na mechanizm emisji, ale takze ze
wzgledu na materialy i metody ich wytwarzania. Wigkszo$¢ z nich jest konstruowana analogicznie
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do klasycznych lamp rentgenowskich i przy wykorzystaniu tych samych proces6w technologicznych,
jedynie ich wymiary sg mniejsze. Do gldéwnych podej$¢ naleza: technologie szklane oraz metalowo-
ceramiczne. Natomiast w literaturze pojawiaja si¢ z wolna doniesienia o wykorzystaniu bardziej
nowatorskich technik, jak technologii MEMS, technik addytywnych czy hybrydowych. Ponizej
omowiono kazda z tych technologii pod katem zasady dziatania, proceséw wytwarzania, parametrow,
zalet 1 ograniczen.

Technologie szklane

Cze$¢ z miniaturowych zrédet rentgenowskich wykonywana jest bardzo podobnie do dawnych
lamp prézniowych. Struktura wykonana jest w postaci prozniowej banki szklanej z metalowymi
wtapianymi przepustami. W bance szklanej zintegrowane sg wszystkie elementy konstrukcyjne:
katoda termiczna lub polowa, uktad ksztattowanie wigzki oraz anoda z metalowym targetem [136].
Strumien  emitowanych elektronow  skupiany jest np. przez elektrode Wehnelta
1 przyspieszany do napie¢ od kilkudziesieciu do kilkuset kV [137].

e Procesy i materiaty: katoda (np. wolfram, CNT), anoda metaliczna (W, Cu, Mo) z oknem
berylowym do emisji promieniowania, préznioszczelna obudowa szklana [136].

e Miniaturyzacja i integracja: mozliwe do wykonania w rozmiarach rzedu kilu cm [136].

e Zalety: sprawdzona, stabilna technologia, mozliwos¢ generacji wysokoenergetycznych
fotonow rentgenowskich, mozliwo$¢ pracy ciaglej przy umiarkowanych pradach.

e Ograniczenia: relatywnie duza masa i objgto$¢ (przy utrzymaniu wysokiego napigcia),
ograniczona mozliwo$¢ szybkiego modulowania strumienia elektronow. Konstrukcja oparta
na elementach szklanych i montazu mechanicznym nie jest kompatybilna z technologiami
mikroinzynieryjnymi.

Technologie ceramiczne i metalowo-ceramiczne

Metalowo-ceramiczne Zrodla rentgenowskie to odmiana lamp prézniowych, w ktorych elementy
metalowe sg trwale polaczone z materialami ceramicznymi (najczgsciej Al:Os) w celu uzyskania
hermetycznych, wysokoprozniowych struktur. Ceramika aluminiowa zapewnia doskonalg izolacje
dielektryczng i1 szczelno$¢ potaczenia, natomiast metale (np. Kovar, stal nierdzewna) zapewniaja
mechaniczng wytrzymato$¢ 1 dopasowany wspotczynnik rozszerzalno$ci. Nowoczesne metody
lutowania prozniowego pozwalajg na potaczenie cech metali i1 ceramiki w jednym module. Typowa
lampa tego typu sktada si¢ z zarnika (np. wolframowego) oraz hermetycznej obudowy metalowo-
ceramicznej o konstrukcji monolitycznej z bocznym okienkiem (np. Be)dla promieniowania.
Przyktadem jest komercyjna lampa NSI M502 (Rigaku), zawierajaca ceramiczng konstrukcje
z wolframowym Zarnikiem. Wytwarzana jest z uzyciem technik elektroniki prézniowej — formowanie
elementdow z molibdenu/wolframu, zastosowanie metod lokalnego nagrzewania (np. wigzka
elektronowg) w procesach technologicznych, a nastgpnie lutowanie migkkie lub brazowanie
ceramicznych podstawek (np. A1203, BeO) z metalowymi ksztattkami [105], [138].

Zaleta metalowo-ceramicznej konstrukcji jest zapewnienie wysokiej szczelno$ci gazowej
1 wytrzymato$ci mechanicznej. W konstrukcji stosuje si¢ ceramiczne izolatory (najczesciej A1203)
z przylutowanymi metalowymi koncowkami (np. z molibdenu lub wolframu) [139]. Proces
wytwarzania obejmuje naparowanie lub laminowanie cienkowarstwowe elektrod na ceramike¢ oraz
spawanie spoiwem (brazem) typu Ag/Cu [140]. Przyktadowo, w lampie NSI M502 zastosowano
wktadke Be jako okno emisji 1 stop Au, Ag, Rh lub W na anodzie [105]. Technologie ceramiczne
umozliwiaja tez tworzenie zintegrowanych obudéw i kanaldow chlodzacych, jednak wymagaja
precyzyjnej kontroli procesoéw brazowania (niejednorodnosci cieplne, rdznice rozszerzalnosci).
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e Procesy i materiaty: korpus lampy wykonuje si¢ z metalu o dopasowanym wspotczynniku
rozszerzalno$ci (np. stop Kovar) oraz ceramiki (wysokotemperaturowo prasowana Al.Os).
Potaczenia realizowane sga przez lutowanie prézniowe. Wysoka szczelno$¢ zapewnia
lutowanie wielostopniowe, odporne na napigcia termiczne [141]. Anody i katody montuje si¢
wewnatrz ceramicznej tuby izolacyjne;j.

e Miniaturyzacja i integracja: technologie te pozwalaja na wzglednie kompaktowe rozwigzania
(kilkadziesigt mm), wykorzystywane zwlaszcza w lampach mikroogniskowych do analiz
XRF 1 mikroskopii rentgenowskiej. Przyktadem jest lampa Rigaku NSI M502 (50kV, 5 W)
zawierajagca metalowo-ceramiczny modul z katoda wolframowa i oknem Be. Dzigki
wysokiemu stopniowi integracji obudowa zawiera lampe, zasilacz HV i elektronike sterujaca
w jednym module. Zaleta tego podejscia jest duza niezawodno$¢ — hermetyczno$¢ ceramiczna
redukuje ryzyko nieszczelnosci 1 umozliwia wigksze napigcia robocze [141].

e Zalety: bardzo trwate, stabilne lampy o wysokiej izolacji i odpornosci na obcigzenia termiczne
(ceramika zapewnia odporno$¢ na szok termiczny). Mozliwos$¢ pracy przy wysokiej mocy
(waty).

e Ograniczenia: ograniczona skalowalno$¢ rozmiardw (ponizej kilku cm). Zlozono$¢
wykonania (wieloetapowe lutowania, wypalanie odtleniaczy) zwigksza koszty. Wymagane
jest chtodzenie.

Technologie addytywne 3D

Drukowanie 3D metali i ceramik pozwala na wykonanie niestandardowych elementéw lamp
rentgenowskich. Przyktadowo, Philips/Dunlee (USA) zademonstrowal drukowane czgsci
wolframowe przeznaczone do tub rentgenowskich. Dzieki DMLS mozna wytwarza¢ zintegrowane
elementy chtodzace lub tarcze ostonowe o zlozonych ksztattach, wczesniej nieosiggalnych
tradycyjnymi metodami. Udowodniono, ze odpowiednio oczyszczone drukowane czesci wolframowe
zachowuja czystos¢ prozniowg 1 wytrzymujg wysokie napigcia (testy masowej spektrometrii gazow
resztkowych oraz testy w warunkach pracy lampy rentgenowskiej) [142]. Dzigki temu druk 3D
umozliwia redukcje kosztéw 1 ograniczenie masy. W obszarze ceramiki, techniki druku SLA i LOM
pozwalaja na wykonanie precyzyjnych elementow. Druk 3D aktualnie moze by¢ wykorzystywany
jako technologia wspomagajaca. Aktualnie nie zaprezentowano zrodet rentgenowskich
wytwarzanych w cato$ci w technologii druku 3D.

Technologia MEMS

Technologie MEMS otwieraja perspektywe wysokiego stopnia integracji elementéw lampy
rentgenowskiej] w zwartej strukturze krzemowo-szklanej. Zastosowanie charakterystycznych dla
technologii MEMS procesow, takich jak litografia, trawienie krzemu oraz anodowe wigzanie warstw
krzemowo-szklanych, stwarza mozliwo$§¢ wytwarzania zminiaturyzowanych elektrod oraz
hermetycznych mikrokomor prozniowych [143].

e Dotychczasowe osiggnigcia: Publikacje naukowe prezentowaty realizacje poszczegdlnych
modutdéw zrodta rentgenowskiego w technologii MEMS. Jednak do niedawna nie udalo si¢
skonstruowa¢ kompletnego, samodzielnie dziatajacego zrodla RTG wylacznie w technologii
MEMS. Zazwyczaj elementy takie jak komora Zrodta byly wykonywane w klasycznych
metodach prézniowych znanych od wielu lat lub elementy zrodta testowano w duzych
laboratoryjnych komorach prozniowych. Jednym z najwigkszych problemoéw bylo
zapewnienie wysokiej prozni wewnatrz urzadzenia.
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e Przyklad pelnego urzadzenia: W momencie rozpoczynania niniejszej pracy nie istniaty
doniesienia o w pehi zintegrowanych, mobilnych zrodtach promieniowania rentgenowskiego
wykonanych w pelni w technologii MEMS.

e Zalety: potencjalnie petna integracja z mikroelektronikg, mozliwo$¢ uzyskania bardzo matych
rozmiarow (pojedyncze milimetry) oraz niski pobor mocy. Pelna kompatybilno$¢ z uktadami
scalonymi umozliwitaby np. wbudowanie lampy X w przenosne lub jednorazowe sensory
medyczne czy mikroskopijne systemy diagnostyczne.

e Ograniczenia: skomplikowane wytwarzanie wigzania warstwowe),
ograniczona energia promieniowania (kilkanascie—kilkadziesiat keV).

(zaawansowane

Przedstawione technologie wytwarzania miniaturowych zrodet rentgenowskich r6znig sig¢ istotnie
pod wzgledem skalowalnos$ci oraz integracji [Tab.4.2]. Klasyczne i metalowo-ceramiczne lampy
prézniowe umozliwiaja uzyskanie wysokich mocy promieniowania, jednak ich rozmiary, znaczna
generacja ciepta oraz konieczno$¢ stosowania rozbudowanej izolacji wysokiego napigcia ograniczaja
mozliwo$¢ dalszej miniaturyzacji. Technologie addytywne pozostaja obecnie rozwigzaniem
wspomagajacym i nie stanowig samodzielnej platformy do realizacji kompletnego zrodta RTG. Na
tym tle technologie MEMS oferuja unikalny potencjal w zakresie precyzyjnego ksztaltowania
mikrostruktur, hermetycznego zamykania mikrokomor prézniowych oraz integracji wielu funkcji
w zwartej strukturze krzemowo-szklanej. W potaczeniu z emisjg polowa, umozliwiajaca generacje
wiazki elektrondw bez koniecznos$ci nagrzewania katody, podejscie to pozwala znaczaco obnizy¢
pobor mocy, zwigkszy¢ szybko$¢ sterowania pragdem elektronowym oraz osiggnac stopien
miniaturyzacji nieosiaggalny dla rozwigzan konwencjonalnych, czynigc je szczegolnie
perspektywicznym kierunkiem rozwoju miniaturowych zrodet rentgenowskich. Takie zrédta
otwierajg szerokie mozliwosci nowych zastosowan promieniowania rentgenowskiego, a takze
pozwalaja rozwijaé systemy diagnostyczne, inspekcyjne
1 analityczne. Z tego wzgledu podejscie oparte na technologii MEMS zostalo przyjete jako gtowny
kierunek badan w niniejszej pracy, stanowigc bezposrednig motywacje¢ do sformutowania celow i tez
przedstawionych w kolejnym rozdziale.

iusprawnia¢ obecnie stosowane

Tabela 4.2. Porownanie gléwnych cech wymienionych technologii produkcji miniaturowych zrodet
rentgenowskich.

. Przyktady / . T
Technologia ey ‘a y Konstrukcje ypowe Cechy
organizacje parametry
Napigcie do 50 S d
Szklane z Hamamatsu, Banki szklane apigeie ¢o praw Zo?a
) . . .| kV, prad do 100— technologia,
elementami Oxford, Rigaku- z wtopionymi 500 LA. oenisko soki prad i
) . , w
metalowymi NSI (M502) elektrodami HL, 08 4 . p‘a}
~0.1-1 mm napiecie
Lutowanie Wysoka
Morgan . .
Metalowo- ceramicznych .. szczelnosé
. Advanced . , Zblizone do ..
ceramiczne : 1zolatoréw z ] prézni, dobry
Ceramics, Dow powyzszych :
struktury ) metalem, przewodnik
Corning ) .
wypalanie cieplny
Dotychczas—
pojedyncze Bardzo mate
MEMS - komponenty - wvmia
krzemowo- ymiary
szklane
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Druk 3D metali
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Elastyczne
ksztatty,
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Rozdzial 5. Cele i tezy pracy

W kontekscie przedstawionej analizy stanu wiedzy oraz przegladu istniejacych rozwigzan
sformutowano gtéwny cel pracy. Celem glownym pracy bylo opracowanie, wytworzenie oraz
charakteryzacja miniaturowego zZrodla promieniowania rentgenowskiego typu MEMS.

W pracy postawiono hipoteze¢ badawcza, zgodnie z ktdérg mozliwe jest wytworzenie kompletnego
miniaturowego zrodta promieniowania rentgenowskiego w oparciu o technologic MEMS, ktore przy
zachowaniu niewielkich rozmiaréw 1 niskiego zapotrzebowania energetycznego bedzie zdolne do
stabilnej generacji promieniowania o parametrach uzytecznych w zastosowaniach analitycznych
1 diagnostycznych.

5.1. Cele szczegolowe
Dla realizacji celu gléwnego wyznaczono nastepujace zadania badawcze, podzielone
tematycznie:

e Zaproponowanie wstepnej koncepcji zrodla rentgenowskiego MEMS (1)

e Projektowanie i modelowanie poszczegolnych komponentow zrodla:
(2) Opracowanie stabilnych emiteréw polowych w technologii MEMS. Wykonanie testowych
struktur emiter6w, badanie ich charakterystyk emisyjnych.
(3) Opracowanie 1 wytworzenie targetu transmisyjnego o pozadanych wtasciwosciach.
(4) Opracowanie i weryfikacja systemu ogniskowania wigzki elektronow, symulacje
numeryczne oraz optymalizacja geometrii elementow kolumny elektrono-optyczne;.
(5) Zaprojektowanie i wykonanie zintegrowanego systemu utrzymania wysokiej prozni
wewnatrz struktury; opracowanie procedury hermetyzacji struktury i testowanie stabilnosci
prozni

o Integracja poszczegolnych komponentow zrodla:
(6) Zaprojektowanie finalnej funkcjonalnej struktury MEMS integrujacej emiter polowy,
kolumng elektrono-optyczna, target transmisyjny oraz uktad systemu utrzymania prozni.
(7) Opracowani procesu technologicznego 1 wytworzenie kompletnego zrédta

e Charakteryzacja i weryfikacja dzialania zrédla:
(8) Przeprowadzenie petnej charakterystyki dziatania zrédta: pomiary pragdowo-napigciowe
(charakterystyki emisyjne I-V), testy stabilno$ci emisji w czasie, analiza przestrzennego
rozktadu wiazki elektrondéw. Wykonanie pomiaréw spektralnych generowanego
promieniowania rentgenowskiego — przy uzyciu detektora SDD — w celu okreslenia
uzyskanych energii i efektywnos$ci konwersji.
(9) Weryfikacja dzialania catego prototypu w warunkach praktycznych: przeprowadzenie
prob fluorescencji rentgenowskiej XRF lub obrazowania rentgenowskiego z uzyciem
stworzonego zrodla, celem sprawdzenia przydatnos$ci do rzeczywistych zastosowan.

Realizacja powyzszych celow szczegdtowych umozliwita kompleksowa ocen¢ funkcjonalnosci,
efektywnosci  oraz  potencjalnych ograniczen miniaturowego zrédla promieniowania
rentgenowskiego MEMS, a takze umozliwila sformutowanie zalecen do dalszego rozwoju tej
technologii. Kazdy z powyzszych celow szczegotowych prowadzi krok po kroku do osiggnigcia
gtéwnego celu pracy [Rys.5.1].
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Cel 1: Wstepna koncepcja
Zrddta rentgenowskiego
MEMS

Metody: analiza
koncepcyijna, przeglad
literatury, wstepne modele

Rezultat: wstepna
koncepcja struktury zradia

Cel 2: Opracowanie
stabilnych emiteréw
polowych

Metody: mikrofabrykacja,
testy emisyjne, analiza SEM

Rezultat: prototypy
emiterdw, charakterystyki
emisyjne

Cel 3: Opracowanie targetu
transmisyjnego

Metody: mikrofabrykacja,
pomiary elektryczne i
spektraskopowe

Rezultat: prototyp targetu,
widma emisyjne

Cel 4: Opracowanie systemu
ogniskowania wigzki
elektrondw, symulacje i
optymalizacja geometrii

Metody: projekt kolumny
elektrono-optycznej,
symulacje, pomiary
wielkosci plamki

Rezultat: zoptymalizowana
kolumna elektrono-
optyczna, charakterystyki
ogniskowania

Cel 5: System utrzymania
prozni

Metody: projektowanie
mikropompy, testy prézni,
procedura hermetyzacji

Rezultat: stabilna préznia
w strukturze, raport z
testow

Cel 6: Integracja
komponentdéw MEMS

Metody: projekt finalnej
struktury, integracja
emitera, targetu i kolumny,
mikropompa prézniowa

Rezultat: funkcjonalna
struktura MEMS

Cel 7: Proces
technologiczny i
wytworzenie zrodita

Metody: mikrofabrykacja
wszystkich komponentdw,
integracja koncowa

Rezultat: kompletne zrédio
MEMS

Cel 8: Charakterystyka
dziatania zrodta

Metody: pomiary pradowo-
napieciowe, stabilnosc
emisji, analiza rozktadu

wiazki, spektroskopia SDD

Rezultat: charakterystyki
I-V, spektra, ocena
efektywnosci konwersji

Cel 9: Weryfikacja
prototypu w
zastosowaniach
praktycznych

Metody: eksperymenty XRF,
obrazowanie rentgenowskie

Rezultat: raport z testdw
aplikacyjnych, sprawdzenie
przydatnosci zrodta

Rysunek 5.1. Schemat realizacji celow pracy oraz powiazania etapéw projektowania, wytwarzania
i weryfikacji eksperymentalnej miniaturowego Zrédla promieniowania rentgenowskiego.
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5.2. Oczekiwane rezultaty
W wyniku realizacji niniejszej pracy oczekiwano opracowania w pelni zintegrowanego
miniaturowego zrddla promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS,
zdolnego do autonomicznej pracy poza klasyczng aparaturg prézniowg. Zaktadano, ze opracowany
prototyp bedzie charakteryzowat si¢ zestawem wiasciwosci funkcjonalnych umozliwiajacych jego
wykorzystanie w kompaktowych systemach analitycznych oraz zintegrowanych uktadach
pomiarowych.
Opracowany prototyp zrodta rentgenowskiego powinien charakteryzowac si¢ nastgpujacymi
cechami:
o Niewielkie wymiary fizyczne: catkowita objetos¢ zrodta rzgdu kilku cm?, co moze umozliwic¢
integracj¢ z systemami przeno$nymi i mikrosystemami.
o Niskie zuzycie energii: pozwalajacy na zastosowanie zrodla w systemach mobilnych lub
autonomicznych — zakres energetyczny od 0,001W do 5W.
e Mozliwo$¢ regulacji parametrow pracy: w tym napigcia przyspieszajacego, ogniskowania
wiazki, pradu emisji, co umozliwia dostosowanie zrddta do réznych zastosowan badawczych
1 przemystowych.
o Stabilno$¢ dlugoterminowa emisji elektronowej 1 utrzymania prézni umozliwiajaca
zastosowanie zrodta w aplikacjach takich jak np. miniaturowy analizator XRF.

Oczekiwano, ze urzadzenie to bedzie zdolne do generacji promieniowania rentgenowskiego
o parametrach uzytecznych w rzeczywistych zastosowaniach, takich jak:
o fluorescencja rentgenowska XRF do analizy sktadu pierwiastkowego materialow,
o inspekcja materialowa z wykorzystaniem promieniowania X w warunkach in situ (m.in.
w mikrosystemach przepltywowych).

Realizacja miniaturowego zrédta promieniowania rentgenowskiego w technologii MEMS wiaze
si¢ z szeregiem ograniczen wynikajacych zarowno z fizyki generacji promieniowania X, jak
iz uwarunkowan technologicznych oraz materialowych. W szczegdlnosci nalezy uwzglednié
nastgpujace czynniki ograniczajace:

e Ograniczenia termiczne: w zrodlach rentgenowskich istotnym ograniczeniem jest
wydzielanie ciepla na targecie w wyniku interakcji z wysokoenergetycznymi elektronami.
Nawet przy niskim poborze mocy lokalne nagrzewanie targetu przy duzym skupieniu wigzki
(przy duzej gestosci mocy) moze prowadzi¢ do jego uszkodzenia. Majac to na uwadze
sformutowano ograniczenie, wedlug ktérego zrodlo bedzie pracowato w zakresie mocy do
S5W.

e Ograniczenia napieciowe i pradowe: miniaturyzacja wymusza ograniczenie napig¢é
przyspieszajacych i pradéw emisji, co moze zmniejsza¢ maksymalng moc oraz energi¢
promieniowania X w poréwnaniu z lampami makroskalowymi. Ze wzgledu na ograniczenia
wytrzymatosci dielektrycznej i mozliwosci wystgpienia przebi¢ elektrycznych miedzy
elementami zdecydowano o ograniczeniu napigcia przyspieszajacego do 25kV, a w efekcie
maksymalnej energii generowanych fotonow do 25keV. Ze wzgledu na trwato$¢ katody
zdecydowano na ograniczenie pragdu emisji do 1 mA.

e Ograniczenia materialowe: wykorzystywane materiaty konstrukcyjne ograniczaja si¢ do
krzemu, szkta oraz innych materiatow kompatybilnych technologicznie z nimi.
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Rozdzial 6. Konstrukcja zrodla rentgenowskiego MEMS

Zaprojektowanie 1 zrealizowanie miniaturowego zrddta promieniowania rentgenowskiego
w technologii MEMS wymagato precyzyjnego zdefiniowania szeregu parametréw konstrukcyjnych,
technologicznych oraz funkcjonalnych. Zrodto tego typu, w przeciwienstwie do klasycznych lamp
rentgenowskich, musi taczy¢é w jednej zwartej strukturze zarowno elementy odpowiedzialne za
generacj¢ i kontrole wigzki elektrondéw, jak i komponenty zapewniajace utrzymanie wysokiej prozni.
Przy opracowaniu takiego systemu nalezalo uwzgledni¢ zar6wno ograniczenia technologii
mikrosystemowej, jak i wymagania wynikajace z podstaw fizyki emisji elektrondw oraz generacji
promieniowania rentgenowskiego opisane we wstepnych czesciach niniejszej pracy.

Badania przedstawione w niniejszym rozdziale obejmujg opracowanie, wytworzenie
1 charakteryzacj¢  poszczegdlnych  elementow  skladowych — mikrosystemowego — zrodia
promieniowania rentgenowskiego, a takze ich pdzniejsza integracje. Kluczowym celem byto nie
tylko zademonstrowanie mozliwos$ci technologicznego wykonania poszczegdlnych komponentow,
lecz przede wszystkim wykazanie mozliwosci ich skutecznego polaczenia w jeden funkcjonalny
mikrosystem zdolny do autonomicznej pracy. Opracowanie kompletnego i kompatybilnego procesu
technologicznego, uwzgledniajacego wymagania materialowe oraz konstrukcyjne wszystkich
elementow, stanowi warunek konieczny do przeprowadzenia dalszych badan funkcjonalnych oraz
oceny potencjatu aplikacyjnego opracowanego zrodta.

Koncepcja konstrukcji projektowanego zrodta rentgenowskiego MEMS zaktadata wykorzystanie
krzemu monokrystalicznego do wytworzenia jego elektrod: katody z emiterem polowym, bramki
ekstrakcyjnej umozliwiajacej kontrole pradu emisji, a tym samym intensywno$ci generowanego
promieniowania rentgenowskiego, elektrody ogniskujacej umozliwiajacej elektrostatyczne
ogniskowanie wigzki elektron6w oraz anody z targetem transmisyjnym w postaci cienkiej membrany
[Rys. 6.1]. Jako dystansowniki migdzy elektrodami wykorzystane zostaly podiloza ze szkla
borokrzemowego BOROFLOAT 33. Dystansowniki zapewniajg odizolowanie elektryczne elektrod
krzemowych, dodatkowo pozwalaja na ustawienie odpowiednich odleglo$ci miedzy elektrodami
w kolumnie elektrono-optycznej. Istotnym elementem konstrukcji uktadu jest rowniez mikropompa
jonowo-sorpcyjna przeznaczona do utrzymania odpowiednich warunkow prozniowych w strukturze
zroédta. Pompa ta wykonana jest w postaci chipu krzemowo-szklanego w petni kompatybilnego
materiatowo i technologicznie z kolumng elektrono-optyczng. Pelni ona funkcje uktadu usuwania
gazow resztkowych, zardwno tych pozostalych po procesie hermetyzacji struktury, jak
1 powstajacych w trakcie pracy Zrodta. Dzigki temu mozliwe jest utrzymanie odpowiednio niskiego
ci$nienia w przestrzeni kolumny elektronowej, niezbednego dla stabilnej emisji elektronéw oraz
poprawnej pracy zrddta promieniowania rentgenowskiego. Szczegdtowa konstrukcja oraz zasada
dziatania mikropompy zostaly przedstawione w dalszej czgsci rozdziatu.
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Rysunek 6.1. Schemat zrédla rentgenowskiego MEMS.

Opracowane zrodlo promieniowania rentgenowskiego dziata w trybie transmisyjnym. Emitowane
elektrony sa przyspieszane przez silne pole elektryczne. Wygenerowana wigzka
wysokoenergetycznych elektrondéw uderza w target, co powoduje emisj¢ promieniowania
rentgenowskiego w wyniku proceséw opisanych we wczesniejszej czgsci rozprawy.

6.1. Zrédlo elektronéw

Emisja elektronéw stanowi podstawowy proces inicjujacy generacj¢ promieniowania
rentgenowskiego. W elektronowigzkowych zrédtach rentgenowskich niezbedne jest wygenerowanie
wiazki elektrondow, ktore zostaja przyspieszone do zadanej energii i skierowane na odpowiednio
dobrany target. Zderzenie wysokoenergetycznych elektronéw z targetem prowadzi do emisji
promieniowania rentgenowskiego, ktérego parametry zalezg bezposrednio od parametréw wigzki
elektronow. W tym kontek$cie zrodlo elektronow jest krytycznym podzespotem kazdego systemu
rentgenowskiego, determinujgcym efektywnosc i jako$¢ generowanego promieniowania.

Majac na uwadze przeprowadzony przeglad stanu badan oraz analiz¢ w rozdziale 4 zdecydowano,
ze w opracowanym zrddle promieniowania rentgenowskiego MEMS, preferowanym podejsciem do
generacji elektrondéw bedzie emisja polowa. Kluczowym aspektem tego podejscia jest odpowiednie
uksztattowanie geometrii emitera, umozliwiajace lokalne wzmocnienie pola elektrycznego. Dzigki
temu mozliwe jest uzyskanie wymaganych warto$ci pola rzedu 10° V/m przy przylozeniu napigcia
kilkuset woltow.

Dobor konkretnego typu emitera polowego w uktadzie MEMS zalezy od kilku czynnikow:

e geometrycznego wzmocnienia pola (B),

e pracy wyjscia materiatu (@),

e zgodnosci z procesami mikrofabrykacii,

e trwalo$ci mechaniczne;j,

e podatnosci na odgazowanie i zanieczyszczenia powierzchniowe.
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Istotna jest rowniez odpornos¢ na warunki bondingu anodowego. Proces ten, niezbedny do uzyskania
hermetycznej struktury, generuje wysokie pole elektryczne oraz temperature siggajaca 450°C, co
moze prowadzi¢ do degradacji delikatnych struktur emisyjnych.

W dalszej czg$ci podrozdziatu przedstawiono trzy typy emiterow elektronow zaprojektowanych,
wytworzonych i przebadanych eksperymentalnie w ramach niniejszej pracy: emiter z mikroostrzem
krzemowym, emiter krzemowy z warstwg nanorurek weglowych (CNT) oraz emiter w postaci
mikroostrza kompozytowego CNT-PVP (ang. Carbon Nanotubes—Polyvinylpyrrolidone). Omawiane
konfiguracje obejmuja m.in. ostrza krzemowe, ostrza krzemowe pokryte nanorurkami wegglowymi
oraz emiter powstaty przez termo-mechaniczne formowanie struktur CNT-PVP na ptaskiej katodzie
krzemowej. Celem analizy bylo dobranie emitera zgodnego z wymaganiami projektowymi poprzez
poréwnanie charakterystyk emisyjnych oraz wybor najbardziej efektywne;j i stabilnej technologii do
zastosowania w zintegrowanym zrddle rentgenowskim MEMS.

Mikroostrza krzemowe trawione

Pierwszym rozpatrywanym rozwigzaniem byto ostrze wytrawione w krzemie monokrystalicznym
metodg anizotropowego trawienia na mokro. Rozwigzanie to pozwala na bezposrednie wytworzenie
emitera w objetosci katody krzemowej, bez potrzeby nanoszenia dodatkowych warstw
przewodzacych czy struktur funkcjonalnych. Proces technologiczny bazujacy na selektywnym
trawieniu krzemu w roztworze KOH (wodorotlenek potasu) (lub TMAH - wodorotlenek
tetrametyloamoniowy) z wykorzystaniem maski fotolitograficznej umozliwia uzyskanie bardzo
dobrze zdefiniowanych, powtarzalnych i symetrycznych ostrzy, o kacie wierzcholkowym
determinowanym przez katy migdzy ptaszczyznami krystalograficznymi [Rys. 6.2]. Taka geometria
sprzyja koncentracji pola elektrycznego w poblizu jego koncowki. Emitery takie cechujg si¢ duza
wytrzymaloscig mechaniczng oraz powtarzalnoscig ksztattu 1 wymiarow. Struktury krzemowe
jedynie w niewielkim stopniu sorbuja gazy, co jest istotne ze wzgledu na pozniejszg mozliwosé
degradacji prozni.

190 pm

SED 16.0kVWD32mmP.C.68 HV  x450 50um  —
Sample 0043 Nov 25, 2022

Rysunek 6.2. Obraz SEM (ang. Scanning Electron Microscope) koncowki mikroostrza krzemowego
wytworzonego metoda anizotropowego trawienia na mokro.

Emitery tego typu cechuja si¢ rowniez duza wytrzymalo$cia mechaniczng, co jest istotne
w kontekscie kolejnych etapdéw integracji. Struktura emisyjna jest integralng czescig katody.

Ograniczeniem emitera wykonanego wylacznie z krzemu jest jednak stosunkowo niski
wspotczynnik ksztattu struktury emisyjnej, a tym samym stosunkowo wysoki prog napigciowy
konieczny do uzyskania emisji.
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W typowych strukturach testowych, ktore wykonano i przebadano, przy odlegtosci migdzy katoda
a elektroda ekstrakcyjng wynoszacej 0,5 mm, wymagane byly napiecia okolo 1200 V do
zainicjowania emisji. Przy napigciach ekstrakcyjnych dochodzacych do 3000 V uzyskiwano prady
emisji rzedu pojedynczych mikroamperow [Rys. 6.3]. Byly to warto$ci obiecujace, jednak
w ograniczonym zakresie aplikacji. Czg$¢ aplikacji takie jak m.in. obrazowanie obiektéw wymagaja
znacznie wigkszych pradéw emisji, aby uzyska¢ wieksza intensywno$¢ promieniowania
rentgenowskiego.

0 +——¢——<¢——== T T T

0,0 0,4 0:8 1,2 1,6 2,0 24 2,8

Rysunek 6.3. Charakterystyka emisyjna mikroostrza krzemowego zmierzona w warunkach wysokiej
prozni (~10-5 hPa).

Dodatkowym problemem okazata si¢ podatno$¢ ostrzy krzemowych na degradacje w trakcie
procesu bondingu anodowego. Wysoka temperatura (rzgdu 400450 °C) oraz obecno$¢ silnego pola
elektrycznego mogg sprzyjac¢ procesom utleniania krzemu oraz rzadziej - rekrystalizacji, migracji
powierzchniowej 1 generacji mikroszczelin, zwlaszcza w wierzchotku emitera, gdzie koncentracja
pola jest najwigksza. W efekcie, pomimo dobrej spdjnosci z procesami mikrotechnologicznymi
i mechanicznej stabilno$ci w warunkach normalnych, emitery te nie nadawaly si¢ do trwalej
integracji z hermetycznymi strukturami MEMS poddawanymi procesom wysokotemperaturowym.
Z tego powodu postanowiono kontynuowaé badania w celu uzyskania odporniejszych
i efektywniejszych struktur emisyjnych.

Mikroostrza krzemowe z CNT

W celu zwigkszenia efektywnosci emisji elektronowej mikroostrzy krzemowych testowano
rowniez struktury hybrydowe, w ktorych koncowki emitera pokrywano warstwg nanorurek
weglowych [Rys. 6.4]. W prezentowanym rozwigzaniu wykorzystano prosta metode polegajaca na
nakrapianiu wodnego roztworu jednosciankowych nanorurek weglowych stabilizowanych
polimerem PVP. Roztwdr nanoszono bezposrednio na obszar koncoéwki emitera za pomoca
mikropipety, a nastepnie osuszano w temperaturze 200°C.
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Rysunek 6.4. Obraz SEM koncowki emitera krzemowego pokrytego warstwa CNT-PVP zdeponowana
przez nakropienie roztworu.

Metoda ta, cho¢ nie pozwala na precyzyjne kontrolowanie orientacji ani liczby nanorurek
w obrebie koncowki, charakteryzuje si¢ duza prostota wykonania i1 peilng kompatybilnoscig
z procesami mikroelektronicznymi. Nanorurki, dzigki wysokiemu wspotczynnikowi ksztaltu
znacznie poprawiaja lokalne pole elektryczne, co prowadzi do obnizenia progu napigcia koniecznego
do zainicjowania emisji. Warstwa CNT, mimo ze niejednorodna i nieregularna w uktadzie
przestrzennym, wykazywata wystarczajacg przewodno$¢ oraz stabilnos¢, by pemic role efektywne;j
powierzchni emisyjnej.

W poréwnaniu do czystych ostrzy krzemowych, emitery z naniesiong warstwg CNT-PVP
pozwalaly na uzyskanie okoto 3-4 krotnie wyzszych pradow emisji przy poréwnywalnym napigciu
progowym emisji. Ich gtowng zaletg okazata si¢ jednak wyjatkowa odpornos¢ na warunki bondingu
anodowego, warstwa naniesiona metoda nakrapiania nie ulegala odspajaniu ani uszkodzeniom
w czasie procesu hermetyzacji struktury MEMS. Struktury zachowywaty swoja funkcjonalnosé
emisyjng, co $wiadczy o dobrej adhezji i odpornos$ci termicznej warstwy CNT w tej konfiguracji.

Pomimo tych zalet, emitery nakrapiane wykazywaly ograniczong emisj¢ pradowa — typowe
warto$ci dochodzity do kilkunastu mikroamperow [Rys. 6.5]. Gtoéwna przyczyng tego ograniczenia
byt niski wspolczynnik ksztattu koncoéwki emitera: nanorurki zdeponowane w ten sposob czesto
tworzg plaskie skupiska. W konsekwencji, mimo wysokiej niezawodnos$ci w warunkach procesu
technologicznego, struktura ta okazala si¢ niewystarczajagca do zastosowan wymagajacych
wysokiego nat¢zenia emisji.

Strona 53 z 260



14 4

12 4

10

I (uA)

0,0 0.4 08 1,2 1,6 2.0 24 2.8
Us (KV)

Rysunek 6.5. Prad emisji w funkcji napiecia ekstrakcyjnego dla ostrza krzemowego pokrytego CNT-
PVP.

Rozwigzanie to stanowito jednak wazny etap w kierunku opracowania emitera o zwigkszone;j
odpornosci na wysoka temperature i pole elektryczne. Zidentyfikowana potrzeba polaczenia wysokiej
emisyjnosci z odpornoscia na bonding anodowy stala si¢ punktem wyjscia dla opracowania
koncowego rozwigzania — emitera z termo-mechanicznie uformowang koncowka zawierajagcg CNT,
opisanego szczegotowo w dalszej czesci tego rozdziatu.

Mikroostrza CNT+PVP wytwarzane metoda termo-mechaniczng

Wszystkie powyzsze rozwigzania byly znane w literaturze, jednak wykazaly niedostateczne
parametry pracy, co sktonito do opracowania wlasnego rozwigzania w postaci ostrzy z kompozytu
CNT-PVP formowanych na podlozu krzemowym. Metoda formowania struktur przestrzennych
z CNT-PVP zostata opisana w patencie ,,Sposdb mechaniczno-termicznego formowania na podtozu
form przestrzennych z nanorurek weglowych”, a jej praktyczne zastosowanie w produkcji emiteréw
polowych w artykule ,,CNT-PVP field electron source formed by thermo-mechanical pulling of
carbon nanotubes”.

Wtlasne rozwigzanie przedstawione w tej pracy bazuje na kompozycie nanorurek weglowych
1 poliwinylopirolidonu nanoszonym metodg termo-mechanicznego formowania struktur
przestrzennych. Na koncowke mikroigly naniesiono krople hydrozelu zawierajacego zawieszone
nanorurki weglowe z polimerem PVP [Rys. 6.6]. Nastepnie mikroigle przytozono do rozgrzanego
podtoza (np. krzemowego) — kontakt z goragcg powierzchnig powoduje szybkie usieciowienie PVP
oraz zwigzanie polimeru z nanorurkami, tworzac kompozyt przy powierzchni. W kolejnym kroku
gwattowne odciagnigcie mikroigly powoduje mechaniczne rozciggnigcie jeszcze nie w pelni
usieciowanego hydrozelu z nanorurkami — polimer ciggnie si¢ razem z nanorurkami, formujac
smukla, trojwymiarowg strukture ostrza. Otrzymany emiter ma ksztalt iglicy zakonczonej ostrym
wierzchotkiem utworzonym przez zbidr pionowo ustawionych nanorurek zatopionych w twardym
kompozycie PVP. Materialem bazowym jest podtoze krzemowe, co czyni metode kompatybilng
z technologia MEMS. PVP peli funkcje spoiwa mechanicznego umozliwiajgc utwierdzenie
nanorurek w polimerowej matrycy. Po utwardzeniu jest nierozpuszczalny w wodzie, a kompozyt
CNT-PVP charakteryzuje si¢ wysoka odpornoscia termiczng. Poniewaz proces formowania zachodzi
w wysokiej temperaturze (okoto 300°C), polimer ulega usieciowieniu zaraz po zetknieciu
z podtozem, co umozliwia szybkie i powtarzalne wykonanie ostrzy o smuktym ksztalcie. Metoda nie
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wymaga zaawansowanej aparatury laboratoryjnej — wykorzystuje prosta mikroigle oraz podgrzewane
podtoze, co obniza koszty produkeji 1 przyspiesza wykonywanie prototypéw. Metoda ta moze zostac
zautomatyzowana poprzez wykorzystanie manipulatora z dysza dozujacg hydrozel.

\ lz
3a .L
3d
Rysunek 6.6 — Schemat formowania ostrza kompozytu CNT-PVP metodg termiczno-mechanicznego

ciagniecia.

Opracowang metoda wytworzono smukly strukturg emitera polowego. Zdjecia SEM wykazaty
znacznie rozbudowang powierzchni¢ struktury z licznymi umocowanymi w niej smuktymi widoknami
[Rys. 6.7]. Struktura taka sprzyja wytwarzaniu wysokich pradow emisji oraz zapewnia redundancje
emitera.

i e =

SED 15.0kVWD17mmP.C.69
Sample Apr 15, 2025 p 0084 Oct 13, 2023

SED 12.0kVWD25mmP.C.69 HV x 50um  Se—
Sample

Rysunek 6.7. Struktura Zrédla elektronéw z kompozytu CNT-PVP.

Eksperymenty wykazaty duze warto$ci pradu emisji (nawet rzgdu mA), co wynika
z wielopunktowej emisji z matrycy wielu nanorurek [Rys. 6.8]. Dodatkowo progowe napiecie emisji
okazato si¢ znacznie nizsze niz w innych analizowanych rozwigzaniach i wynosito zaledwie 300 V.
Tak wysokie prady wynikaja z rownolegtej emisji z licznych widkien CNT zanurzonych w matrycy
PVP, co potwierdza dobrze widoczny w analizie mikrostrukturalnej efekt redundancji aktywnych
wierzchotkow. Kluczowym atutem kompozytu CNT-PVP okazata si¢ jego odporno$¢ na warunki
procesu bondingu anodowego.
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Rysunek 6.8 — Charakterystyka pradowo-napieciowa emiterow CNT PVP.

Stabilno$¢ emisji byta badana po procesie bondingu przy statym napi¢ciu ekstrakcyjnym (1 kV
oraz 1,5 kV). W wypadku napigcia ekstrakcyjnego 1000V osiagnigto $redni prad emisji wynoszacy
80,3 nA z odchyleniem standardowym wynoszacym 2,7 pA, natomiast przy napigciu 1500 V $redni
prad emisji wynosit 841 pA i odchylenie standardowe 50 pA [Rys. 6.9]. Analiza ponad dwugodzinnej
nieprzerwanej pracy z pradem emisji wynoszacym niemal 1 mA wykazata brak degradacji wlasnosci
emisyjnych struktury.
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Rysunek 6.9 — Przebieg pradu emisyjnego w czasie (stabilno$¢ pracy emiterow CNT-PVP przy stalym
napieciu ekstrakcyjnym).

Innym waznym aspektem pracy emitera jest koniecznos¢ jego odgazowywania. Rozbudowana
struktura emitera oraz obecno$¢ nanostruktur weglowych sprzyja sorbcji gazow, ktore po
uszczelnieniu oraz podczas pracy urzadzenia moga desorbowaé, degradujac proznig
1 uniemozliwiajac poprawne dziatanie urzadzenia. Sama struktura MEMS podczas ostatecznego
uszczelniania znajduje si¢ w prozni oraz jest ogrzewana do wysokich temperatur (okoto 450°C), co
pozwala na usuni¢cie duzej czeSci zasorbowanych gazow poza strukturg. Kluczowe bylo jednak
okreslenie, czy warunki podwyzszonej temperatury doprowadza do stanu, w ktorym rodzaj oraz ilos¢
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desorbowanych gazéw nie wplywa na dziatanie emitera. Przeprowadzono testy emisji elektronéw po
wygrzaniu struktury przez 30 min w temperaturze 250°C w warunkach prozni 107 hPa, analizujgc
poziomy gazéw w komorze metoda RGA (ang. Residual Gas Analyzer) [Rys. 6.10]. Prady emisji
byty stabilne 1 ich warto$ci nie zmniejszaly si¢ w czasie, natomiast st¢zenia gazow byly bliskie
wartosci tla 1 nie wzrastaly podczas emisji. Pozwala to na stwierdzenie, ze struktura emitera
elektronow po odgazowaniu doskonale nadaje si¢ do zastosowania w Zrddle rentgenowskim MEMS.
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Rysunek 6.10. Analiza skladu gazu podczas emisji elektronéw ze Zrédta CNT-PVP.

Podsumowujac, przeprowadzone eksperymenty potwierdzily, ze emiter CNT-PVP formowany
termo-mechanicznie jest obiecujagcym zrodlem elektronow dla mikrosystemu rentgenowskiego
i innych prozniowych mikrosystemow elektronowigzkowych. Uzyskuje on niski prog napigciowy,
wysokie prady emisyjne i zachowuje stabilno§¢ pracy nawet po procesie bondingu anodowym.
W polaczeniu z tatwoscia formowania ostrzy metoda formowania termo-mechanicznego oraz
kompatybilno$cia z podtozem krzemowym, czyni to rozwigzanie atrakcyjnym w rozwazanej
aplikacji.?

6.2. Uklad elektrono-optyczny i ogniskowanie magnetyczne

Wytworzenie emitera elektronow to pierwszy krok w konstrukcji miniaturowego zrodta
rentgenowskiego MEMS — aby uzyska¢ dobrze zogniskowang wigzke elektronow, konieczna jest
konstrukcja petnego uktadu kolumny elektrono-optycznej. Wiasciwe zarzadzanie wigzka elektronow
jest niezbedne do uzyskania pozadanej plamki elektronow na targecie oraz do minimalizacji strat
wynikajacych z interakcji elektronow z innymi elementami struktury.

Kluczowym elementem kolumny elektrono-optycznej z emiterem polowym jest elektroda
ekstrakcyjna, ktora odpowiada za ekstrakcj¢ elektronow z powierzchni emitera oraz za okreslenie
poczatkowego rozktadu pola elektrycznego w strefie emisji. W miniaturowych strukturach MEMS
odlegtosci pomiedzy elektrodami — w szczegdlnosci migdzy emiterem, elektroda ekstrakcyjng
ielektroda ogniskujaca — maja kluczowe znaczenie, poniewaz determinuja rozklad pola
elektrycznego decydujacego o charakterystyce sterowania parametrami wigzki elektrondow.

2 Uwagi: Przedstawione w rozdziale 6.1. wyniki bazujg na eksperymentach opisanych szczegétowo w zataczonej
publikacji naukowej ,,CNT-PVP field electron source formed by thermo-mechanical pulling of carbon nanotubes” [143],
oraz zgtoszeniu patentowym ,Sposdb mechaniczno-termicznego formowania na podtozu form przestrzennych z
nanorurek weglowych” [144].
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W wigkszo$ci miniaturowych uktadow z wigzka elektroné6w ogniskowanie odbywa si¢ za pomoca
soczewek elektrostatycznych. Ze wzgledu na mate wymiary uktadu soczewki te (jedna lub zestaw
kilku) sa zazwyczaj plaskie i maja okragly otwor w $rodku. Moga by¢ wytwarzane w chipach
krzemowych, ptytkach metalowych lub wykonane z cienkich warstw metalu osadzonych na szkle,
ceramice lub innych cienkich warstwach izolacyjnych. W najprostszym przypadku elektroda
ogniskujaca jest umieszczona tuz nad ekstrakcyjng. Przylozenie ujemnej polaryzacji wzgledem
katody spycha elektrony do osi kolumny. Ogniskowanie elektrostatyczne ma jednak pewne wady,
ktére zostang przedstawione w dalszej czgsci rozdziatlu. Dlatego w rozwazanej strukturze
zastosowano nowatorskiego podej$cia — wykorzystania pola magnetycznego do ogniskowania.
W klasycznych uktadach ogniskujacych wiazke elektronow, np. w mikroskopie SEM, powszechnie
stosuje si¢ ogniskowanie magnetyczne, ale konwencjonalne soczewki magnetyczne sa duzych
rozmiarow, otaczajg one wigzke elektronow, ktora przez nie przechodzi. W uktadach miniaturowych
nie ma miejsca na takie rozwigzania. W niniejszej pracy zaproponowano znacznie prostsze
rozwigzanie, polegajace na zastosowaniu malego magnesu neodymowego umieszczonego pod
zrodtem elektrondw, ktdry znaczaco poprawit ogniskowanie wigzki elektronow.

6.2.1. Ogniskowanie elektrostatyczne

W poczatkowych eksperymentach wigzka elektronowa byta ogniskowana wylacznie przy
uzyciu zestawu soczewek elektrostatycznych. W typowej konfiguracji elektroda ekstrakcyjna
nadawala wstepna energie wigzce, a dalsze skupienie zapewniala dodatkowa elektroda skupiajaca.
Obie elektrody wykonane byly w postaci plytek krzemowych z perforowanym otworem. Badania
wykazaly, ze zmiana napigcia na elektrodzie ,,fokusujacej” znaczaco wplywa na rozmiar plamki.
Zwigkszanie ujemnego napigcia fokusujacego zmniejsza Srednice plamki (wigzka jest mocniej
skupiona), ale réwnocze$nie wzrastaja aberracje 1 straty pradowe (czgs$¢ elektronow uderza
w elektrody lub zostaje rozproszona). Zaobserwowano, ze przy zbyt niskich napigciach skupiajacych
plamka jest szeroka i nieregularna, a przy zbyt wysokich - pojawiaja si¢ dodatkowe ogniska
1 znieksztatcenia krawedziowe wigzki. Tabela 6.1 podsumowuje zarejestrowane plamki przy réznych
napieciach elektrostatycznej elektrody fokusujacej. Najlepszy efekt ogniskowania uzyskano dla
napiecia Up=0V.

Tabela 6.1. Podsumowanie obrazéw plamki elektronowej przy réznym napie¢ciu na elektrodzie
ogniskowej (rozmiar obrazu: 5,5 mm X 5,5 mm).

Napigcie elektrody Us=1.2kV Us=1.5kV
ognisujacej Ur [kV]
-0,4

0,2

0,4

0,6
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Pomiar pradu na targecie w funkcji napiecia ogniskowania pokazuje spadek sygnatu wraz ze
wzrostem napiecia elektrody ogniskujacej [Rys. 6.11]. Wigzka elektrondw emitowana z emitera ma
tendencje do rozprzestrzeniania si¢. Po przytozeniu dodatniego potencjatu do elektrody ogniskujacej,
ulega ona dalszemu rozproszeniu, a cz¢$¢ elektronéw nie dociera do anody.

] '\v\ Ug=1.2KV, U,=2.5kV
o - v Ug=1.5kV, U,=2.5kV
§ \'\v\
] v
—~
<< 14
3. ]
N
<
0,14
0,01 1= T T

-0,6 -0,4 -0,2 0,0 0,2 0,4 0,6
Ur (kV)

Rysunek 6.11. Zalezno$¢ pradu anodowego od napiecia ogniskowego.

Wyniki symulacji przeprowadzone za pomocg oprogramowania COMSOL Multiphysics
potwierdzity, ze straty przej$cia przez kolumne elektrono-optyczng wynikajg gtéwnie z uderzania
elektronow w bramke ekstrakcyjng [Rys. 6.12]. Wiazka ogniskowana jest dopiero na wysokosci
elektrody skupiajacej, co wywotuje konieczno$¢ zastosowania dodatkowych mechanizmow
ogniskowania wigzki szczegdlnie tuz nad emiterem elektrondow, tak aby zminimalizowa¢ uderzenia
w bramke ekstrakcyjng i umozliwi¢ dalsze skupianie wigzki za pomocg elektrody skupiajace;.

Ub=1200 V, Uf=-400 V Time=1.3E-9 s Particle trajectories L
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Rysunek 6.12. Symulacja emisji wiazki elektronéw z emitera koncowkidlaUB=1,2kViUF =-0,4 kV.

6.2.2. Ogniskowanie magnetyczne

Rozwigzaniem problemow wystepujacych przy ogniskowaniu elektrostatycznym okazato si¢
uzycie pola magnetycznego. W badaniach wykorzystano niewielki magnes neodymowy umieszczony
bezposrednio pod katoda z emiterem elektronéw. Pole magnetyczne wytwarzane przez taki magnes
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wymusza, aby wyemitowane elektrony podazaly wzdhiz linii pola magnetycznego (okrazajac go
spiralnie) i skupiaty si¢ wokot osi kolumny [Rys. 5.13]. Skuteczno$¢ takiego ogniskowania
spowodowata poprawe skupiania oraz jednorodnosci wigzki w poréwnaniu z samym ogniskowaniem
elektrostatycznym.

Ub=1500 V, Uf=-350 V Ti Time=2E-9 s Surface: Magnetic flux density norm (T) Streamline: Magnetic flux density
mm
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Rysunek 6.13. a) trajektoria elektronéw emitowanych ze zZrdédla elektronéw, skupionych przez pole
magnetyczne wytworzone przez magnes neodymowy, przy Ug= 1,5 kV i Ur= 0,6 kV, b) rozklad pola
magnetycznego w obszarze emitera.

Zaproponowana  koncepcja  ogniskowania  magnetycznego  zostala  zweryfikowana
eksperymentalnie 1 symulacyjnie. Ze wzgledow praktycznych te dwa podejscia nieznacznie si¢
roznity. W przypadku symulacji zwigkszono namagnesowanie magnesu nieruchomego.
W eksperymencie - magnes byl przesuwany w kierunku powierzchni katody w osi Z za pomoca
manipulatora. Zarowno eksperyment, jak i symulacje wskazaly na znaczng popraw¢ w ogniskowaniu
wigzki przy wystarczajaco duzym polu magnetycznym. Powstata plamka w ukladzie rzeczywistym
stawala si¢ coraz bardziej skupiona i jednorodna, gdy magnes zblizat si¢ do katody [Tabela 6.2, Rys.
6.14]. Symulacje wykazaty, ze przy rosngcym polu magnetycznym elektrony sa coraz bardziej
skupione. Sugeruja one, ze 0,22 T jest wystarczajace do uzyskania najlepszego mozliwego w takim
uktadzie skupienia wigzki elektronéw. Zaobserwowano, ze zwickszanie pola magnetycznego
prowadzi do powstawania wigkszej ilosci ognisk. Zjawisko wielu ognisk przy wigkszych polach jest
dobrze znane w uktadach TEM/STEM (ang. Transmission Electron Microscope / Scanning
Transmission Electron Microscope) 1 wynika z tendencji elektronow do poruszania si¢ po spirali
wokot linii strumienia magnetycznego.
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Tabela 6.2. Podsumowanie symulacji wiazki elektronéw i obrazéw plamki utworzonej na luminoforze
dla réznych wartosci pola magnetycznego (warto$ci pola magnetycznego sa wyznaczane u podstawy
koncéwki emitera).

Pole magnetyczne Symulacja Plamka utworzona
[T] trajektorii na luminoforze
elektronow (rozmiar obrazu:
5.5mm % 5.5mm)
01l S
0'45 P11 1890 A T PR '
\‘
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Rysunek 6.14. Wielko$¢ zarejestrowanej plamki elektronéw w zaleznoSci od nateZenia pola
magnetycznego.

Eksperymenty przeprowadzone na rzeczywistym systemie pozwolity rowniez zaobserwowaé
cykliczne pojawianie si¢ kolejnych punktéw ogniskowych przy zmianie napigcia ogniskowego dla
ustalonej pozycji ekranu [Rys. 6.15].

—4+— Z magnesem Ug = 1.2k, U,=2.5kV
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Rysunek 6.15. Wielko$¢ zarejestrowanej plamki w zalezno$ci od napiecia na elektrodzie skupiajacej.

Pomiary pradow anody wykazaty rowniez wzrost pradu wzgledem wartosci zarejestrowanych
przy samym ogniskowaniu elektrostatycznym [Rys. 6.16]. Dodatkowo, trend zmian pradu anody
zmienil si¢ wzgledem wersji z samym ogniskowaniem elektrostatycznym i wzrasta wraz ze wzrostem
napie¢cia na elektrodzie skupiajace;.
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Rysunek 6.16. Zalezno$¢ pradu na anodzie od napiecia na elektrodzie ogniskowej.

6.2.3. Porownanie metod i podsumowanie
W porownaniu do samego ogniskowania elektrostatycznego, wprowadzenie magnesu znacznie

poprawito jednorodnos¢ plamki, redukujac fluktuacje. Ponadto zastosowanie magnesu przesuwa
i rozszerza zakres napie¢ na elektrodzie ogniskujacej umozliwiajacych ogniskowanie wigzki.
W przypadku braku magnesu najlepsze efekty ogniskowania uzyskano dla napigcia na elektrodzie
skupiajacej od -200 do 0 V, natomiast z magnesem dla napigcia U r= 600 V 1 wyzszego [Tab. 6.3].

Tabela 6.3. Podsumowanie obrazéw plamek elektronowych uzyskanych na ekranie ITO (ang. Indium
Tin Oxide) dla U= 2,5 KV (rozmiar obrazu: 5,5 mm X 5,5 mm).

Napigcie
elektrody
skupiajace;j
[kV]

Bez magnesu
U= 1.2kV

Bez magnesu
Up= 1.5kV

-0.6

Z magnesem Up=
1.2kV

Z magnesem Up=
1.5kV

0.2

0.4

noon

ooon

Strona 63 z 260



Analizujac powyzsze wyniki eksperymentalne oraz symulacyjne, najlepszym rozwigzaniem jest
polaczenie ogniskowania elektrostatycznego oraz magnetycznego. Wstepne skupienie za pomoca
pola magnetycznego zapewnia waska, jednorodng wigzke tuz po wyjsciu elektronow ze struktury
emitera, co umozliwia przejScie wigkszosci elektronow przez elektrode ekstrakcyjng przy
minimalnych stratach. Nastepnie wigzka, bedac na wysokosci elektrody skupiajacej, jest zawezana
elektrostatycznie, co umozliwia skupienie jej na powierzchni anody.

Po zbadaniu mechanizméw zarzadzania wigzka elektrondéw konieczne bylo jeszcze
zoptymalizowanie konstrukcji kolumny. W celu uzyskania jak najlepszego ogniskowania wigzki
elektronow w opracowanym zrodle dostosowano rozmiar otworéw w elektrodach ogniskujace;j
1 ekstrakcyjnej odpowiednio do 113 mm [rys. 6.17]. W polaczeniu z ogniskowaniem magnetycznym
umozliwilo to uzyskanie intensywnej i dobrze skupionej wiazki [Tab. 6.4].

w

Rysunek 6.17. Schemat zoptymalizowanej kolumny elektronowej.

1.1

;

Tabela 6.4. Podsumowanie uzyskanych obrazéw plamki dla zoptymalizowanej konfiguracji optyki
elektronowej z ogniskowaniem magnetycznym (rozmiar obrazu: 5,5 mm x 5,5 mm).

U r[kV] Us=1,2 kV Us=1,4 kV Us=1,6 kV
2,8 -
1,8 -
0,8 -
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W celu zoptymalizowania konfiguracji, prad emisji i prad na anodzie mierzono jednocze$nie.
Rysunek 6.18 pokazuje, ze opracowany uklad umozliwia osiagnigcie pradow emisji rzedu
kilkudziesigciu mikroamperdéw. Co wigcej, w kazdym pomiarze wspdlczynnik transmisji wynosi co
najmniej 95%, co oznacza wyjatkowo niskie straty emisji. Prawie wszystkie elektrony emitowane
z katody docieraty do anody.?

—m— Katoda Ug=1,2kV, U,=4kV
50 +|—@— Anoda Ug=1,2kV, U,=4kV
||—A— Katoda Ug=1,4kV, U,=4kV
—v— Anoda Ug=1,4KV, U,=4KV
404 Katoda Ug=1,6KkV, U,=4kV
Anoda Ug=1,6kV, U,=4kV

—
< 30 /
3.
N
20 4
10 s
W‘
0 T T T T T T T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0

Ur (kV)
Rysunek 6.18. Zaleznos¢ pradu katody i anody od napi¢cia ogniskowego dla réznych napie¢ bramki.

Nalezy jednak podkresli¢, ze poprawa jakosci ogniskowania wiazki elektronowej nie pozostaje
bez wplywu na obcigzenie termiczne targetu. Zmniejszanie $rednicy plamki przy zachowaniu
pozostatych parametrow pracy prowadzi do wzrostu lokalnej gesto$ci mocy, a tym samym do
intensywniejszego nagrzewania obszaru oddziatywania elektronow. W przypadku targetu
transmisyjnego z membrang krzemowa zjawisko to staje si¢ jednym z istotnych ograniczen
eksploatacyjnych, poniewaz nadmierna gestos¢ mocy moze prowadzi¢ do uszkodzenia struktury.
W badaniach eksperymentalnych zaobserwowano, ze przy napigciu 10 kV 1 pradzie 600 pA
w membranie powstawat ubytek o $rednicy okoto 1 um, natomiast przy napigciu 15 kV 1 pradzie
1 mA dochodzito do wyraznego uszkodzenia w postaci otworu o wymiarach okoto 30 x 60 um [Rys.
6.19]. Wyniki te potwierdzaja, ze ogniskowanie wigzki oraz parametry pracy zrodla powinny by¢
optymalizowane nie tylko pod katem minimalizacji plamki, lecz takze z uwzglednieniem
dopuszczalnej gestosci mocy i odpornosci termicznej targetu. Z tego wzgledu w dalszych badaniach
przyjeto maksymalng moc pracy zrodta rowng 5 W. Przy takiej mocy nie obserwowano uszkodzen
membrany.

3 Uwagi: Przedstawione w rozdziale 6.2. wyniki bazuja na eksperymentach opisanych szczegétowo w zataczonej
publikacji naukowej ,,Point field emission electron source with a magnetically focused electron beam” [145]
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SED 5.0kV WD20mmP.C.69 HV  x110 100pm  — SED 7.0kV WD13mmP.C.80 HV x5,000 S5um —
Sample 0030 Oct 31, 2024 Sample 0033 Dec 11, 2024

Rysunek 6.19. Obrazy SEM uszkodzen membrany krzemowej po pracy wiazki elektronowej: a) przy Ua=10 kV,
1=600 pA; b) przy Ua=15 kV, I=1 mA.
6.3. Detekcja sygnalow z miniaturowego Zrodla rentgenowskiego

W celu kompleksowej charakterystyki opracowywanego mikrozrddta rentgenowskiego MEMS
niezbedne byto opracowanie odpowiedniego systemu detekcji niskoenergetycznego promieniowania
rentgenowskiego, o energii do 25keV. Poniewaz standardowe detektory rentgenowskie sa
optymalizowane pod katem wysokich napie¢ i pradow, ich czuto§¢ na migkkie promieniowanie jest
niewystarczajaca, a rozdzielczo$¢ przestrzenna ograniczona. Z kolei detektory potprzewodnikowe
czy gazowe, cho¢ pozwalaja na wykonanie precyzyjnych pomiaréw dawki, nie umozliwiajg
matrycowego obrazowania wigzki z wymagang szybkos$cig i elastyczno$cig nastaw akwizycji.
Dodatkowo matrycowe detektory polprzewodnikowe sa stosunkowo drogie, co uniemozliwilo ich
zastosowanie w badaniach przeprowadzonych w niniejszej pracy. Dlatego oprocz komercyjnie
dostepnego spektrometru rentgenowskiego stosowanego do pomiaru widm, w niniejszej pracy
zastosowano metode konwersji promieniowania X na $wiatto widzialne za pomoca luminoforéw
1 scyntylatorow, ktére nastepnie rejestrowane jest przez matrycg CMOS/CCD — podejscie taczace
wysoka czulo$¢ w zakresie niskoenergetycznym z mozliwoscia szybkiej regulacji parametréw
pomiaru (tj. czasu ekspozycji, czutosci ISO) oraz dobrym odwzorowaniem rozktadu przestrzennego
wiazki. Opisany system detekcji stanowi element modularny catego zrodta MEMS, umozliwiajacy
iteracyjne optymalizowanie konstrukcji elementéw skladowych oraz charakteryzacji kompletnego
prototypu urzadzenia.

Element detekcyjny — matryca SONY ILCE-7R — zostal wybrany ze wzgledu na mozliwos¢
regulacji parametrow akwizycji (czasu ekspozycji, czulo$ci ISO itp.) oraz relatywnie dobra
rozdzielczo$cig obrazu (36,4 megapiksela). W odréznieniu od typowych kamer rentgenowskich, tutaj
mozliwe jest dopasowanie nastaw do bardzo krotkich czaséw pomiaréw i1 matych natgzen
promieniowania.

Podstawowymi wymaganiami stawianymi uktadowi detekcji byly wysoka czuto$¢ na
niskoenergetyczne promieniowanie (energia fotondéw X okoto kilku—kilkunastu keV), dobra
rozdzielczo$¢ przestrzenna (zdeterminowana m.in. rozmiarem ziaren materiatu luminescencyjnego)
oraz krotki czas zaniku $wiecenia, co umozliwia szybkie powtorzenie pomiaru. W tym celu
przebadano rozne Iluminofory oraz scyntylatory, aby okresli¢ ich parametry konwersji
promieniowania rentgenowskiego na §wiatlo widzialne.

Uktad pomiarowy zbudowano przy uzyciu skaningowego mikroskopu elektronowego SEM,
stuzacego jako punktowe Zrddlo elektronow z dobrze zdefiniowang wigzka. Wigzka elektronow
przyspieszana byta do katody z cienka membrang krzemowa, co generowalo promieniowanie
rentgenowskie o matej, kontrolowanej pracg mikroskopu energii. Pod membrang umieszczano probke
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badanego luminoforu lub scyntylatora, natomiast widzialne §wiatlo emitowane przez ten material
rejestrowala kamera SONY ILCE-7R. Uktad pomiarowy umozliwial szybkie przeprowadzenie serii
testow roznych luminoforéw i scyntylatorow przy statych, kontrolowanych warunkach operacyjnych.
Dla usystematyzowania pomiaréw przyjeto nastepujace etapy badawcze:

1. Dobor materialu luminescencyjnego. Rejestracja obrazow rozktadu wigzki rentgenowskiej
z wykorzystaniem wybranych luminoforéw i scyntylatorow. Pomiary wykonywano dla kilku
typowych czasow ekspozycji (np. 0,1-10s) oraz napig¢ przyspieszajacych (np. 2—18 kV).
Celem byto wskazanie materiatow o najsilniejszym sygnale swietlnym.

2. Szczegolowa charakterystyka materialu. Dokladniejsza analiza wybranego luminoforu
(lub scyntylatora) poprzez wykonanie duzej serii pomiaréw dla wielu napieé
przyspieszajacych oraz czaséw ekspozycji.

Na rynku dostgpnych jest wiele rodzajow luminoforow 1 scyntylatoréw rentgenowskich,
dostarczanych przez rézne firmy, o ré6znych formach i1 przeznaczonych do réznych zastosowan. Aby
wybra¢ najlepszy materiat do opracowanego miniaturowego zrodla promieniowania
rentgenowskiego, zebrano i1 przebadano szerokg ich grupe. Wszystkie zostaly wymienione w tabeli
6.5. Wyboru najodpowiedniejszego materiatu dokonano na podstawie energii promieniowania, na
ktéra reaguje, czasu zaniku luminescencji oraz dostepnej formy. Forma tych elementow powinna

umozliwia¢ ich tatwg integracje z resztg zrodta promieniowania rentgenowskiego.

Tabela 6.5. Parametry luminoforéw i scyntylatorow.

Luminofor, Maks. intensywnos¢ Czas zaniku [ps] Typ forma

scyntylator widmowa [nm]

Gd20:S. Eu 627 850
(czerwony) Luminofor w proszku

GdxO,S: Pr 513 (zielony) 7 Luminofor w proszku

Gd20S: Tb 545 1 500 Luminofor w proszku

(zielony)

Luminofor z (czerwony) no data Luminofor w proszku

LRF_OSRAM (Ge)

Luminofor z (czerwony) no data Luminofor w proszku

LRF POLAM (Ge)

(Zn, Cd)S:Ag 555 1-100 Luminofor w proszku
(czerwony)

Y20.S:Tb 545 1 500 Luminofor w proszku
(niebieski)

ZnS:Ag 455 80 Luminofor w proszku
(niebieski)

Hamamatsu FOS (zielono-czerwony) 0.23 Scyntylator

J6679 [Csl (T1)] swiattowodowy

scyntylator

swiattowodowy

Stintacor — (zielony) no data Luminofor na folii

luminescent film lu-

minor ultra 5+
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Folia 520 (zielony) 60 min to -luminance Luminofor na folii
fotoluminescencyjna z of 35 med/m2

plyty fluorescencyjnej

(SrAl,O4: Eu:Dy)

Hamamatsu J8734- (zielono-czerwony) 0.23 Scyntylator
y020 [Csl (T1)]

Rejestrowany obraz $wietlny analizowano w skali szarosci — przyjeto, ze 0% odpowiada
czarnemu pikselowi, 100% — biatemu, a warto$ci posrednie — proporcjonalnej jasnosci. Taki sposob
kwantyfikacji sygnatu pozwala poréwna¢ wzgledne natezenie Swiecenia roznych materiatow.

Analiza wynikéw wykazata, ze najwyzsza jasno$¢ optyczna wykazaty probki (Zn,Cd)S:Ag
1 Gd202S:Tb. Luminofor (Zn,Cd)S:Ag osiagat okoto 58% w skali szarosci (przy U=18kV, t=105),
ustepujac jedynie folii SrAl:O+:Eu,Dy (100%), lecz ta charakteryzuje si¢ bardzo dtugim czasem
zaniku, uniemozliwiajagcym szybkie pomiary [Tab. 6.6.]. Podobnie wysokie wyniki data zielona folia
Stintacor (~47%) oraz krysztat CsI(Tl) J8734-Y020 (~43%). Materialy o umiarkowanej wydajnosci
swiecenia (~20—40%) to m.in. ZnS:Ag (28%), Y20:S:Tb (19%) i1 swiattowodowy scyntylator FOS
J6679 (35%). Natomiast luminofory germanowe z lamp fluorescencyjnych (LFR OSRAM,
LRF POLAM) wykazaty natezenia na poziomie szumow tta (<10%) i nie okazaly si¢ praktyczne.
Podsumowujac, biorgc pod uwage zarowno intensywnos¢ emisji, jak i krotki czas zaniku, za
najlepszy materiat konwersji promieniowania rentgenowskiego wybrano luminofor (Zn,Cd)S:Ag.

Tabela 6.6. Podsumowanie obrazéw rentgenowskich plamki uzyskanych dla czasu naswietlania
wynoszacego 10 s i napiecia wiazki elektroné6w wynoszacego 18 kV (membrana krzemowa o grubosci -
15 pm).

Luminofor/scyntylator Obraz rentgenowski Intensywnos¢ oswietlenia [%]
Luminophore from 8.62
LRF_OSRAM (Ge) |
Luminophore from 7.29
LRF POLAM (Ge) .
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Y20,S:Tb 39.44
ZnS:Ag 28.39
FOS J6679 [Csl (T1)] fibre 35
optic scintillator
Stintacor '—lumlnescent film 4795
luminor ultra 5+
Photoluminescent foil from a
fluorescent board 100
(SrAl,04:Eu:Dy)
J8734-y020 [Csl (TD] 434

Wybrany luminofor poddano szczegétowej charakteryzacji. Intensywno$¢ emitowanego przez
niego $wiatta rosta niemal liniowo wraz z czasem ekspozycji [Rys. 6.20], natomiast zalezno$¢ od
napiecia przyspieszajagcego wigzke byta nieliniowa [Rys. 6.21]. Przy bardzo niskich napigciach
(<6 kV) sygnat byt praktycznie niewidoczny, nawet przy dlugim czasie akwizycji; dla uzyskania
mocnego sygnatu konieczne byto przekroczenie progu okoto 10 kV. Wraz ze wzrostem napigcia do
10-12 kV maksymalna warto$¢ sygantu wyraznie ro$nie, jednak tempo wzrostu maleje dla jeszcze

wigkszych napigc.

60

(o))
o

i
o

Skala greya (%)
w
o

20
" // -
0 T T T T T T T
3.2 5 8 10

Czas ekspozyciji (s)

Rysunek 6.20. Maksymalne warto$ci intensywnosci §wiecenia przy uzyciu luminoforu (Zn, Cd)S:Ag,
przy roznych czasach ekspozycji.
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Rysunek 6.21. Maksymalne wartoSci intensywnosci §wiecenia przy uzyciu luminoforu (Zn, Cd)S:Ag,
przy réznych napieciach przyspieszajacych wiazke elektronéw oraz czasie ekspozycji réwnym 10s.

Zastosowany system detekcji umozliwia skuteczng rejestracj¢ promieniowania rentgenowskiego
generowanego przez miniaturowe zrodto MEMS w analizowanym zakresie energii. Uzyskane wyniki
potwierdzaja mozliwos¢ jednoznacznej detekcji sygnalu oraz wizualizacji rozktadu wigzki
z rozdzielczos$cig adekwatng do przyjetych zalozen eksperymentalnych.

Charakterystyka ukfadu detekcyjnego, wynikajaca m.in. z wladciwosci zastosowanego
luminoforu oraz parametréw akwizycji, wptywa na szczegdly odwzorowania obrazu, jednak nie
ogranicza funkcjonalno$ci systemu w kontekscie prowadzonych badan. W szczegolnosci, osiggnigte
parametry detekcji s w pelni wystarczajagce do oceny dziatania zrodla oraz jego dalszej
optymalizacji, co potwierdza praktyczng przydatnos¢ zaprojektowanego rozwigzania.

6.4. Target transmisyjny

W kontek$cie miniaturowego zrodta rentgenowskiego MEMS zastosowanie targetu
transmisyjnego jest rozwigzaniem konstrukcyjnie uzasadnionym, dlatego postanowiono odej$¢ od
klasycznej geometrii refleksyjnej stosowanej w lampach RTG. W zrodle refleksyjnym elektron
uderza w pochylong tarcze, a promieniowanie X opuszcza uklad przez boczne okienko. Takie
rozwigzanie sprawdza si¢ przy duzej mocy i duzych gabarytach, ale nie pasuje do niewielkich struktur
MEMS (krzem—szklo) — wymagaloby to skomplikowanej konstrukcji 1 ukladu chtodzenia.
Z tego powodu zaproponowano tryb transmisyjny: wigzka elektronéw pada na membrang wykonana
z krzemu, ktéra moze by¢ pokryta cienka warstwa metalu, a wygenerowane promieniowanie
rentgenowskie wychodzi przez target transmisyjny. Rozwigzanie to eliminuje potrzebe pochylania
tarczy 1 pozwala zachowac¢ prosta, ptaska geometri¢ uktadu.

Za material bazowy targetu wybrano krzem, glownie ze wzgledéw technologicznych. Krzem jest
standardowym materiatem stosowanym w technologii MEMS, co umozliwia wykonanie cienkich
okien membranowych o kontrolowanej grubosci metodami litografii 1 trawienia w KOH. Dodatkowo
krzemowa membrana integruje si¢ dobrze z pozostatymi elementami. Jednak krzem ma stosunkowo
niska liczbe atomowa (Z=14), co w efekcie sprawia, Zze generuje mniej intensywne promieniowanie
niz cigzsze metale. Zaproponowanym Ww pracy rozwigzaniem poprawiajagcym intensywnosé

4 Uwagi: Przedstawione w rozdziale 6.3. wyniki bazujg na eksperymentach opisanych szczegétowo w zataczonej
publikacji naukowej ,,Detection system for a miniature MEMS X-ray source” [146]

Strona 70 z 260



generowanego promieniowania jest pokrycie krzemu cienkg warstwg metalizacji. W przypadku
targetow transmisyjnych kluczowym parametrem jest jego grubo$¢ oraz w rozpatrywanym przypadku
grubo$¢ warstwy metalizacji: zbyt cienka nie zapewnia petnego zaabsorbowania energii elektrondw,
natomiast zbyt gruba wytlumi znaczng cz¢$¢ powstatego promieniowania.

W celu wyznaczenia optymalnej grubosci targetu wykonano symulacje Monte Carlo. Wykazaty
one, ze przy energiach elektronéw do 25 keV wszystkie elektrony tracg energi¢ juz w pierwszych
~7 um krzemowej warstwy, a 90% promieniowania rentgenowskiego powstaje w pierwszych 4 pm
materiatu [Rys. 6.22]. Oznacza to, Ze sama membrana nie musi by¢ bardzo gruba, by zapewnié
wyhamowanie elektronéw, jednak grubsza membrana zapewnia wigksza wytrzymato$¢ mechaniczng
oraz termiczng. Z drugiej strony, zbyt gruba membrana pogarsza transmisj¢ promieniowania —
symulacje pokazaty, ze do ~30 um grubosci tlumienie sygnatu jest nieistotne dla energii powyzej
kilku keV, ale znacznie rosnie dla mniejszych energii [Rys. 6.23]. W praktyce przyjeto rozwigzanie
posrednie — membrane o grubosci okoto 15 um.

*- 90% konwersji energii *~ Maksymalna gtebokosc
5000

4000

Gtebokos¢ [nm]
)
3
!

2000 —— —

1000 S

0

0 5 10 15 20 25
Energia [keV]

Rysunek 6.22. Wyniki symulacji glebokoSci penetracji elektronéw przy uzyciu oprogramowania
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Rysunek 6.23. Transmisyjno$¢ promieniowania rentgenowskiego przez membrane.
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Pomiary eksperymentalne potwierdzily, ze im ciensza membrana (w przedziale 10400 um), tym
wigksza intensywnos$¢ sygnalu mierzonego na detektorze. Niemniej membrana o grubosci 17 um
zapewniata wspomniang niezb¢dng wytrzymato$¢ mechaniczng i termiczng — nie zaobserwowano jej
uszkodzen nawet przy pradach 300 pA 1 napigciu 25 keV. Tak przygotowany target krzemowy
generuje promieniowanie o dominujgcym piku 1,74 keV, ale relatywnie stabym widmie hamowania
(Rys. 6.24).
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Rysunek 6.24. Spektra emisyjne dla ré6znych grubo$ci membrany targetu krzemowego.

Aby poprawi¢ intensywnos¢ promieniowania, membrang krzemowg pokryto cienkimi warstwami
metalu. Dobdor metali (Mo, Ag, Pd, Rh, Au, Cu, Ta) oparto na analizie polozenia ich linii
charakterystycznych wzgledem zakresu <25keV oraz aspektow technologicznych. Metale z 1V
okresu (Cr—Cu) maja linie K w pasmie 4-9keV, co pokrywa si¢ z maksymalng efektywnoscia
ciggltego widma przy niskich napigciach. Metale V okresu (Mo, Ag, Pd, Rh) majg linie K powyzej
20 keV oraz linie L dla kilku keV, natomiast metale ci¢zkie VI okresu (Au, Ta) maja gtowne linie
K poza zakresem <25 keV 1 linie L w okolicy 8-10 keV. Linie K s3a znacznie silniejsze niz linie L,
a mniejsze energie linii charakterystycznych zwykle oznaczaja wyzsza warto$¢ piku w widmie.
Analiza teoretyczna i symulacje wskazaty, ze dla zrédla rentgenowskiego o niskim napigciu
przyspieszajacym najlepszym wyborem sg metale IV - VI okresu miedzy 5 a 11 grupa. W dalszych
eksperymentach skoncentrowatem si¢ na niklu (Ni) i tantalu (Ta), bioragc pod uwage zardwno mase
atomow3, potozenie linii (7,2-8 keV dla Ni K, ~8keV dla Ta L), jak i wlasciwosci materialowe
(adhezja do krzemu, odpornos¢ na utlenianie, dostgpnos¢).

Symulacje Monte Carlo wykazaty, ze pokrycie Ni lub Ta zwigksza 1aczng intensywnosc
emitowanego promieniowania nawet 4—5-krotnie w poroéwnaniu do samej krzemowej membrany
[Rys. 6.25]. Pokrycie materialami o wigkszej liczbie atomowej (np. Ta) generuje wigcej
promieniowania hamowania (BS), podczas gdy lzejszy metal (Ni) daje mocniejsze linie K. Dla
przyktadu, symulacje pokazuja, ze przy napieciu ~10kV wyraznie widoczne sg obie linie K Ni,
podczas gdy dla Ta potrzebne jest okoto 12 kV, a emitowane przez nig linie L sg znacznie stabsze
[Rys. 6.26].
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Rysunek 6.25. Symulacje Monte Carlo emisji promieniowania rentgenowskiego z krzemu, niklu i
tantalu: a) spektra b) intensywnosci emisji.
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Rysunek 6.26. Wyniki symulacji wplywu napi¢cia przyspieszenia na emisj¢ promieniowania: a)
widma dla niklu, b) widma dla tantalu.

Eksperymenty potwierdzily te wyniki. Pomiar widm X z pokrytych targetow wykazal, ze obie
powtoki (Ni 1 Ta) znacznie zwigkszajg jasnos¢ wigzki: np. na scyntylatorze zauwazalnie silniejsze sa
sygnalty z Ni/Si 1 Ta/Si niz z czystego Si [Tab. 6.7]. Roéwniez wymagane napigcie
do uzyskania zauwazalnego sygnatu spadto o 2—4 kV dzigki pokryciu metalem. W otrzymanych
widmach dla Ni/Si dominujg linie charakterystyczne niklu (7,30 1 8,09 ke V) oraz jedynie bardzo staba
linia Si (1,72 keV), natomiast sygnal hamowania pozostaje stosunkowo niewielki [Rys. 6.27.a].
W widmach promieniowania uzyskanego przy pomocy targetu Ta/Si widoczne s3 mniej intensywne
charakterystyczne linie emisyjne tantalu oraz wigkszy nieznacznie wigkszy udzial sygnalu
promieniowania hamowania [Rys. 6.27.b]. Podsumowujac, pokryte warstwy Ni lub Ta dajg 2—
5-krotnie wickszy sygnat i pozwalaja pracowaé przy nizszych napigciach niz czysta membrana
krzemowa.
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Tabela 6.7. Luminofor o$§wietlony promieniowaniem rentgenowskim pochodzacym z tarcz krzemowej,
niklowej oraz tantalowej.
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Rysunek 6.27. Wyniki pomiaru widma promieniowania dla réznych napie¢ przyspieszajacych,
generowanych z targetow: a) niklowego, b) tantalowego.

Zmiana grubo$ci warstwy metalicznej na membranie krzemowej réwniez istotnie wptywa na
charakter wigzki. Symulacje zaleznosci penetracji wigzki w dwuwarstwie Si—Ni pokazuja, ze przy
12 keV wigkszos$¢ emisji powstaje w Ni do ~240 nm grubosci, a przy 16 keV — do ~540 nm [Rys.
6.28]. Zbyt cienka warstwa metaliczna nie zapewnia pelnego wykorzystania energii elektronow
(cze$¢ z nich przebija si¢ do krzemu), natomiast zbyt gruba powoduje zwigkszong samoabsorpcje¢
generowanego promieniowania. Analiza thumienia promieniowania w niklu potwierdza, ze Ni silnie
blokuje fotony <6 keV, podczas gdy w pasmie linii Ka (7-8 keV) transmisja przekracza 97%.
W efekcie, rosngca grubo$¢ Ni zmniejsza udzial promieniowania ciggtego (BS) przy niemal
niezmienionych liniach charakterystycznych, co zwigksza monochromatycznos¢ wiazki.
W pomiarach najbardziej monoenergetyczny sygnat osiagnigto przy ~540nm Ni — dodatkowe
pogrubianie (720 nm) dawato juz tylko niewielki spadek Bremsstrahlung i energii catkowitej
[Rys. 6.29]. Przy tych optymalnych grubosciach udziat energii skupionej w pojedynczej linii Ni Ka
przekraczal 40-50%, co oznacza wigzke zblizong do monochromatycznej [Rys. 6.30].
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Rysunek 6.28. Symulacje intensywnosci promieniowania rentgenowskiego w zalezno$ci od glebokosci
penetracji elektronow dla roznych grubosci warstwy niklu przy energii elektronow wynoszacej: a) 12
keV; b) 16 keV.
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Rysunek 6.29. Réznica w intensywnosci skladowych widma promieniowania w zalezno$ci od
zastosowania réznych grubos$ci metalizacji na membranie krzemowej o grubosci 15 pm, dla energii 16
keV.

Strona 75 z 260



[ |Bremsstrahlung [ ] Pik niklowy Ka.1
[ ]Pik niklowy Ka2 [ | Pik krzemowy

100

22.5% 30,5%
80 1 S 38,3% i
48%
60 20,0% 5.7% 11,8%
9,5% O —
26,3%
40 -
52.7% 45,1% 55,0%
20
33,7%
7.1% e
0 T T T (mas
180 360 540 720

Grubos¢ niklu (nm)

Rysunek 6.30. Procentowy sklad widma promieniowania uzyskanego przy uzyciu targetéw o réznej
grubosci metalizacji niklowej, dla energii 16 keV

Na etapie realizacji targetu uwzgledniono takze ograniczenia technologiczne. Wazna jest dobra
adhezja metalu do podloza: nikiel i tantal wykazuja korzystng adhezje, ale w razie potrzeby stosuje
si¢ cienkie warstwy posrednie (np. Cr) poprawiajgce wigzanie. Chropowato$¢ powierzchni
metalicznej warstwy ma wptyw na rozpraszanie elektronow; w praktyce ogranicza si¢ ja poprzez
staranne przygotowanie podtoza i kontrolowane parametry osadzania cienkiego filmu (np. rozpylanie
magnetronowe z optymalizowanym ci$nieniem argonu i mocg). Ze wzgledu na duza rdéznice
wspotczynnikéw rozszerzalno$ci cieplnej metalu 1 krzemu oraz nagrzewanie podioza wywotane
wysoka gestoscia pradu wytadowania w procesie magnetronowym, konieczne jest ograniczanie pradu
(typowo do wartosci odpowiadajacych gestosci mocy 5-20 W/cm?), aby unikng¢ nadmiernych
naprezen termicznych i delaminacji warstwy. Ponadto metale muszg wykazywac niskg sktonnos$¢ do
utleniania— stosuje si¢ wiec ultraczyste zrodta niklu (99,99%).

Podsumowujac, przeprowadzone badania dowodzg, ze transmisyjny target z membrang
krzemowa o grubosci ~15 um jest efektywny dla mikrozrédta rentgenowskiego pracujacego przy
energii <25 keV. Pokrycie jej niklem (lub innym metalem o ,,$redniej” masie) znaczaco zwigksza
intensywno$¢ i pozwala uzyska¢ wzglednie monochromatyczng wigzke z dominujaca linig
charakterystyczng (przykltadowo ponad 50% energii w pasmie 7,2keV dla struktury Ni/Si).
W przypadku zastosowania tantalu, ze wzgledu na jego wyzsza liczbe atomowa, obserwuje si¢
odmienng charakterystyke generowanego promieniowania, z przesuni¢ciem widma w kierunku
wyzszych energii oraz wickszym udziatem promieniowania hamowania. Takie rozwigzanie moze by¢
korzystne w zastosowaniach wymagajacych szerszego widma lub wyzszych energii fotonow.
Badania Monte Carlo 1 pomiary eksperymentalne zgodnie wskazuja, ze grubo$¢ membrany
1 metalicznej powloki moze by¢ zoptymalizowana tak, by pochlania¢ dolne pasmo, ale jednoczesnie
nie blokowa¢ linii charakterystycznych.’

> Uwagi: Przedstawione w rozdziale 6.4. wyniki bazujg na eksperymentach opisanych szczegétowo w zataczonych
publikacjach naukowych , Transmission Target for a MEMS X-Ray Source” [92] oraz ,,Optimization of the Transmission
X-Ray Target Toward Obtaining Monochromatic Radiation”[93]
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6.5. Polaczenie elementow, zapewnienie i utrzymanie prozni

Wysoka i1 dhlugotrwale stabilna w czasie préznia stanowi jeden z kluczowych warunkow
poprawnego dzialania miniaturowego zrodlta promieniowania rentgenowskiego wykonanego
w technologii MEMS. W szczegdlno$ci, obecno$é wysokiej prozni (typowo <107 hPa) jest niezbedna
dla prawidtowego dzialania emitera elektronowego pracujacego w trybie emisji polowej. Zbyt
wysokie ci$nienie prowadzi do jonizacji gazow resztkowych, co nie tylko zwicksza liczbe zderzen
elektronow z czasteczkami gazu 1 destabilizuje ogniskowanie wigzki, ale rowniez moze skutkowac
powstawaniem niepozadanych wyladowan, uszkodzeniami struktury i skroceniem jej zywotnosci.
Dodatkowo, nawet $ladowe ilo$ci czasteczek gazu (np. pary wodnej, tlenu, wodoru) moga
powodowaé chemiczng degradacje materiatdw emitera, obniza¢ efektywno$¢ konwersji elektronow
na promieniowanie X oraz prowadzi¢ do zanieczyszczenia targetu.

W klasycznych lampach rentgenowskich wysoka proznia jest uzyskiwana na etapie wytwarzania
1 hermetyzacji oraz podtrzymywana dzigki szczelnej konstrukcji i zastosowaniu getterow.
W zminiaturyzowanym uktadzie MEMS réwniez musza zosta¢ zapewnione warunki wysokiej
prozni, a komora musi by¢ szczelnie zamknigta w procesie hermetyzacji. Wszelkie elementy
odpowiedzialne za generacje 1 stabilizacje prézni muszg by¢ w pelni zintegrowane w strukturze
zrodla. Z uwagi na niewielkga objeto$¢ robocza (~ 0,16 cm?), nawet $Sladowe ilosci zwigzkow
gazowych obecnych w chwili zamknigcia struktury — badz generowanych w trakcie pracy urzadzenia
(np. w wyniku desorpcji stymulowanej elektronami) — moga prowadzi¢ do istotnej degradacji
parametrow prozniowych w krotkim czasie. Dlatego tez zapewnienie oraz dlugoterminowe
utrzymanie wysokiej prézni w zamknigtej mikrostrukturze wymaga zastosowania zaawansowanych
rozwigzan technologicznych — zaréwno w zakresie samego procesu zamykania komory (np.
anodowego bondingu prozniowego), jak i integracji zminiaturyzowanej pompy jonowo-sorpcyjne;j.

6.5.1. Bonding anodowy i zapewnienie wstepnej prozni

Po wykonaniu wszystkich elementow zrodta rentgenowskiego MEMS konieczne byto ich trwate
1 hermetyczne polaczenie, tak aby powstata zamknigta komora umozliwiajagca wytworzenie oraz
utrzymanie wysokiej prozni. Do laczenia warstw krzem—szklo zastosowano proces bondingu
anodowego. Podczas bondingu anodowego dwie ptaskie i czyste powierzchnie (krzemowa i szklana)
sa doci$nigte do siebie, podgrzane do temperatury okoto 450 °C oraz poddane dzialaniu napigcia
rzedu 300-2500 V. W takiej temperaturze kationy sodu (Na*) w szkle migruja w kierunku elektrody
przylozonej do warstwy szklanej, pozostawiajac przy granicy z krzemem warstwe bogatag w aniony
tlenkowe (O?*"). Powstajacy w ten sposob tadunek ujemny silnie przyciaga krzemowa powierzchnig,
a atomy tlenu 1 krzemu tworzg wigzania Si—O-Si, prowadzac do trwatego, niemal nieodwracalnego
zespolenia obu materialdow. Po schlodzeniu powstale zlacze -charakteryzuje si¢ wysoka
wytrzymatos$cig mechaniczng i szczelnoscig gazowa.

Zgodnie ze schematem przedstawionym na rys. 6.1 potaczono 10 elementéw sktadowych w jeden
uktad. Potaczen dokonano w warunkach atmosferycznych. Jedynie ostatnie uszczelniajace polaczenie
przeprowadzono w warunkach prozniowych (< 107 hPa), w celu zapewnienia wstepnej prozni
wewnatrz struktury.

W trakcie procesu zaobserwowano istotne trudnosci zwigzane z osiggnieciem szczelnych
polaczen elementéw podczas bondingu anodowego w warunkach obnizonego cisnienia.
Zaobserwowano, ze prady jonowe podczas bondingu anodowego byty znacznie mniejsze niz podczas
procesu w atmosferze. Powodowato to niepelng migracja jonéw, co skutkowata nieszczelno$ciami w
niektorych egzemplarzach. Zatozono, ze powodem tego zjawiska moze by¢ nieosiggnigcie przez
taczone elementy wymaganej temperatury procesowe;.
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W celu weryfikacji tej hipotezy oraz rozwigzania tego problemu przeprowadzono eksperymenty
z zastosowaniem kamery termowizyjnej. Wykazaly one, Ze obnizenie ci$nienia w komorze powoduje
silny spadek temperatury taczonych elementow wzgledem plyty grzewczej. Zjawisko to wynika
z dwoch gtownych czynnikéw. Po pierwsze, podczas procesu odpompowywania gazu nastepuje
ochlodzenie elementoéw zwigzane z rozprezaniem i usuwaniem gazu z otoczenia struktury. Po drugie,
wraz ze spadkiem ci$nienia istotnie ograniczony zostaje mechanizm transportu ciepla przez gaz
(konwekcja oraz przewodzenie ciepla przez gaz). Dla ci$nienia ~ 1 hPa efektywno$¢ tego
mechanizmu spada juz do zaledwie kilku procent. W rezultacie przekazywanie ciepta do struktury
odbywa si¢ glownie w wyniku przewodzenia przez ciata stale oraz promieniowania, co znaczaco
utrudnia dogrzanie laczonych elementéw do temperatury procesu. Pomimo zadanej temperatury ptyty
grzewczej wynoszacej okoto 450 °C, elementy krzemowe i szklane osiggaly jedynie okoto 250-300
°C. Tak obnizona temperatura prowadzi do istotnego spadku przewodnos$ci jonowej szkla, co
skutkuje niskimi prgdami bondingu i zwiekszonym ryzykiem powstawania nieszczelnosci.

Aby poprawi¢ skuteczno$¢ anodowego bondingu prézniowego, zaproponowano kilka

modyfikacji procesu, m.in.:

e poprawe przewodnictwa cieplnego poprzez doskonalenie dopasowania powierzchni (np.
bardzo precyzyjne wypolerowanie plyty grzewczej),

o redukcje strat promieniowania termicznego (np. przez dodatkowy grzejnik umieszczony nad
taczonym ukladem lub zastosowanie reflektorow odbijajacych promieniowanie IR
z powrotem do struktury),

o zastosowanie gornej elektrody o duzej pojemnosci cieplnej, uprzednio nagrzewanej do
temperatury roboczej. Takie rozwigzanie pozwalato utrzymaé wyzsza temperaturg
polaczonych elementdw podczas taczenia, poprawiajac jakos¢ zlacza.

Dzigki ostatniej zmianie (uzyciu cig¢zkiej elektrody nagrzanej do ok. 450°C) wskaznik

powodzenia bondingu w prézni wzrdst z okoto 25% do okoto 75%. Realizacja tego zabiegu znaczaco
zwigkszyla skutecznos¢ taczenia elementow w warunkach proézniowych.

6.5.2. Zintegrowana mikropompa jonowo-sorpcyjna

Zgodnie z doniesieniami literaturowymi oraz do§wiadczeniami zespolu sam bonding prézniowy,
choéby przeprowadzony w ultrawysokiej prozni, zapewnia co najwyzej proznie $rednig (1073 hPa)
we wnetrzu MEMS-a. Ze wzgledu na konieczno$¢ utrzymania wysokiej prozni w hermetycznie
zamknigtej mikrokomorze zrddta rentgenowskiego MEMS zdecydowano si¢ na dodanie do niego
mikropompy prozniowej MEMS. Mikropompa taka zostata opracowana w Katedrze Mikrosystemow
Politechniki Wroctawskiej przeszto 10 lat temu. Jest to pompa jonowo-sorpcyjna, ktdra pozwala na
uzyskanie ci$nienia na poziomie przynajmniej 107 hPa. Rozwigzanie to wykonane jest w pehni
w krzemie i szkle co zapewnia petng kompatybilno$¢ technologiczng [144]. Mikropompa jonowo-
sorpcyjna MEMS, umozliwia zarowno biezgce usuwanie gazow resztkowych, jak 1 monitorowanie
stanu prozni poprzez analize parametrow jej pracy. Dzigki temu struktura zachowuje wymagane
warunki pracy w dtugich okresach eksploatacji, mimo ograniczonej objetosci 1 braku zewnetrznych
systemow podtrzymujacych proznie.

Konstrukcja mikropompy obejmuje trzy cienkie ptytki krzemowe, odizolowane od siebie
szklanymi dystansowaniami [Rys. 6.31]. Zewnetrzne elektrody (dwie katody) i $§rodkowa anoda
majaca otwor po potaczeniu tworzg mikrokomorg. Poszczegolne elementy uktadu taczone sg metoda
bondingu anodowego zapewniajac hermetyczno$¢ catej struktury. Na zewnatrz struktury po obu
stronach katod umieszczone sg magnesy neodymowe zapewniajace pole magnetyczne wymagane do
wirowego ruchu elektronéw. Pompa zostala zintegrowana ze zrodiem rentgenowskim MEMS
poprzez wspolng dal obu struktur dwuwarstwe krzemu i szkta. W warstwie szklanej wykonano
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mikrokanat uszczelniony warstwa krzemowa, laczacy obie komory, co umozliwia migracje gazoéw
resztkowych z obszaru zrédta do komory mikropompy.

katoda

Rysunek 6.31. Schematyczna budowa i zasada dzialania jarzeniowej mikropompy jonowo-sorbcyjnej
(na podstawie [144]).

Mechanizm dziatania pompy bazuje na wyladowaniu jarzeniowym. Proces inicjowany jest przez
niewielka liczbe elektronow pierwotnych, pochodzacych m.in. z emisji z powierzchni elektrod lub
jonizacji wywotanej promieniowaniem tla. Elektrony te, przyspieszane w polu elektrycznym
pomiedzy elektrodami, zderzaja si¢ z atomami gazu resztkowego, prowadzac do ich jonizacji.
W wyniku tych zderzen powstajg kolejne elektrony oraz jony dodatnie, co prowadzi do rozwoju
lawinowego procesu jonizacji. W obecnosci prostopadiego pola magnetycznego ruch elektronow
ulega zakrzywieniu — poruszaja si¢ one po spiralnych trajektoriach, ktérych promien okreslony jest
przez promien Larmora. Wydtuzenie drogi swobodnej elektronow zwigksza prawdopodobienstwo
kolejnych zderzen jonizujacych, co podtrzymuje wytadowanie.

Powstate dodatnie jony sa przyspieszane w kierunku ujemnie spolaryzowanych katod
i bombarduja ich powierzchni¢ z wysoka energig kinetyczng. Zderzenia te powodujga zar6wno
wnikanie cze$ci jonow w strukture materiatu katody, jak i rozpylanie (sputtering) atomow z jej
powierzchni. Rozpylony materiatl katody sorbuje gazy, a nast¢pnie, osadza si¢ na wewngetrznych
powierzchniach komory.

W rezultacie usuwanie gazu zachodzi rownoczesnie poprzez kilka mechanizméw: chemisorpcje
na rozpylonym materiale, implantacj¢ jonéw w katodzie oraz ich neutralizacj¢ i uwig¢zienie
w strukturze materiatu. Sumaryczny efekt tych procesoOw prowadzi do stopniowego obnizania
ci$nienia w zamknigtej mikrokomorze i umozliwia dlugotrwate utrzymanie warunkow wysokiej
prézni nawet w strukturach o bardzo matej objetosci.

Standardowo w tego typu pompach jako materialy sorpcyjne stosuje si¢ cienkie powtoki tytanu
lub cyrkonu na powierzchniach katod. W proponowanej konstrukcji wykorzystano jednak niepokryte
elektrody krzemowe, co upraszcza proces produkcji. Uzyskiwany przez pompe poziom prozni
wewnatrz zamknigtej mikrokomory siega rzedu 10-® hPa, co jest wystarczajacy dla poprawnej pracy
zrodta rentgenowskiego. Dzigki wyeliminowaniu zewnetrznych systemoéw pompowania mozliwe jest
samoczynne utrzymanie warunkéw prozniowych w hermetycznie zamknigtej strukturze.

Pompa jest szczegdlnie efektywna dla gazéw o duzej sktonnosci do reakcji chemicznych lub
adsorpcji na powierzchni materiatu katod — takich jak tlen (O-), para wodna (H20), dwutlenek wegla
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(CO2) czy weglowodory. Mozliwe jest rowniez pompowanie gazow szlachetnych takich jak argon
czy hel. Trudno$ci pojawiaja si¢ w przypadku wodoru (H:), ktory ze wzgledu na malg mase
czasteczkowa, wysoka przenikalno$¢ i niskga podatno$¢ na wigzanie chemiczne jest znacznie
trudniejszy do skutecznego usuni¢cia z wngtrza mikrokomory. Pomimo tego ograniczenia,
zaprezentowana konstrukcja stanowi skuteczne, w pelni zintegrowane rozwigzanie do dtugotrwatego
utrzymania wysokiej prézni w zamknigtych strukturach mikroelektronicznych, z tego wzgledu
zostata zastosowana w konstrukcji miniaturowego zrodta rentgenowskiego MEMS.

6.6. Kompletne zrodlo rentgenowskie MEMS

Opracowane elementy skladowe Zrodla rentgenowskiego MEMS zostaly potaczone metoda
bondingu anodowego w szczelng proézniowo strukturg¢ [Rys. 6.32.a]. Konstrukcja urzadzenia
obejmuje:

e katode polowa z nanokompozytu CNT-PVP,

e kolumng elektrono-optyczng z ogniskowaniem elektrostatycznym i magnetycznym,

e target transmisyjny wykonany w postaci membrany krzemowej oraz

e zintegrowang mikropompe jonowo-sorpcyjng zapewniajacg utrzymanie warunkow
wysokiej prozni.

Cala struktura ma wymiary okoto 30 x 15 x 10 mm, co odpowiada objetosci rzedu kilku
centymetrow szesciennych. Masa samego chipu wynosi okoto 3,7 g, natomiast po dolaczeniu
zewngtrznych magneséw neodymowych catkowita masa urzadzenia wzrasta do okoto 7 g.

Wykonana struktura krzemowo-szklana zostata zabezpieczona przed zewngtrznymi przebiciami
migdzy elektrodami poprzez zalanie zywica epoksydowa AG Termopasty 141. Gotowa struktura
zostala zintegrowana z podtaczeniami elektrycznymi umozliwiajacymi jej zasilanie oraz magnesami
neodymowymi wymaganymi do poprawnej pracy zrodta i pompy [Rys. 6.32.b].

Rysunek 6.32. Struktura zrodla rentgenowskiego MEMS: a) przed b) po zabezpieczeniu przed
przebiciami zewnetrznymi.
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Rozdzial 7. Charakteryzacja zrodla

Zintegrowane zrodlo promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS zostato
poddane szczegdlowej ocenie parametréw technicznych i funkcjonalnych w kontek$cie pracy
w warunkach prozni, stabilnosci emisji elektronéw, efektywnos$ci transmisji wigzki oraz generacji
promieniowania X. Konieczno$¢ ponownej, szczegdtowej charakteryzacji wynikala takze z faktu, ze
pomiary realizowano tym razem w zamknig¢tej mikroobjgtosci zintegrowanej struktury MEMS, a nie,
— jak w poprzednim etapie — w wielkogabarytowej komorze proézniowe;.

7.1. Charakteryzacja warunkow proéozniowych

Utrzymanie wysokiej prézni wewnatrz struktury zrodla rentgenowskiego jest jednym
z kluczowych warunkow poprawnej pracy uktadu. Proces koncowego uszczelnienia opracowanej
struktury MEMS zostatl przeprowadzony w komorze prézniowej przy cisnieniu 10° hPa
z wykorzystaniem bondingu anodowego. Natomiast, nie oznacza to, ze takie tez bedzie ci$nienie
wewnatrz zamknigtej objetosci, ani Ze utrzyma si¢ ono w czasie pracy urzadzenia. Mozliwosé
monitorowania proézni wewnatrz struktur MEMS bylaby niezwykle przydatng funkcjonalnoscia.
Metody znane z literatury nie pozwalaty mierzy¢ wysokiej prézni w bardzo matej objetosci. Okazuje
si¢ jednak, ze taka mozliwos¢ daje zintegrowana mikropompa prézniowa. Prad jonowy pompy
zmienia si¢ proporcjonalnie do ci$nienia i jego wartos¢ po wyskalowaniu moze by¢ uzyta do
wyznaczania jego poziomu. Dodatkowo, barwna po$wiata towarzyszaca wytadowaniu niesie ze soba
informacje o sktadzie gazu — jest on okreslany na podstawie analizy zarejestrowanego widma
emisyjnego. Dzigki temu, po uruchomieniu mikropompy mozliwe jest jednoczesne monitorowanie
poziomu prozni oraz sktadu gazow resztkowych we wnetrzu mikrokomory.

I tak, po hermetyzacji struktury zrédta rentgenowskiego uruchomiono mikropompe jonowo-
sorpcyjng. Bezposrednio po jej zalaczeniu prad wyladowania wynosit 26,5 pA, co odpowiadato
cisnieniu 1x107 hPa. Warto$¢ ta byta wyzsza niz w czasie uszczelniania 1 niewystarczajaca do
uzyskania stabilnej emisji elektronow [Rys. 7.1]. Zarejestrowane widmo gazéw obecnych
w zamknigte] mikrokomorze wykazywato dominacje linii azotu czasteczkowego, a takze stabsze
pasma wodoru i argonu, co wskazuje na obecno$¢ gazow resztkowych pochodzacych z desorpcji
z powierzchni wewngtrznych oraz z uwiezionych pozostatosci atmosfery powietrza [Rys. 7.2 a].

Dalsza praca pompy jonowo-sorpcyjnej pozwolita na obnizone ci$nienia do poziomu 1x10~7 hPa
w czasie krotszym niz 20 minut, a rejestrowane widmo emisyjne uleglo redukcji do poziomu szumu
tla, bez widocznych linii gazowych [Rys. 7.2 b]. Brak charakterystycznych sygnatow w widmie
potwierdza skuteczne usuni¢cie gazow resztkowych z komory oraz prawidlowg prace zintegrowane;j
mikropompy jonowo-sorpcyjnej. Nalezy jednak podkresli¢, ze osiggnigecie wysokiej proézni po
procesie hermetyzacji nie gwarantuje jej niezmienno$ci podczas pracy zrdodia.

Strona 81 z 260



1E-3 mbar

1E+1

1E+0

Lt

Ip(1A)

1E-1

—!1E-7 mbar

1E-2

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
czas (min)

Rysunek 7.1. Dynamika zmian ciSnienia podczas pierwszego odpompowywania struktury zrédia
rentgenowskiego MEMS.
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Rysunek 7.2. Widmo emisji gazoéw a) na poczatku procesu pompowania komérki MEMS, b) na koncu
procesu pompowania.

Generowana w zrodle wigzka wysokoenergetycznych elektronow, oddziatujac z powierzchniami
krzemowymi 1 szklanymi, moze inicjowa¢ uwalnianie gazow — zjawisko to okreslane jest jako
desorpcja stymulowana elektronami (ESD — ang. Electron-Stimulated Desorption). W celu oceny
wplywu tego zjawiska na warunki préozniowe w badanej strukturze przeprowadzono testy
oddziatywania wigzki elektronowej o r6znej energii na powierzchnie wewngtrzne zrodta. Dodatkowo
zweryfikowano, czy sam emiter elektronéw nie uwalnia gazow.

Emisja elektronéw przy pradzie wynoszacym 50 pA nie wywotywala znaczacego gazowania.
Proznia pogorszyla sie do ok. 10 hPa. Zarejestrowane widma VIS, pokazaly jedynie niewielka
intensywno$¢ szerokiego piku skupionego wokot 450 nm, ktory byt nieobecny lub nieistotny podczas
poczatkowego pompowania [Rys. 7.3]. Ta emisja szerokopasmowa nie odpowiada
charakterystycznym liniom spektralnym typowych gazow resztkowych, takich jak N2, Hz lub Ar, co
sugeruje, ze prawdopodobnie pochodzi ona z lotnych produktow ubocznych powstatych w wyniku
degradacji lub spalania pozostalosci weglowych z emiterow polowych lub zanieczyszczen obecnych
w poblizu Zrédla elektronow. Co wazne, po ponownej aktywacji pompy intensywno$¢ tej emisji
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szerokopasmowej gwattownie spadta, a cisnienie w zamknigtej wnece powrdcito do wartos$ci bazowe;j
~1x1077 hPa w ciaggu mniej niz 30 sekund. Oznacza to, ze sam emiter elektrondow CNT-PVP nie jest
elementem znacznie oraz trwale degradujagcym proznie.
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Rysunek 7.3. Widmo emisji gazow podczas emisji elektronow.

W przeprowadzonych eksperymentach szczeg6lng uwage poswigcono wplywowi energii
elektrond6w na intensywnos$¢ zjawiska ESD. Podczas zwigkszania Ua, co skutkuje wzrostem energii
kinetycznej wiazki elektronow, zaobserwowano istotne pogorszenie warunkow prozni wewnatrz
struktury MEMS, mimo aktywnej pracy mikropompy [Rys. 7.4]. Zjawisko to interpretowane jest jako
efekt nasilonej desorpcji czasteczek gazéw z materiatlow konstrukcyjnych.
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Rysunek 7.4. Zmiana pradu mikropompy jonowo-sorpcyjnej w funkcji napi¢cia anodowego (Ua), przy
UF=0kV,Ic=30uA,UP=2kV.

Analiza spektralna promieniowania widzialnego rejestrowanego podczas pracy mikropompy
potwierdzita obecno$¢ intensywnych linii emisyjnych charakterystycznych dla wodoru, co wskazuje
na dominujaca obecnos¢ tego gazu w komorze po dtuzszej emisji wysokoenergetycznych elektronow
[Rys. 7.5]. Wodor najprawdopodobniej pochodzi ze szkta borokrzemowego, ktore zawiera znaczne
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ilosci chemicznie zwigzanych grup hydroksylowych oraz czasteczek wody uwiezionych
w amorficznej strukturze materiatu. Ponadto, proces aktywacji powierzchni przez hydrofilizacje
przed bondingiem anodowym dodatkowo zwigksza ilos¢ obecnych grup -OH.
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Rysunek 7.5. Widmo VIS mikropompy po 10 minutach emisji elektronow (Ua = 8 kV, Up = 2kV) —
dominacja linii emisyjnych wodoru.

Pomimo ponownej aktywacji mikropompy po zakonczeniu emisji elektronow, nie udato sie
przywroci¢ pierwotnych warunkéw prozni (~1077hPa). Najnizszy osiggnigty poziom ciSnienia
wynidst ok. 4x107¢hPa, co wskazuje na trwale pogorszenie warunkéw w strukturze [Rys. 7.6].
Gloéwna przyczyna takiego zachowania byt fakt, Ze wodor jest gazem, ktoéry wyjatkowo trudno
odpompowa¢ za pomoca pompy jonowo-sorpcyjnej. Zaréwno niska efektywno$¢ jonizacji He
w wytadowaniu jarzeniowym, jak 1 slabe powinowactwo chemiczne wodoru do powierzchni
krzemowych powoduja, ze czasteczki wodoru nie sg skutecznie usuwane ani wigzane, lecz gromadza
si¢ w komorze.
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Rysunek 7.6. Préba odpompowania struktury po emisji elektronéw — zmiana pradu mikropompy
w czasie (Ux = 8 kV, Up =2 kV).
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W celu potwierdzenia, ze emisja gazoOw wynika przede wszystkim z oddziatywania elektronow
ze szktem, przeprowadzono analogiczne pomiary przy zmiennym napigciu ogniskujacym (Ur) [Rys.
7.7]. Przy niskich warto$ciach Ur, wigzka bylta skupiona i padata gléwnie na elektrody krzemowe —
nie zaobserwowano wowczas istotnych zmian poziomu prozni. Jednak po przekroczeniu wartosci Ur
=0,4kV, gdy wigzka zaczeta obejmowac takze obszar szkta borokrzemowego, odnotowano wyrazne
pogorszenie warunkow prozni. To jednoznacznie wskazuje, ze oprdcz energii oraz natezenia wigzki
kluczowy jest materiat, z ktorym oddziatuja elektrony.
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Rysunek 7.7. Zmiana pradu mikropompy w funkcji napiecia ogniskujacego Uy, przy Ic = 30 pA, Up =
2kV, Ua=0KkV.

Zarejestrowane widma oraz obserwacje eksperymentalne pozostaja w zgodzie z danymi
literaturowymi sugerujacymi, ze wodor stanowi istotny sktadnik gazéw uwalnianych w procesie
desorpcji stymulowanej elektronami ESD [145], [146], zwlaszcza w przypadku szkla
borokrzemowego. Dla monokrystalicznego krzemu efekt ten jest znacznie stabszy.

Fakt znacznej desorpcji wodoru stymulowanej elektronami w interakcji ze szklem moze
prowadzi¢ do pogorszenia warunkow prézniowych podczas pracy urzadzenia. Zjawisko to mozna
ztagodzi¢, stosujac takie techniki, jak doktadne czyszczenie i odgazowanie elementéw przed
uszczelnieniem, nakladanie warstw barierowych na powierzchnie, optymalizacja parametrow
procesu laczenia oraz integracje zardéwno aktywnych, jak i pasywnych elementow sorpcyjnych
(geterow) w strukturze. W opracowanym zrdédle rentgenowskim zastosowano odpowiednig
optymalizacje geometrii struktury oraz uktad ogniskowania wigzki elektrondw, co pozwolito
ograniczy¢ ich oddzialywanie elektronéw z powierzchniami szkta borokrzemowego.®

7.2. Charakteryzacja parametrow pracy zrodla rentgenowskiego MEMS

W  niniejszym podrozdziale przedstawiono wyniki charakteryzacji parametrow pracy
zintegrowanego zrddta rentgenowskiego MEMS. Analizie poddano zalezno$ci pomigdzy warunkami
zasilania, a uzyskiwanymi parametrami emisji promieniowania rentgenowskiego. Celem badan bylo
okreslenie stabilnosci pracy zrodla oraz identyfikacja czynnikdéw ograniczajacych jego wydajnosé
w warunkach operacyjnych.

6 Uwagi: Przedstawione w rozdziale 7.1. wyniki bazujg na eksperymentach opisanych szczegétowo w zatgczonej publikacj
naukowej ,Sustaining High Vacuum in Sealed MEMS Devices: Role of lon-Sorption Pump and Electron-Stimulated
Desorption”.
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Katoda polowa wykorzystujaca nanorurki weglowe osadzone w matrycy polimerowej (PVP)
wykazala niski prog emisji (~200 V) oraz wysoki prad emisji (ponad 200 pA przy 2 kV).
Charakterystyki emisji byly stabilne i powtarzalne w czasie, co potwierdzaja cykliczne pomiary [-V
[Rys. 7.8] oraz 45-minutowa obserwacja ciagtej pracy emitera [Rys. 7.9]. Wspotczynnik zmienno$ci
pradu wynosito CV=4,3% (ang. Coefficient of Variation), co wskazuje na dobrg stabilno$¢ procesu
emisji.
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Rysunek 7.8. Charakterystyki I-V katody polowej wykonanej z CNT-PVP.
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Rysunek 7.9. Stabilnos$¢ emisji Zrodla elektronow.

Wygenerowana wigzka elektronow jest propagowana wzdtuz osi kolumny elektrooptycznej do
targetu transmisyjnego. Prad targetu mierzony przy zmianie napigcia Ua byt staty [Rys. 7.10 a], co
wskazuje, ze wysoki potencjal anody nie wptywa na proces emisji elektronow. Podobne pomiary
przeprowadzone w funkcji napiecia Uc dla roznych wartosci Ua pokazujg wyrazny wzrost pradu
targetu wraz ze wzrostem napigcia ekstrakcji, przy jednoczesnym zachowaniu statego trendu
niezaleznie od potencjalu anody [Rys. 10 b] Obserwacje to potwierdza, ze emisja elektronow jest
regulowana przez uktad katoda-bramka, podczas gdy napiecie anody stuzy jedynie do przyspieszania
wigzki 1 definiowania energii elektronow. Jest to kluczowy aspekt precyzyjnej kontroli wigzki
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elektrondw w miniaturowym zrédle promieniowania rentgenowskiego MEMS, a w konsekwencji do
kontrolowania charakterystyk generowanego promieniowania.
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Rysunek 7.10. Charakterystyka zmian pradu targetu przy zmianie a) napi¢cia targetu b) napiecia
katoda — bramka.

Transport elektronéw od emitera do targetu realizowany byl wewnatrz kolumny elektrono-
optycznej, w ktorej zastosowano soczewke elektrostatyczng. Ogniskowanie elektrostatyczne
umozliwialo precyzyjna kontrole rozmiaru plamki, natomiast pole magnetyczne zapewnialo wstepna
koncentracj¢ wigzki. Sprawno$¢ transmisji wigzki wynosita 70-80% w zaleznosci od napigcia
przyspieszajacego oraz wartosci napigcia ogniskujacego [Rys. 7.11].
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Rysunek 7.11. Zalezno$¢ pradu transmisji elektron6w od napiecia elektrody fokusujacej Uy dla réznych
napie¢ przyspieszajacych Ua.

Wpltyw parametréw ogniskowania na wilasciwosci wigzki zostal potwierdzony w analizie
obrazéw przeswietlen siatki stalowej uzyskanych przy uzyciu opracowanego zrédta rentgenowskiego
[Tab. 7.1]. Zmiana napigcia na elektrodzie skupiajacej powodowala zauwazalne rdznice w ostrosci
uzyskiwanych obrazow [Tab. 7.1]. Zjawisko to zwigzane jest z faktem, ze promieniowanie
rentgenowskie emitowane jest z okreslonego obszaru targetu, ktorego rozmiar zalezy od stopnia
skupienia wiazki elektronowej. Odpowiednie ogniskowanie wigzki elektrondow pozwala na
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zawezenie obszaru generacji promieniowania rentgenowskiego do niewielkich rozmiaréw. Mniejszy
obszar emisyjny pozwala na wykonywanie doktadniejszych prze§wietlen niewielkim detalom.

Tabela 7.1. Obrazy przeswietlen rentgenowskich siatki stalowej zarejestrowane na matrycy CCD
(Ur=GND, Ug=-3,0 kV, Ux=-4,3 kV).

Ur [kV]
-1,8 -2,0 -2,2 -2.4 -2,6
-2,8 -3,0 -3,2 -3,3 -3,4

Target transmisyjny wykonano w postaci membrany krzemowej. Analiza widm promieniowania
rentgenowskiego wykazata obecno$¢ wyraznej linii charakterystycznej Ka dla krzemu (1.71 keV)
oraz szerokiego widma hamowania (Bremsstrahlung) siegajacego 20 keV. Pomiar widma przy uzyciu
spektrometru rentgenowskiego potwierdzity intensywna emisj¢ w zakresie niskich energii (<5 keV).
Istotnym aspektem jest mozliwo$¢ kontroli widma poprzez zmiang¢ napig¢cia anodowego, co wplywa
na energi¢ 1 intensywno$¢ promieniowania X [Rys. 7.12].
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Rysunek 7.12. a) widma rentgenowskie promieniowania generowanego przez struktur¢ MEMS przy
roznych napieciach anodowych — sygnaly o energiach przekraczajacych warto$¢ napiecia
przyspieszajacego sa najprawdopodobniej zwiazane z efektami sumowania impulséw (pile-up)
w detektorze, b) intensywnosci promieniowania zaleznie od napiecia przyspieszajacego.
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Prad emisji byl regulowany poprzez zmiang napigcia elektrody ekstrakcyjnej. Wraz ze
zwigkszaniem pradu emisji rosla intensywno$¢ promieniowania rentgenowskiego, przy
jednoczesnym braku zmiany zakresu energetycznego emisji [Rys. 7.13]. Pozwala to na bezposrednie
1 niezalezne sterowanie intensywnoscig emitowanego promieniowania rentgenowskiego.
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Rysunek 7.13. Emisja promieniowania rentgenowskiego przy zmiennym pradzie emisji (napieciu
bramki ekstrakcyjnej): a) spektrum emisji; b) intensywno§¢é promieniowania.

Jak wykazano, istotnym aspektem opracowanego zrddta jest mozliwos$¢ niezaleznej kontroli
parametréw roboczych, takich jak prad emisji, energia elektronow 1 skupianie wigzki, ktore wptywaja
na intensywno$¢ 1 energi¢ emitowanych fotonéw rentgenowskich, a takze ogniskowanie wigzki
elektronow, ktére pozwala na regulacj¢ obszaru emisji promieniowania.

7.3. Metrologiczna charakterystyka zrodla rentgenowskiego

Aby oceni¢ jako$§¢ metrologiczng dziatania Zrodla rentgenowskiego MEMS, wykonano
wielokrotne pomiary intensywno$ci promieniowania w identycznych warunkach operacyjnych,
obejmujace siedem niezaleznych serii pomiarowych (10 pomiaréw kazda, co 10s, 100 s na seri¢)
[Rys. 7.14]. Uzyskane wyniki podsumowano w Tab. 7.2, ktora wskazuje na wysoki poziom
stabilno$ci emisji: S$rednie natezenia promieniowania mieszczg si¢ w przedziale 30 040—
33 271 zliczen/s, a wspotczynniki zmiennos$ci CV dla poszczegdlnych serii nie przekraczaja 2%
(0,53-1,80%). Rozszerzone niepewnosci (k=2) dla pojedynczych serii zawieraly si¢ w granicach
~1,6-3,8%. Przy uwzglednieniu wszystkich 70 pomiaréw taczna $rednia intensywno$¢ wyniosta
okoto 31 732 zliczen/s, z CV =3,01% i rozszerzong wzgledna niepewnoscia ~6,1%. Niewielki wzrost
niepewnos$ci przy agregacji wynikow miedzy seriami wskazuje na minimalne fluktuacje zrodta
W czasie.
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Rysunek 7.14. Widma rentgenowskie (7 serii po 100 sekund).

Tabela 7.2. Statystyki intensywnoS$ci promieniowania rentgenowskiego dla poszczegdlnych serii oraz
zbiorcze.

Seria Srednia Odchylenie Niepewnos¢ CV [%]
intensywnos¢ standardowe rozszerzona
[zliczenia/s] (95%)
1 31186 445 957 1,43
2 31915 574 1202 1,80
3 30 040 178 497 0,59
4 31345 166 486 0,53
5 31 840 225 575 0,71
6 32526 291 687 0,90
7 33271 381 843 1,14
Zbiorcze 31732 956 1 944 3,01

Poréwnanie z konwencjonalnymi zrodtami [Tab. 7.3] wskazuje, ze opracowane zrodto MEMS
osigga znacznie nizsze wartosci CV i niepewnosci niz typowe zrodla rentgenowskie o podobne;j
mocy. W pojedynczym przebiegu pomiarowym CV natgzenia wynosi tylko 0,53—1,8%, podczas gdy
w tradycyjnych lampach jest ono zwykle na poziomie ~5-10%. Rozszerzona niepewnos¢ catkowitej
intensywnosci dla zrédta MEMS wynosi ~6,1% (k=2), znacznie mniej niz typowe ~10—12% dla
konwencjonalnych tub o niskim pradzie wyjsciowym.

Tabela 7.3. Zestawienie parametrow zrodel rentgenowskich.

Parametr Zréodlo Moxtek Hamamatsu Konwencjonalna
rentgenowskie MAGNUM® L9421 lampa
MEMS [109], [110], [148][109], [149] | rentgenowska,
[147] np. Seifert
[104][109], [149]
Tryb emisji Transmisyjny Odbiciowy Odbiciowy Odbiciowy /
(zintegrowany obrotowa anoda
target Si)
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intensywnosci (k
=2)

Technologia Emiter polowy Emisja Emisja Emisja
emisji (kompozyt CNT— | termoelektronowa | termoelektronowa | termoelektronowa
elektronow PVP)
Masa 3.7 g (struktura b.d. b.d. b.d.

MEMS) +34¢g

(magnesy)
Chlodzenie Niewymagane Chtodzenie Chtodzenie Aktywne

pasywne konwekcyjne chtodzenie ciecza

Miniaturyzacja | Tak (MEMS, Tak Tak Nie

mozliwos¢

integracji

z innymi

mikrosystemami)
Pobo6r mocy 0.001 -5W ~44W =~7TW nawet setki W
Glowne Nizsza Dryft cieplny, Wymaga Wysokie zuzycie
ograniczenie maksymalna czas nagrzewania | aktywnego energii, dryft

energia chtodzenia cieplny
Napiecie 1-25kV <17.5kV <30kV <450 kV
przyspieszajace
Prad emisji I nA-2mA <0.1 mA <0.2mA <45 mA
elektronow
Stabilnos¢ emisji | o =3.3 pA (2.3 % | Nd typowo typowo
elektronéw RSD), Uexp = 4.7 +3-8% +5-12%

% (k=2)
Powtarzalnosé CV=0.53-1.80 |typowo typowo typowo
intensywnosci % CV=5-10% CV=4-8% CV=5-12%
promieniowania
X (pojedynczy
przebieg)
Rozszerzona ~6.1 % typowo typowo typowo
niepewnos¢ ~10-12% ~9-11% ~10-20%
calkowitej

Podsumowujac, przeprowadzona analiza wykazala, ze zrédlo rentgenowskie zbudowane
w technologii MEMS zapewniaja bardzo stabilng i powtarzalng emisj¢ promieniowania. Uzyskana
precyzja i powtarzalno$¢ (niski wspdtczynnik CV 1 niepewnos$ci pomiarowe) $wiadczg o jego
uzyteczno$ci w zastosowaniach wymagajacych dokladnego dawkowania promieniowania. Taki

poziom parametréw metrologicznych umozliwia zastosowanie zrédla np. w precyzyjnej
spektroskopii fluorescencyjnej XRF oraz innych metodach analizy materiatlowej. Przedstawione
dobre parametry zrodia stanowig solidng podstawe do dalszych rozwazan nad jego praktycznymi
zastosowaniami, ktére omowione zostang w Rozdziale 8.7

7 Uwagi: Przedstawione w rozdziale 7.2 oraz 7.3 wyniki bazujg na eksperymentach opisanych szczegétowo
w zalgczonych publikacjach naukowych ,MEMS-Compatible X-Ray Source” [142] oraz ,,.X-Rays on a Chip:
Characterization of a Monolithically Integrated MEMS X-ray Source”.
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Rozdzial 8. Badania aplikacyjne

Miniaturowe zrédto promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS, oprécz
zdolno$ci do generacji promieniowania X, musi spetnia¢ szereg wymagan istotnych z punktu
widzenia zastosowan praktycznych. Wyniki przedstawione w poprzednim rozdziale potwierdzity, ze
zastosowanie targetu transmisyjnego w potaczeniu ze skutecznym ogniskowaniem wigzki
elektronowej umozliwia uzyskanie plamki promieniowania o rozmiarach rzedu kilkudziesigciu
mikrometrow, co bezposrednio przektada si¢ na wysoka rozdzielczo$¢ przestrzenng
w zastosowaniach metrologicznych i obrazowych. Dodatkowo, zréodlo wykazywato niski poziom
fluktuacji intensywnosci, dobrg powtarzalno$¢ emisji oraz stabilng prace w szerokim zakresie
parametréw zasilania. Istotng cechg urzadzenia jest rowniez mozliwo$¢ niezaleznego sterowania
energig elektrondOw oraz natezeniem generowanego promieniowania, co pozwala na elastyczne
dostosowanie warunkoéw wzbudzenia do konkretnego zadania pomiarowego.

Zestaw tych wlasciwosci, w polaczeniu z niewielkimi wymiarami i niskim zapotrzebowaniem na
energi¢, predysponuje opracowane zrdédto do pracy w kompaktowych systemach pomiarowych,
uktadach typu lab-on-chip oraz w srodowiskach o ograniczonej przestrzeni montazowej i budzecie
energetycznym. SzczegOlnie istotne jest to w aplikacjach wymagajacych lokalnego zrédia
napromieniowania oraz mozliwosci integracji z innymi komponentami mikrosystemowymi.

Jedng z metod analitycznych, ktora w sposob naturalny wykorzystuje wymienione cechy zrédta,
jest spektroskopia fluorescencji rentgenowskiej XRF. Technika ta wymaga stabilnego i dobrze
zdefiniowanego strumienia fotonow o kontrolowanej energii, szczegolnie w zakresie niskich energii,
a jednoczesnie dobrze wpisuje si¢ w koncepcje systemdw przenosnych i zminiaturyzowanych. Z tego
wzgledu zostata ona wykorzystana jako platforma do eksperymentalnej weryfikacji praktycznej
uzyteczno$ci opracowanego zrodta.

W niniejszym rozdziale przedstawiono wyniki badan aplikacyjnych obejmujacych pomiary XRF
wykonane na symulantach regolitu ksiezycowego (LHS-1D, LHS-1, LMS-1D, LSP-2), ktére
pozwalaja oceni¢ zaréwno przydatno$¢ zrodta w tej konkretnej metodzie analitycznej, jak 1 jego
szerszy potencjalt w kompaktowych systemach diagnostycznych.

Badania XRF wykonano zarowno w warunkach atmosferycznych, jak i w wysokiej prozni
(=5%107° hPa), przy uzyciu tego samego uktadu pomiarowego i tych samych parametrow akwizycji
(UA =20kV, IA =10 pA, czas akwizycji 30 s, odlegtosci zrodto—probka i detektor—probka =5 cm).
Zastosowana do tych badan moc zrodta wynosita 0,1 W, a oszacowany strumien fotonow padajacych
na probke wynosil ~1.2—-1.25x10° fot./s. Pomiary w warunkach prozni oraz atmosferycznych
wykonano w celu przedstawienia mozliwosci zastosowania tego zréodlta w roéznych warunkach
srodowiskowych.

Widma zarejestrowanego promieniowania wtornego wykazaly obecnos¢ 20 linii
charakterystycznych, wskazujacych na obecnos¢ konkretnych pierwiastkow (m.in. Na, Mg, Al, Si) w
warunkach prézniowych, natomiast w pomiarach prowadzonych w powietrzu zidentyfikowano 18
linii [Rys. 8.1, 8.2]. Uzyskane wyniki potwierdzaja zdolno$¢ opracowanego zrédta do wzbudzania
1 rejestracji promieniowania charakterystycznego, co stanowi podstawe technik analizy skfadu
pierwiastkowego, takich jak spektroskopia fluorescencji rentgenowskiej. Nalezy podkresli¢, ze
Ww niniejszej pracy skupiono si¢ na jakosciowej identyfikacji linii widmowych oraz ocenie mozliwosci
detekcyjnych uktadu, natomiast w petnych analizach XRF stosuje si¢ dodatkowo zaawansowane
metody przetwarzania widm (m.in. dekonwolucje pikoéw, korekcje efektow matrycowych oraz
kalibracj¢), umozliwiajace wyznaczenie ilosciowego skladu pierwiastkowego badanych probek.
Takie prace rozpoczely si¢ dopiero w ostatnim czasie we wspolpracy z partnerami z Australii.
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Pomiar w prézni pozwolit na wyrazne zwigkszenie stosunku sygnatu do szumu, zwlaszcza
w zakresie energii <3 keV, co jest istotne dla doktadnej identyfikacji pierwiastkow o niskiej liczby
atomowej. Fizyczne uzasadnienie tej poprawy jest dwojakie. Po pierwsze, powietrze (gtownie N2
1 02) silnie tlumi migkkie promieniowanie rentgenowskie wskutek fotoelektrycznego pochtaniania
1 rozpraszania— wspotczynnik pochtaniania ro§nie gwattownie przy malejacej energii fotonow, wiec
linie <3 keV tracg znaczng cze$¢ swojej intensywnosci juz na kilkucentymetrowej $ciezce
powietrznej migdzy zrodtem, probka i detektorem. Usunigcie gazu poprzez pomiar w prozni redukuje
te absorpcje niemal do zera i poprawia widocznos$¢ niskoenergetycznych linii.

W praktyce skutkuje to znacznym wzrostem liczb zliczen dla linii Mg Ka i Al Ka obserwowanym
w prozni (przyktadowo: zliczenia Mg i Al wzrosty wielokrotnie w poréwnaniu z pomiarem
w atmosferze), co skraca wymagany czas integracji lub pozwala obnizy¢ moc zrodia przy zachowaniu
tej samej czutosci detekcji. Nalezy przy tym pamigtaé, ze niska efektywnos$¢ detektora w obszarze
<~1 keV (znaczna absorpcja przez okienko Be detektora) ogranicza wykrywanie bardzo mi¢kkich

linii nawet w prozni i nalezy to uwzgledni¢ przy kalibracji 1 interpretacji wynikow.
Dodatkowo pomiary w atmosferze ujawnily silny, szeroki pik argonu (Ar Ka =~2.96 keV)

pochodzacy z powietrza, ktérego natezenie znacznie maleje w warunkach prozni.
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Rysunek 8.1. Widma XRF dla regolitow ksiezycowych w warunkach atmosferycznych.
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Rysunek 8.2. Widma XRF dla regolitow ksiezycowych w warunkach prézniowych.

Przeprowadzone eksperymenty potwierdzaja, ze opracowane zrédto MEMS umozliwia
efektywna realizacje pomiarow XRF przy bardzo niskiej mocy zasilania, zachowujac jednoczesnie
zdolnos¢ do generacji uzytecznego widma wtornego dla szerokiego zakresu pierwiastkow. Stabilna
praca w trybie niskomocowym oraz mozliwo$¢ uzyskania wysokiego stosunku sygnatu do szumu —
szczegolnie w warunkach prozni — wskazuja, ze zrédto to moze stanowi¢ podstawe kompaktowych,
energooszczednych systemow analitycznych.

Oprocz zastosowan spektroskopowych przeprowadzono réwniez wstgpne badania obrazowania
rentgenowskiego z wykorzystaniem opracowanego zrodla. Przyktadowe obrazy uzyskane dla
obiektow o roznej strukturze i grubosci zestawiono na rysunku 8.3 oraz w Tab. 7.1. Obejmuja one
zaroOwno cienkie struktury (np. siatka krzemowa, 1i$¢), jak 1 obiekty o wigekszej gestosci 1 ztozonosci
(np. fragment plytki PCB (ang. Printed Circuit Board)).
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Rysunek 8.3. Zdjecie rentgenowskie: a) siatki krzemowej (Ua = 10 kV), b) liscia (U = 12 kV, ¢) PCB:
punkty Swietlne — otwory przelotowe, obszar czarny — metal, obszar zielony — laminat (Ux = 30 kV).

Uzyskane wyniki potwierdzaja, Ze nawet przy niewielkiej mocy Zrédla mozliwe jest uzyskanie
obrazow o dobrym kontrascie, przy czym kluczowym parametrem determinujacym jakos$¢ obrazu jest
energia promieniowania. Dla obiektow cienkich, o matej gestosci i liczbie atomowej wystarczajace
sg energie rzedu 10—15 keV, natomiast dla struktur bardziej masywnych konieczne jest zwigkszenie
napigcia przyspieszajgcego do zakresu 25-30 keV, co umozliwia efektywng penetracje materiatu.

Skonstruowane zrédto rentgenowskie, dzieki pelnej zgodnosci z technologia MEMS, moze by¢
integrowane z réznorodnymi systemami mikroskalowymi, w tym uktadami mikrofluidycznymi,
analizatorami in sifu oraz instrumentami przeznaczonymi do zastosowan kosmicznych.
Przeprowadzona charakteryzacja potwierdzila jego efektywno$¢ jako miniaturowego generatora
promieniowania X, zdolnego do stabilnej pracy przy niskim napigciu i ograniczonym poborze mocy.
W kontekscie zastosowan praktycznych uzyskane rezultaty wskazuja, ze opracowane zréodto moze
by¢ wykorzystane w kompaktowych systemach obrazowania, w szczegdlnosci do inspekcji
elementéw mikroelektronicznych, materialow biologicznych oraz struktur o matej grubosci.

Aplikacje przedstawionego zrodta moga by¢ jednak znacznie rozszerzone poprzez modyfikacje
jego konstrukcji. Potencjalne warianty konstrukcji dajace nowe funkcjonalnosci zostaty opisane
w trzech zgloszeniach patentowych:

- Skaningowe miniaturowe zrdodlo promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii
MEMS
- Wielo-emiterowe, miniaturowe Zrodlo promieniowania rentgenowskiego wykonane
w technologii MEMS
- Target transmisyjny o wybieralnej charakterystyce spektralnej do miniaturowego Zrodla
rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS

W skaningowym zrodle wigzka elektronow moze by¢ odchylana za pomoca uktadu
wielopolowego (np. duopola lub kwadrupola), co powoduje zmiang¢ polozenia punktu, w ktérym
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elektrony uderzaja w target, a tym samym przesuwanie si¢ zrodta emisji promieniowania
rentgenowskiego. Zmiana miejsca generacji promieniowania X przektada si¢ nastgpnie na zmiang
obszaru probki oraz kata, pod jakim jest oswietlana. W wariancie wieloemiterowym stosuje si¢
matryce kilku katod polowych wraz z odpowiadajgcymi im elektrodami skupiajgcymi. Uruchamianie
konkretnych emiterow umozliwia podobnie jak w skaningowym Zrddle rentgenowskim oswietlanie
probki z réznych stron. Oba podej$cia — skaningowe oraz wieloemiterowe — stwarzajg mozliwo$¢
realizacji kompaktowych systeméw obrazowania rentgenowskiego, w tym miniaturowych
tomograféw 1 skanerow przeznaczonych do badania matych obiektow oraz probek biologicznych.

Trzeci z analizowanych wariantdéw stanowi koncepcja targetu transmisyjnego o zmiennej
charakterystyce spektralnej. Jak wykazano, sama cienka membrana krzemowa efektywnie dziata jako
target dla energii elektronéw ponizej ~25 keV, a pokrycie jej cienkimi warstwami metali (np. niklu
lub tantalu) znaczaco zwigksza intensywnos¢ emitowanego promieniowania. W praktyce mozna
zatem zaprojektowac target z segmentami z réznych materiatow — na przyktad czesciowo Ni,
czgsciowo Ta — 1 sterujgc wigzka elektrondw, wybieraé, ktora czes¢ jest oswietlana. Pozwala to
uzyskac albo wigzke rentgenowska o bogatym widmie ciagglym (,,szerokopasmowg”), albo niemal
monochromatyczne piki charakterystyczne konkretnego metalu. Tego typu podejscie otwiera istotne
mozliwo$ci aplikacyjne. W szczegdlnosci pozwala na realizacje¢ obrazowania kontrastowego
z wykorzystaniem naprzemiennego naswietlania promieniowaniem o réznym sktadzie spektralnym,
co umozliwia zwigkszenie czulo$ci na okreslone pierwiastki lub struktury materialowe. Analogiczna
koncepcja moze zostaé wykorzystana w spektroskopii fluorescencji rentgenowskiej XRF, gdzie
mozliwos$¢ selektywnego wzbudzania probek promieniowaniem o dopasowanym widmie prowadzi
do poprawy selektywnosci i doktadnos$ci analizy sktadu chemicznego.

Dodatkowo, dynamiczna kontrola widma promieniowania stwarza perspektywy zastosowan
w badaniach biologicznych i medycznych, w tym w eksperymentach dotyczacych oddzialywania
promieniowania o roznych energiach na tkanki oraz w rozwijaniu metod selektywnej radioterapii.
Mozliwos¢ dostosowania widma do konkretnych zastosowan — zaréwno diagnostycznych, jak
i terapeutycznych — stanowi istotng przewage proponowanego rozwigzania nad klasycznymi,
jednolitymi targetami. ®

8 Uwagi: Przedstawione w rozdziale 7 wyniki bazujg na eksperymentach opisanych szczegétowo w zatgczonej publikacji
naukowej ,,MEMS X-ray Source Enables Ultra-Compact XRF Spectrometry for In Situ Extraterrestrial Surface Analysis
[150]” oraz zgloszeniach patentowych ,,Skaningowe miniaturowe zréodto promieniowania rentgenowskiego wykonane
w technologii MEMS”[151], ,,Target transmisyjny o wybieralnej charakterystyce spektralnej do miniaturowego zrodta
rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS” [152], ,,Wielo-emiterowe, miniaturowe zroédto promieniowania
rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS” [153].
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Rozdzial 9. Podsumowanie i wnioski

Niniejsza praca doktorska dotyczyta zaprojektowania i wykonania kompletnego, miniaturowego
zrddta promieniowania rentgenowskiego w calosci zrealizowanego w technologiit MEMS. Glownym
celem bylo stworzenie samodzielnego urzadzenia o niewielkich wymiarach (pojedyncze cm)
zdolnego do generacji promieniowania X. Cel ten osiagni¢to poprzez zastosowanie nowatorskich
rozwigzan: emitera elektrondw z katoda na bazie nanorurek weglowych, uktadu elektrod
skupiajagcych wigzke elektronow, zoptymalizowanego membranowego targetu oraz zintegrowanej
mikropompy prézniowej MEMS. W wyniku przeprowadzonych prac opracowano w pelni
funkcjonalne, zintegrowane zrodto rentgenowskie MEMS, stanowigce samodzielne urzadzenie.
Catos¢ wykonano z krzemu 1 szkta, a struktura ma wymiary okoto 30x15%10 mm (masa struktury
3,7g + magnesy 3,4g). Zastosowanie technologii MEMS stwarza potencjat do seryjnej produkcji oraz
integracji z innymi mikrosystemami.

Przeprowadzone badania obejmowaly kompleksowe projektowanie, modelowanie oraz
eksperymentalng weryfikacj¢ pracy poszczegdlnych elementow oraz kompletnego zrodta
promieniowania rentgenowskiego. Zrealizowano symulacje numeryczne kluczowych zjawisk
fizycznych, w tym emisji 1 transportu elektronow oraz generacji promieniowania, a nast¢pnie
przeprowadzono eksperymenty potwierdzajace poprawnos$¢ przyjetych zatozen projektowych.
Uzyskane wyniki wykazaty mozliwo$¢ efektywnej pracy zrodta w zakladanym zakresie napieé oraz
potwierdzity zasadno$¢ zastosowanej architektury.

Realizacja przedstawionych w rozdziale S celow szczegolowych doprowadzila do uzyskania

nastepujacych kluczowych osiggnieé¢ pracy:

e Opracowanie koncepcji i architektury zrodla (cel 1):

Zaproponowano  kompletng  koncepcje = miniaturowego  Zrédla  promieniowania
rentgenowskiego w technologii MEMS, obejmujaca integracj¢ emitera polowego, uktadu
elektrono-optycznego, targetu transmisyjnego oraz systemu utrzymania prozni w jednej
strukturze.

e Opracowanie stabilnych emiterow polowych (cel 2): wykonano i przebadano trzy typy
emiterow polowy w tym jedna konstrukcje wilasnej koncepcji w postaci mikroostrzy
z kompozytu CNT-PVP, ktora charakteryzowala si¢ stabilng emisje elektronow z wysokim
pradem i niskim progiem emisji oraz parametrmi umozliwiajagcymi ich dalsza integracje
w mikrosystemie.

e Opracowanie i wytworzenie targetu transmisyjnego (cel 3): zaprojektowano i przebadano
target transmisyjny oparty na cienkiej membranie krzemowej z warstwami metalicznymi,
wykazujac wplyw materialu 1 geometrii na intensywno$¢ oraz widmo generowanego
promieniowania.

e Opracowanie i weryfikacja systemu ogniskowania wiazki elektronow (cel 4):
zaprojektowano, zoptymalizowano i zweryfikowano dziatanie uktadu elektrono-optycznego,
w tym ukladu ogniskowania wigzki elektrondw, poprzez dobor odpowiedniej geometrii
elektrod oraz potaczenie ogniskowania elektrostatycznego z magnetycznym, ktore poprawito
transport wigzki w strukturze MEMS, ograniczajac straty do co najwyzej 5%.

o Zaprojektowanie i wykonanie zintegrowanego systemu wysokiej prozni (cel 5):
opracowano hermetyczng struktur¢ MEMS ze zintegrowang pompa jonowo-sorpcyjng zdolng
do wytwarzania 1 utrzymania wysokiej prozni oraz procedur¢ jej oceny. Zastosowana
innowacyjna metoda pomiarowa pozwolita po raz pierwszy na ocen¢ zarOwno poziomu
prozni jak 1 sktadu gazow resztkowych w hermetycznej strukturze mikrosystemu.
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e Zaprojektowanie finalnej funkcjonalnej struktury MEMS (cel 6): zaktualizowano projekt
struktury uwzgledniajac badania przeprowadzone w celach 2-5.

e Opracowanie procesu technologicznego i wytworzenie kompletnego zrédla (cel 8):
zrealizowano pelny proces mikrofabrykacji obejmujacy fotolitografig, trawienie krzemu
1 szkta oraz bonding anodowy, a nastepnie wykonano dziatajacy prototyp zrdodta.

e Pelna charakterystyka dzialania zrodla (cel 9): przeprowadzono pomiary charakterystyk
I-V, stabilnosci emisji, rozkladu przestrzennego wiagzki elektrondow oraz widma
generowanego promieniowania X, potwierdzajac mozliwo$¢ pracy zroédta w zakladanym
zakresie parametrow.

o Weryfikacja dzialania prototypu w warunkach praktycznych (cel 10): przeprowadzono
testy generacji promieniowania poza komorg prozniowa oraz wstgpne badania aplikacyjne,
w tym proby zwigzane z wykorzystaniem zrodta w uktadach XRF oraz obrazowania
mikrostruktur.

Na podstawie przeprowadzonych badan sformulowano nastepujace najwazniejsze wnioski
techniczne i naukowe:

e Opracowane w tej pracy zrodla rentgenowskie oparte na emisji polowej charakteryzuja si¢
niskim poborem mocy, mata masg oraz niewielkimi wymiarami zewng¢trznymi. Umozliwiaja
fatwe sterowanie emisjg oraz bardzo male ognisko promieniowania. Te cechy sprawiaja, ze
konstrukcje MEMS sa w niektorych obszarach obiecujaca alternatywa dla tradycyjnych lamp
Z emisja termiczna.

e Integracja mikropompy prézniowej w strukturze MEMS umozliwia realizacje
autonomicznych mikrosysteméw prézniowych niewymagajacych zewngtrznej infrastruktury.

e Wykazano, ze dobdor materialu 1 grubosci warstwy metalicznej anody umozliwia
ksztaltowanie widma promieniowania, w tym jego zawezenie w kierunku quasi-
monochromatycznym.

e Potwierdzono przydatno§¢ rozwigzan mikroinzynieryjnych (bonding anodowy,
mikrostruktury krzemu-szkla) do produkcji zaawansowanych zrddet rentgenowskich.
Stosowane materialy (krzem, szkto) oraz techniki MEMS moga potencjalnie umozliwi¢
seryjna produkcje o duzej powtarzalnosci parametrow.

Znaczenie pracy dla rozwoju dyscypliny Automatyka, elektronika, -elektrotechnika
i technologie kosmiczne

Przeprowadzone badania wnoszg istotny wktad w rozw¢j dyscypliny ,,automatyka, elektronika,
elektrotechnika 1 technologie kosmiczne”, przede wszystkim poprzez opracowanie w pelni
zintegrowanego, miniaturowego zrodta promieniowania rentgenowskiego w technologii MEMS.
Praca laczy zagadnienia mikro- i nanoelektroniki, technologii wysokich napi¢¢ oraz inzynierii prozni,
demonstrujagc mozliwo$¢ realizacji uktadow pracujacych przy napigciach rzedu kilkudziesigeciu kV
w strukturach mikroskalowych. Zrealizowano hermetyczny uktad integrujacy zrédlo emisji
elektronow, optyke elektronowa, target transmisyjny oraz system utrzymania prozni. Otrzymane
rozwigzanie stanowi istotny krok w rozwoju zminiaturyzowanych systemow funkcjonalnych
o wysokim stopniu integracji, znajdujacych zastosowanie w zaawansowanych systemach
pomiarowych, diagnostycznych oraz instrumentacji naukowe;.

Mozliwe zastosowania zrodla rentgenowskiego
e Medycyna: Miniaturowe zrodtlo X moze by¢ stosowane w przenosnych aparatach
rentgenowskich 1 endoskopowych urzadzeniach diagnostycznych, umozliwiajgc obrazowanie
w miejscach niedostepnych dla tradycyjnych lamp. Ponadto niewielkie rozmiary zrodta
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pozwalaja na rozwdj innowacyjnych terapii, np. lokalizowanego napromieniania tkanek przy
minimalnej inwazyjnosci.

e Przemysk: Wykorzystanie w kontroli jako$ci i badaniach nieniszczacych — miniaturowe
zrodia rentgenowskie moga zasila¢ mobilne systemy do fluorescencji rentgenowskiej XRF
1 dyfraktometrii rentgenowskiej XRD (ang. X-Ray Diffraction), uzywane do analizy sktadu
chemicznego materiatéw na miejscu. Dzigki matej plamce elektronowej mozna uzyskiwac
duze powigkszenia obrazow, co jest kluczowe przy kontroli mikrostruktur (np. w elektronice).
Rozwigzanie to pozwoli na tatwiejsze wdrozenie przeno$nych inspekcji rentgenowskich —
dotychczas stosowanych w produkcji (np. w motoryzacji czy lotnictwie).

o Eksploracja kosmosu: Ze wzgledu na niskg mase i niewielkie rozmiary, opracowane zrodto
nadaje si¢ do zastosowan satelitarnych. Moze by¢ uzywane w przyrzadach do spektroskopii
rentgenowskiej w sondach planetarnych lub matych satelitach obserwacyjnych, umozliwiajac
analiz¢ geochemiczng i obrazowanie wysokiej rozdzielczo$ci w przestrzeni kosmicznej.
Dodatkowo, perspektywicznym zastosowaniem jest kalibracja detektoréw rentgenowskich
oraz symulacja warunkéw promieniowania kosmicznego.

e Mikroanaliza in situ: Miniaturowe zrodto X mozna zintegrowac¢ z urzadzeniami lab-on-chip
do analizy sktadu (np. w geologii, ochronie $rodowiska czy archeometrii), dostarczajac
narzgdzie do lokalnej spektroskopii fluorescencyjnej. Niewielka plamka i1 mozliwo$¢
modulacji emisji pozwalaja tez na zastosowanie w transmisyjnych mikroskopach
rentgenowskich oraz mikrotomografii, przy badaniu struktur biologicznych i materiatowych.

Perspektywy rozwoju

W dalszym etapie rozwoju rekomenduje si¢ optymalizacje wydajnosci zrodia (np. zwigkszenie
mocy wyjsciowej) oraz poglebiong charakterystyke spektralng i pradowa przy réznych warunkach
pracy. Planuje si¢ rowniez integracj¢ opracowanego modutu z systemami detekcji obrazowej oraz
dalsze testy w rzeczywistych aplikacjach (np. w prototypach przeno$nych tomografow czy
mikrosystemach badawczych). Wskazane jest dalsze badanie mozliwos¢ adaptacji zrodia do
specyficznych potrzeb (np. generacja quasi-monochromatyczna, modulacja czasowa).

Niniejsza praca dowodzi, ze miniaturowe zrddla rentgenowskie MEMS stanowia obiecujaca
platform¢ dla przysztych technologii diagnostycznych i badawczych oraz podstawe do dalszych
projektow badawczych. Ich znaczenie techniczne i1 naukowe przekracza jedng dyscypling: taczy
zarowno automatyke, elektronike, elektrotechnik¢ oraz inzynieria kosmiczng, jak i inzynieri¢
materialowa otwierajac nowe kierunki badawcze i1 rozwojowe. Ostatecznie uzyskane wyniki
podkreslaja znaczenie przeprowadzonych badan oraz wskazuja szerokie mozliwosci ich dalszego
rozwoju i zastosowan w wielu roznych obszarach.
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The article presents an overview and a classification of X-ray detection methods. The main
motivation for its preparation was the need to select a suitable and useful method for
detecting signals from a currently developed miniature micro-electro-mechanical system
(MEMS) X-ray source. The described methods were divided into passive and active ones,
among which can be distinguished: chemical, luminescent, thermo-luminescent, gas
ionization, semiconductor, and calorimetric methods. The advantages and drawbacks of each
method were underlined, as well as their usefulness for the characterisation of the miniature

1. Introduction

X-ray radiation is a form of electromagnetic radiation
with short wavelengths (~1 pm to ~10 nm). Due to a
different degree of permeability of this radiation depending
on the type of material, it is widely used in many fields of
analysis and research: medicine, industry, material
research, and many others. This radiation can be used, for
example, to test the correct assembly of electronic
components on production lines, for imaging the human or
animal body in medicine, or for material analyses [1, 2].
In addition, since the X-ray radiation is a type of ionizing
radiation, it is used in medical therapies, e.g., in
radiotherapy [3].

X-rays are generated usually by X-ray lamps [4] which
differ in size (from 2 mm to few cm in length), energy
(from several keV to few hundred keV), materials used for
target and housing, type of electron emitter (thermal,
field, or other), and mode of operation (reflective or
transmission).

The authors are especially interested in miniaturization
of X-ray sources. They are developing a micro-electro-
mechanical system (MEMS) X-ray source made of silicon

*Corresponding author at: pawel.urbanski@pwr.edu.pl

https://doi.org/10.24425/opelre.2023.146554

and glass that operates at low energies [5—7]. This X-ray
source contains four electrodes: a cathode with a tip coated
with carbon nanotubes, an extraction gate, a focusing
electrode, and a target (Fig. 1). To ensure a consistently
high vacuum in the structure, the ion-sorption micropump
has been integrated into the X-ray source. The electrodes
of the X-ray source and the pump are insulated by glass
spacers with proper via holes. The various layers of silicon
and glass are bonded together by anodic bonding to form a
hermetically sealed vacuum enclosure.

Magnet

Vacuum
micropump

Anode

Focus .
Gate _

Cathode

Magnet
 Tip+CNT

Magnet

Fig. 1. Scheme of the MEMS X-ray source.
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The source operates in a transmission mode, electron
beam is focused on the target and X-rays leave the source
only through a small membrane made in its centre. It is
intended that the source will generate low-energy X-rays
(E<25keV, I<100 pA) and the electron spot should be
as small as possible. The small size of the source, operation
at low radiation energies, and small focal spot are expected
to enable unique applications, such as production of
magnified images of small, e.g., biological objects or
obtaining X-ray fluorescence (XRF) spectrograms.

Each X-ray system, except a source of radiation also
requires a suitable detector, which can be used for charac-
terising the source parameters at the development stage, or
for imaging and other analysis — during exploitation. Thus,
to be able to develop any new X-ray source, the first
activity is to choose a proper detection method. In the case
of this study, it is mostly necessary to assess the influence
of different parameters of the source (its geometry,
materials, and manufacturing techniques) on the intensity
and shape of the X-ray beam, as well as its spectrum, and
to optimize them at the development stage.

X-ray detectors are instruments used to measure and
analyse spatial distribution, dose, energy, and other para-
meters of the radiation. These instruments should provide
information of at least one of the following:

e presence of radiation,

e amount of radiation, relative or absolute, at a given
moment,

e radiation energy.

There are different ways to classify X-ray detection
methods and systems.

X-ray measurements can be performed both at a single
spot and on a matrix. Point measurements are most often
used to determine the value of the radiation in each area
(dosimetric measurements) or detect its presence. Matrix
measurements are performed as a compilation of many
point measurements except that, unlike dosimetric
measurements, it is not necessary to determine a specific
parameter value, but they can be restricted only to relative
values. However, some detectors allow to measure direct
values in each point of the matrix.

Dosimetric measurements can be further classified
according to the measured quantities:

e radiation dose measurement,
e measurement of radiation dose rate [5].

Detectors, considering the process of receiving
information, can also be divided into passive and active
detectors [3]. One of the first X-ray detectors were
photographic plates. The use of photographic plates is a
good passive method of obtaining qualitative information,
but it is not suitable for quantitative measurements of, e.g.,
radiation intensity or spectral characteristics. Due to the
need for quantitative information about X-rays, other types
of X-ray detectors have been developed. Some of them are
Geiger-Miiller counter, proportional counter, scintillation
counter, semiconductor detector, and many others.

The aim of this work is to review X-ray measurement
methods and choose the best methods for applications in
detecting signals from a miniature MEMS X-ray source.
The sought detection system should ensure repeatability of
measurement results, possibility of multiple usage, short
time between successive measurements, ability to perform

matrix measurements, and ability to detect X-rays with
energies below 25 keV.

2. Passive detection

Passive detectors allow to obtain information about the
radiation parameters affecting its active element. The
received information concerning, e.g., radiation dose or
spatial distribution of the beam requires additional
processing. These detectors do not require power during
measurement [3].

2.1. Chemical detectors

Ionizing radiation such as X-rays can initiate certain
chemical reactions. Chemical detectors use some of these
reactions to measure ionizing radiation. Constructions
using such phenomena are, for example, the Fricke and
Morse dosimeters whose operation is based on the
oxidation of divalent iron to trivalent iron under the
influence of ionizing radiation. With these dosimeters, the
amount of iron produced by irradiation of an air-saturated
iron sulphate solution is proportional to the radiation dose.
As aresult of chemical reactions involving water radiolysis
products, Fe?* ions are transformed into Fe*". The
accumulation of Fe*" ions causes intense light absorption
with a wavelength of 307 nm. The dose of ionizing
radiation is determined based on the absorption of visible
light on a spectrophotometer. The typical reaction efficiency
in this type of dosimeter is G = (15.5 £ 0.5) ions/100 eV. In
another type of iron sulphate dosimeter, a solution of
potassium thiocyanate is added to the irradiated active
solution causing the whole mixture to turn red. The colour
is due to the interaction of potassium thiocyanide with Fe**
ions, formed because of the interaction of the active
solution with ionizing radiation. The intensity of the colour
is proportional to the concentration of Fe*" ions, i.e., the
dose of radiation. Detectors based on the cerium sulphate
solution work in a similar way. Interaction with ionizing
radiation of the tetravalent cerium ion causes its
transformation into the trivalent state. This causes selective
absorption of light in a 302 nm band which is manifested
by colouration [8].

Another type of chemical detectors of ionizing radiation
are detectors that measure the number of products of
chemical reactions. Such detectors are based on, for
example, carbon tetrachloride (CCly) or nitrous oxide
(N20). Chemical detectors are used to measure large doses
of ionizing radiation from sources with an activity of tens
of curies (Ci). In the case of iron-sulphate detectors, they
are used to measure radiation doses up to 500 Gy, while
cerium-sulphate detectors measure radiation doses up to
10* Gy [8].

2.2. Photographic plates

Separate type of chemical detectors are photographic
plates. These types of detectors are used to register the
spatial distribution of the X-ray beam. The detection
process is based on irradiating silver halide crystals
contained in the emulsion that covers the film. As a result
of X-ray irradiation, the silver halide particles are excited
and remain in this state for an indefinite period. Grains
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containing excited particles are converted by a chemical
process into metallic silver, making the grain more visible.
Visually, this is manifested by the blackening of this area.
The emulsions used in photographic plates consist of a sus-
pension of silver halide grains in an inert gelatine material.
Photographic emulsions used for radiation detection fall
into two main groups: radiographic films and nuclear
emulsions. Nuclear emulsions are used to record the tracks
of single charged particles, while radiographic films record
the cumulative effect of many radiation interactions in a
specific area in the form of this area darkening [9].

Chemical detectors, including photographic plates, are
highly sensitive to X-rays, but the time from the measure-
ment to obtaining output information is long. In addition,
in the case of photographic films, further measurements are
not possible since they are disposable. They are also
sensitive to changes in external conditions, such as
exposure to visible light which results in the problem of
repeatability of measurements. These problems discredit
chemical detectors for the reliable use in measuring signals
from the X-ray source being developed.

2.3. Luminescent detection

Another type of X-ray measurements is detection using
luminescence phenomena. They are based on the emission
of light waves by active elements of the detectors as a result
of the luminescent material excitation by a factor other than
that causing only the thermal radiation emission. The
phenomenon of luminescence can be directly used for the
detection of ionizing radiation, e.g., in detectors using X-
ray luminescence or radioluminescence where the
phenomenon of luminescence is caused by the absorption
of ionizing radiation. Luminescence can also be used as an
indirect factor, e.g., in phosphor plates that absorb ionizing
radiation and then emit visible light. The emission of light
from the phosphor plate occurs as a result of photolumi-
nescence. To cause this phenomenon, it is necessary to
illuminate the phosphor plate with laser light after some
prior exposure to ionizing radiation [10].

2.4. Detection using scintillators

The next type of X-ray detectors are scintillators.
Scintillators are elements that, under the influence of
ionizing radiation, emit electromagnetic radiation with a
much longer wavelength, usually in the ultraviolet, visible,
or infrared range. The passage of the molecule through the
scintillation material causes the ionization process because
of which its molecules and atoms are excited, and then, as
a result of appropriate mechanisms dependent on the
radiation energy, they emit light pulses. As a result of
exposure to ionizing radiation, only part of the incoming
energy causes scintillation, the rest is converted into thermal
energy. The light emitted as a result of the scintillation
phenomenon has a random direction which makes it
necessary to use reflective layers that surround the
scintillation material. In scintillators, doping of the
scintillation material is often used to create additional
energy levels. This results in a reduction in radiation
absorption of the material generated by the scintillation
which makes this material transparent to the radiation it
emits [11].

The impact of X-ray or y radiation on the scintillation
material, depending on the energy, causes the occurrence
of three mechanisms of electromagnetic interactions to
varying degrees which are: photoabsorption, Compton
scattering, and production of electron-positron pairs.

In the case of processing low-energy radiation (up to
several hundred keV for heavy materials), photoabsorption
is the dominant process. This mechanism involves the
transfer of energy by the interacting photon to an electron
from one of the electron shells of the absorber atom. The
result is the creation of a photoelectron ejected with a
kinetic energy equal to the energy of the incident photon
minus the binding energy of the electron in its shell.
Subsequently, the reorganization of the electron cloud
causes the filling of electron gaps, resulting in the emission
of Auger electrons. The highest probability of this process
occurs when the energy of the initiating photon is
comparable to that of the electron on one of the shells of
the absorber atom.

Compton scattering is the dominant process when the
radiation energy is greater than a few hundred keV. The
probability of Compton scattering depends on the electron
density in the scattering medium. The probability of this
phenomenon increases linearly with the atomic number Z
of the absorber material. This process is because the
incident photon transfers only a part of its initial energy to
an electron on one of the shells of the absorber atom and
scatters at a certain angle & with respect to the original
direction. The electron ejected as a result of the photon
interaction with an absorber atom is then absorbed by the
scintillator, as a result of which energy is released
according to (1)

Ee=Ey—E'y—Ew, (1)

where E, — initial photon energy, E,, — electron binding
energy, E’, — energy of the scattered photon (at electron
rest mass of m,) equals to (2)

El - EY

Y E, 2
1+ (1 —cosB)
mo ®

2

c2

The third mechanism that occurs in the scintillator is the
production of electron (e”) positron (e¢*) pairs above the
energy threshold of 1.02 MeV. This mechanism occurs
mainly in the electric field of nuclei and to a lesser extent
in the electric field of the electron cloud. The probability of
this process, as in the case of photoabsorption and Compton
scattering, is higher for materials with a high atomic
number Z [11].

When the energy of the electron is high enough to reach
the ionization threshold, free carriers are created which
move randomly in the crystal until they encounter a defect
through which they are trapped or recombine in the
luminescent medium. If the ionization threshold is not
reached, the electron and the hole release some of their
energy as a result of coupling with lattice vibration modes,
until the top of the valence band for the hole and the bottom
of the conduction band for the electron are reached.

For a material to be a scintillator, it must contain
luminescent centres. These are external ions, which are
usually dopants or internal ions in the form of a molecular
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lattice system, or its defects in which there is a radiative
transition between an excited state and a lower energy state.
In the scintillator, to avoid re-absorption of the emitted
light, it is necessary that the energy levels involved in the
radiation transition are lower than the band gap [11].

In the scintillation detection, the detectors efficiency is
highly dependent on geometric dimensions of the
scintillator. A larger input surface of the scintillator makes
it possible to absorb more photons of ionizing radiation.
The photons absorption by the scintillator is also affected
by its thickness and photon energy. Higher photon energy
typically results in the need for thicker scintillators to
achieve the same efficiency. Scintillation detectors are
perfect for direct observation of radiation from small
sources of ionizing radiation [11].

Both scintillators are commercially available in various
forms such as, e.g., powder, foil which allows for their easy
adaptation to complex shapes. This is a significant
convenience when integrating with a small X-ray source,
e.g., by placing a detection element closely above the
source. The ease of shaping these elements and combining
them with the developed source significantly extends its
future applications. In addition, luminophore and
scintillators allow for matrix measurement. Depending on
the type of luminophore or scintillator, the luminescence
decay time may be low enough to make X-ray films.
Numerous advantages of these elements make them
a candidate for use in the detection of radiation from
a miniature MEMS X-ray source.

2.5. Radioluminescent fiber optic sensors

Radioluminescent fibre optic sensors are another type
of detectors capable of recording X-rays. They are typically
used to detect high-energy radiation and allow real-time
monitoring of the radiation beam. Thanks to them it is
possible to determine both the dose of radiation, its
intensity, and the spatial distribution of the beam in the case
of using a matrix of many optical fibres. These sensors have
a high radiation durability due to the use of silica optical
fibres. The fibres are properly doped with rare earth
elements, thus they can be adapted to the specific energy
range of ionizing radiation. The radioluminescent optical
fibre sensor consists of: small radioluminescent scintillator,
optical fibre, and optical detector (e.g., photomultiplier,
photodiodes).

In these detectors, the problem is the effect of false
luminescence which arises as a result of radiation affecting
the optical fibre. This makes it necessary to cut off this
signal from the signal coming from the scintillator to avoid
a drastic deterioration of the detector properties. False
luminescence can be generated in an optical fibre due to the
phenomena of fluorescence, phosphorescence, and the
Cherenkov phenomenon. The fluorescence in the optical
fibre arises due to the intrinsic scintillation properties of
the optical fibre material. There are several solutions to
distinguish a signal coming from radioluminescence in the
scintillator from a false one. One of them is to use the same
optical fibre in parallel as a reference, only without the
scintillator, and then subtract the signals generated by the
two optical fibres. This solution is effective but increases
the physical size of the detector and reduces its spatial
resolution [12].

These detectors have slight disturbances of the
intercepted radiation which allows for both precise
determination of the radiation dose value at each point and
good spatial resolution of the measurement. In addition,
they are characterised by high sensitivity and repeatability
of measurement, insensitivity to environmental conditions,
high radiation stability and non-toxicity which is
particularly important in medical applications [12].

Radioluminescent fibre optic sensors can perform
repeatable and precise measurements with good spatial
resolution, however, majority of available products do not
allow the detection of X-rays with low energies below
25 keV which makes it harder to use them to detect signals
from the X-ray source being developed.

2.6. Phosphor plate radiography

The radiography of phosphor plate (PSP) uses the
phenomenon of photostimulated luminescence (PSL) and
allows to obtain an image of the spatial distribution of the
radiation beam. The PSP is a memory plate which means
that the image is not obtained immediately after exposure
to X-rays but only after irradiation with electromagnetic
radiation in the range of visible light of appropriate power.
The PSP consists of three basic layers: the carrier substrate,
the photostimulated phosphor layer, and the protective
layer [13].

The operation of the PSP is based on the stable energy
changes of atoms caused by the interaction of X-rays which
results in the formation of a latent image. These changes
are proportional to the number of interacting X-ray
photons. Obtaining a visible image from a latent image
causes the phenomenon of photoluminescence. The PSP
board is illuminated with a beam of light from a laser of
appropriate power. This causes excitation of atoms which
results in a further stage in a return to the ground state and
emission of visible light. Its intensity is proportional to the
intensity of radiation with which the plate was illuminated.
The emitted visible light can be recorded by a visible light
detector, e.g., a CCD matrix [13].

Due to the long time between the measurement and its
reading, the method based on PSP radiography is not
suitable for useful measurements of signals from a
miniature X-ray source.

2.7. Thermoluminescent detectors

Another type of detectors based on luminescence
phenomena are thermoluminescent detectors (TLDs). The
principle of operation of these detectors is based on the
emission of visible light by an active substance caused by
its heating resulting from the absorption of the radiation
dose. The intensity of the emitted visible light is
proportional to the dose of radiation dose. The active
substance in these detectors is a thermoluminescent
luminophore, mainly a dielectric material, with defects in
the crystallographic lattice. They act as traps or metastable
energy levels. To prevent electrons from moving between
the traps, defects are spaced sufficiently far from each
other. When the active substance is exposed to radiation,
some of electrons are trapped as a result of which they are
transferred to a metastable energy level. Then, because of
heating, the electrons get out of the traps to a higher energy
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level and then return to the ground state, resulting in the
emission of visible light photons. After the heating process,
the TLDs can be reused [1]. The process of changes that
occurs in the thermoluminophore as a result of interaction
with ionizing radiation is shown in Fig. 2.

“|conduction
~|pand

forbidden gap

‘|valence band

Fig. 2. The process of changes in the electron configuration of
a thermoluminophore under the influence of exposure
to ionizing radiation.

Subsequent changes in the electron configuration are
marked in Fig. 2 as:

1. Transition of the electron to the conduction band as a
result of the energy supplied from ionizing radiation.

2. Electron movement in the conduction band.

Electron trapping.

4. Displacement of the hole created as a result of the
ejection of an electron by ionizing particle.

5. Recombination of the hole with the electron coming
from the luminescence centre.

6. Recombination of the electron with the luminescence
centre causing the emission of light which occurs
during irradiation of the crystal.

7. Recombination of an electron with a hole in the valence
band which does not lead to luminescence [14].

W

In TLDs, light intensity is measured as a function of
temperature using a photomultiplier system and a counting
system. The photomultiplier is an element that converts
electromagnetic radiation into current pulses and amplifies
them. The resulting current pulses are then counted by the
counting system. The data obtained provide information on
the dose of radiation absorbed by the active element in each
period [1].

TLDs, despite their high sensitivity, do not fulfil all the
requirements for application in a miniature X-ray source
because of the need of using photomultipliers whose
geometric dimensions significantly limit the possibility of
combining these detectors into measurement matrices.

2.8. Porous dielectric detectors

Another type of X-ray detector are dielectric detectors.
One of them is a porous dielectric detector (PDD). PDDs
are elements allowing to determine the dose of radiation
affecting the active element. The operation of this type of
detectors is based on electrical discharge machines (EDM)
mechanism occurring in porous dielectrics. As active
materials, porous dielectrics, such as Csl, CsBr, KCI, KBr,
Na3AIF6, MgO are the most often used. In the active
material, electrons and holes are generated in the pore walls
under the influence of ionizing radiation. When the energy
of the generated electrons is high enough, secondary
electrons and holes can also be produced creating successive
electron-hole pairs. An electric field is applied to the active

layer which accelerates the secondary electrons in the
pores. This process works in an avalanche when the
electron emission coefficient G>1 because of which
accelerated electrons produce more secondary electrons
and holes on the surfaces of the pore walls (Fig. 3). For
PDD to work stably and have good spatial resolution, it is
necessary to provide vacuum conditions, with a vacuum
better than 7-1073 Tor. The advantage of these detectors is
their very good time resolution [15].

lonizing particle

Fig. 3. Schematic view of drift and multiplication by ionization
of electrons in porous dielectrics under the action of an
external electric field. (based on Ref. 15).

With their construction considered, PDDs can be
divided into multiwire and microstrip detectors. Multiwire
porous detectors consist of an anode in the form of wires, a
cathode, and a porous dielectric material between them
(Fig. 4).

Anode wires

A

Porous dielectric

Cathode

1\

Support frame

Fig. 4. Schematic view of a multiwire PDD. (based on Ref. 15).

The microstrip detector is made of an insulating plate
covered with metal strips, a microgrid anode, and a porous
dielectric material between them (Fig. 5) [15].

Microgrid anode Porous dielectric

Insulating plate with a cathode
in the form of metal strips
Support frame

Fig. 5. Schematic view of a microstrip PDD. (based on Ref. 15).

Dielectric detectors are mainly intended for the
detection of hard X-rays; therefore, they cannot be used in
conjunction with the developed X-ray source.
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3. Active detection

Active detectors provide information about the impact
of the ionizing radiation beam on its active element. This
information appears in the form of an electrical impulse in
real time. These detectors require power during measure-
ment. These detectors include scintillation counters, gas
detectors, semiconductor detectors, and calorimetric
detectors [3].

3.1. Gaseous ionization detector

Gaseous ionization detectors are constructed of a tank
with a special gas and electrodes to which a high voltage is
connected. The irradiated gas is ionized and the electric
field causes it to drift and, as a result, an electrical impulse
is generated.

One of the gas detectors is the Geiger-Miiller counter.
It is a counter of ionizing radiation that allows to determine
the dose of this radiation, but without the possibility of the
selective measurement of its type and without the
possibility of measuring radiation intensity. The basic
element of this device is a Geiger-Miiller tube which is
constructed in the form of a simple gas lamp containing two
electrodes. The outer housing in the form of a hermetic
cylindrical tube made of metal or glass with a conductive
layer sputtered onto it is a cathode in this case. On the other
hand, it is made as a thin tungsten wire placed inside the
housing. Inside the housing, there is argon with the addition
of alcohol vapour.

The operation of this counter is based on the
phenomenon of ionization of the gas trapped inside the tube
under the influence of ionizing radiation and the
acceleration of molecules in the electric field generated by
the applied high voltage (~400 V). The ionization of argon
causes the detachment of negatively charged electrons from
its atoms which results in the formation of positive argon
ions (Ar"). Positive argon ions and detached electrons are
accelerated in the electric field. Argon ions go to the walls
of the tube, which is the cathode, and electrons go towards
the anode. Accelerated argon ions heading towards the
cathode often collide with other non-ionized argon atoms,
leading to their further ionization, therefore this process
leads to an avalanche discharge. The excitation of argon
atoms also causes the emission of ultraviolet radiation
which intensifies the effect of knocking electrons out.
Avalanche discharge is manifested by a temporary current
flow between the cathode and the anode which in a closed
circuit with a resistor causes a voltage drop. The
registration of such a pulse allows to conclude that ionizing
radiation has just penetrated the tube. The Geiger-Miiller
counter allows to count pulses but it is necessary that the
voltage returns to the level from before the discharge;
otherwise, it would be impossible to count subsequent
pulses. Due to the need for the voltage to return to its
original state, there is a certain time during which the
radiation cannot be registered. Reducing this time is
achieved by adding alcohol vapours, i.e., polyatomic
molecules, to argon which usually fill about 10% of the
total volume. Polyatomic particles absorb ultraviolet
radiation and prevent electron ejection from the cathode
which extinguishes the discharge [16].

Gas detectors are used for spot measurements. Due to
their large dimensions compared to those of the miniature
X-ray source and their inability to perform matrix
measurements, they do not meet the requirements for the
sought-after detection system.

3.2. Calorimetric detectors (calorimeters)

Calorimeters are detectors of ionizing radiation; their
operation is based on a thermodynamic transformation.
Their operation mechanism is based on the measurement of
thermal energy generated as a result of exposure to ionizing
radiation. The energy of ionizing radiation absorbed by the
active material of the detector is converted into heat which
increases the temperature in the absorbing medium of the
detector.

These detectors are mainly intended for recording large
doses of radiation due to small changes in temperature
caused by radiation absorption. In calorimeters, the active
material must have the lowest possible heat capacity to
achieve the largest temperature changes caused by
exposure to radiation. Calorimeters are characterised by a
high accuracy of measurement of the absorbed dose with a
measurement uncertainty < 1%.

There are many types of calorimeter designs but each
one consists of two main elements which are the active
medium made of a material that absorbs and converts
ionizing radiation into heat and a temperature sensor [17].

In the past, calorimeters were manufactured as large
devices, e.g., water calorimeters [3] but today they are
increasingly manufactured in the form of chips. Miniatur-
ized calorimeters with absorbers only a few mm thick are
now widely used and many studies are being conducted on
their new designs [18-20]. Such chip calorimeters allow
the creation of 2D and 3D detector arrays allowing the
measurement of spatial variability of radiation [21].
Miniature calorimeters are currently manufactured, for
example, as a combination of a thermistor in the form of a
thin layer of vanadium oxide and an absorber in the form
of a microstructure of SU-8 resin. This type of detector is
perfect for X-ray detection [22].

3.3. Semiconductor detectors

The next type of active X-ray detectors are semicon-
ductor detectors. They use the phenomenon of ionization in
a solid-state materials. They are used mainly to detect X-
rays and vy radiation. These detectors determine the dose
and intensity of radiation. Due to their small geometrical
dimensions, they can also be used in the form of sensor
matrices making it possible to determine the spatial
distribution of the radiation beam. The basic element of
these detectors is a reverse-biased p-n semiconductor
diode. In the normal state, the diode does not conduct
electricity but, as a result of exposure to ionizing radiation,
enters the active region. Under the influence of ionizing
radiation, electron-hole pairs are generated which are
attracted by the electrodes which results in the appearance
of an electrical impulse. The operation of these detectors
is like the attraction of electron-ion pairs by the electrodes
in the ionization chamber. Semiconductor detectors are
much more sensitive than gas detectors because the energy
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needed to create electron-hole pairs in a semiconductor
(3.7 eV for silicon and 2.8 eV for germanium [23]) is on
average about ten times less than the energy needed to
ionize an atom in gas [9]. This means that in a
semiconductor, a molecule of a given energy will produce
on average about ten times more current carriers than in a
gas. As a result, semiconductor detectors have a very good
energy resolution. Semiconductor detectors are additionally
often cooled with liquid nitrogen. This is to improve their
energy resolution, due to the reduction of the semicon-
ductor resistance when the temperature drops [5].

Semiconductor detectors provide good measurement
resolution, enabling matrix measurements and dosimetric
measurements of radiation energy which makes them a
good solution for measuring radiation from a miniature
MEMS X-ray source. However, choosing an optimal
semiconductor detector from commercially available
solutions is not that easy. X-ray cameras used most
frequently for medical imaging are dedicated to high-
energy radiation and often do not allow adjustment of any
acquisition parameters [24]. Semiconductor spectrometers
based on silicon drift detectors (SDDs) allow to determine
the energy of X-ray radiation with a very good resolution
(electronic impulses are proportional to photon energy)
[25]. However, they are very sophisticated instruments
requiring cooling and vacuum packaging which leads to the
fact that only spot measurements are possible.

An example of a semiconductor detector that allows for
measuring both spatial distribution and energy is the
MiniPIX TPX3 camera from Advacam [26]. This camera
captures the spectrum of the measured X-rays in each pixel.
Thanks to the ability to measure energy, position, and time,
the device can digitally record traces of interacting ionizing
particles. The minimum energy detected by this camera is
3 keV (for Si sensor active material) and 5 keV (for CdTe
active material); however, the energy resolution is 0.5—
1 keV for Si and 1.1-3.6 keV for CdTe which is much
worse than for SDDs. The biggest advantage is that the
camera enables recording the image with a resolution of
256 x256 pixels. This apparatus is ideal for initial
characterisation of the developed X-ray source. Although it
does not ensure as good spatial resolution as scintillator
detectors and as good energetic resolution as SDDs, it is a
good compromise solution.

3.4. Scintillation detectors and counters

The scintillation detector consists of the previously
described scintillator and a detection system in the form of;
for example, photomultiplier, photodiode, avalanche
photodiode, or CCD matrix. The scintillator itself is a
passive element but in combination with other elements
processing and amplifying its signal, it is an active detector.
One of the most frequently used detectors in combination
with a scintillator is a photomultiplier. Photomultipliers are
usually cylindrical in shape, several cm long and several in
diameter. The photomultiplier in its construction has a
window on one of the walls covered with a thin material
that forms a photocathode. As a result of exposure of the
photocathode to electromagnetic radiation, electrons are
emitted as a result of the photoelectric effect. The number
of electrons ejected is proportional to the number of
scintillations in the scintillator. The ejected electrons provide

only a small impulse that is impossible to observe directly;
therefore, it is necessary to amplify it. The pulse ampli-
fication mechanism is implemented by dynodes powered
by high voltage from a voltage divider, ensuring a constant
potential difference between successive dynodes. The
ejected electrons are accelerated in the electric field
between the series of dynodes. The accelerated electrons
knock out more electrons from dynodes. This causes an
increase in the number of electrons that go to the anode and,
as a result, give a measurable electrical impulse. Despite
the amplification of the pulse by dynodes, the current is still
small, therefore, it is necessary to use preamplifiers and
linear amplifiers (Fig. 6) [9].

Anode

Photocathode Electrons

Scintillator l
Incident ['y/cible light
photon photon

AN [~

\
Photomultiplier
housing

|
Focusing Dynode

electrode

Fig. 6. Schematic appearance of a scintillation counter. (based
on Ref. 27).

Combining a scintillator with a photomultiplier is used to
determine the total value of the absorbed radiation dose. An
array measurement is required to register the resulting X-
ray image. For this purpose, in conjunction with the
scintillator, matrix detectors are used, e.g., CCD or CMOS
matrices which record the light emitted by the scintillator
[27]. In this case, the spatial resolution can be very high. It
depends only on the scintillator grain size (can be
nanometric) and the applied visible light camera which are
currently very well developed.

4. Detection of signals from a miniature MEMS
X-ray source

The miniature source of MEMS X-ray radiation
developed in our group, in its concept, allows the
generation of a point beam of low-energy X-rays. One of
the potential applications of this source is the imaging of
small objects, e.g., biological ones. The other is the XRF
system. Due to the small dimensions of the source, a
reasonable solution to detect its signals is to use small
detection elements that can be placed within a short
distance from it. Due to both, the future applications and
the current need to optimize the elements of the source and
characterise the generated beam, two types of detectors
chosen from all presented in this article seem to be most
appropriate.

5. Conclusions

The first solution suitable for intensity and spatial
distribution measurements consists of combining a
luminophore or scintillator in the form of a pressed powder
applied to a carrier surface, e.g., foil, with a visible-light
detector, e.g., in the form of a CCD or CMOS camera. This
solution will provide the possibility of studying the
influence of X-ray source parameters on the parameters of
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the received X-ray beam, such as the relative value of
radiation intensity, spot width, and shape. In addition, this
solution can be used for X-ray imaging of objects. The
other instrument, which enables the measurement of
energetic distribution, is a semiconductor SDD detector. It
allows to acquire the spectrum of X-ray radiation which can
be especially important when choosing proper target
material and adjusting electron beam energy. Moreover, it
can be used together with the MEMS X-ray source to form
a complete miniature XRF system. As mentioned
previously, a compromise solution which allows for both
spatial and energy-dependent measurements is Advacam
camera, but in that case both parameters will have limited
resolution.
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The article presents a novel nanomaterial-based field electron source intended for use in MEMS (micro-
electromechanical system). The emitter structure consists of a composite of carbon nanotubes (CNTs) and cross-
linked polyvinyl-pyrrolidone (PVP). Its production process is based on the thermo-mechanical extraction
method. This source is characterized by a low threshold voltage, high current, high thermal resistance and the

possibility of uninterrupted operation for many hours. Due to their ease of forming and high thermal resistance,
CNT-PVP composites are perfect as electron sources for MEMS systems. Such emitters perfectly withstand the
conditions of anodic bonding without compromising their emission properties after the process.

1. Introduction

Field emitters are key elements of advanced instruments such as
high-brightness displays, electron microscopes, X-ray sources, and other
vacuum electronics applications [1-8]. In recent years, significant
progress has been made in the materials and structures used for field
emitters using nanomaterials, which has contributed to the improve-
ment of emission parameters such as stability, emission current, and
device lifetime [9,10].

Nanomaterials have significantly revolutionized field emission
technology, offering unique emission properties that surpass the capa-
bilities of traditional materials [11]. Carbon nanotubes are one of the
most studied nanomaterials in the context of field emission. They are
characterized by a low emission threshold voltage, high stability, and
the ability to generate high current densities [9,12-14]. The high elec-
trical conductivity and mechanical strength of CNTs make them excel-
lent materials for use in field emitters, but their efficiency can be limited
by difficulties in controlling the uniformity and orientation of nanotubes
on the substrate and potential degradation under the influence of high
currents and electric fields [12,13,15,16].

Another important nanomaterial used in field emitters is graphene
and other two-dimensional (2D) materials such as transition metal
dichalcogenides [17,18). These materials, due to their high electrical
conductivity and the possibility of integration in microelectronic de-
vices, offer great potential in field emission applications [19]. Graphene
is characterized by a low emission threshold voltage and high stability,
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which makes it an ideal material for such applications [20]. However,
difficulties associated with the production of large, uniform graphene
sheets and sensitivity to surface contamination may affect the stability of
the emission [21,22].

Nanowires and nanofibers, such as metallic nanowires (e.g. Ag, Au)
or semiconductor nanowires (e.g. Si, Zn0O), have also been intensively
studied for applications as field emitters [23,24]. The high
length-to-diameter ratio of these structures allows for a strong concen-
tration of the electric field, which promotes efficient electron emission
[25]. These emitters offer high emission efficiency, but there may be
problems related to emission instability related to heat dissipation and
potential structural degradation during long-term operation [26].

Another group are hybrid emitters, which combine the properties of
different materials, e.g. carbon nanotubes deposited on metallic or
semiconductor substrates [27,28]. Such structures allow for optimiza-
tion of emission parameters and improvement of the stability and life-
time of emitters. Hybrid structures can offer greater emission stability
compared to single materials, but their complicated structure can lead to
problems with parameter repeatability and long-term reliability [29].
The emission currents obtained from hybrid emitters can exceed those
from classical emitters due to the synergy between the used materials.
The main challenge in the case of hybrid emitters is maintaining struc-
tural integrity at the nanoscale level and problems with the repeatability
of the production process [29-31].

Nanomaterials offer significant advantages as field emitters, such as
lower voltage thresholds and higher emission stability, compared to
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traditional materials. However, the successful application of these
nanomaterials requires careful selection of deposition, and curing
methods, which are crucial for the uniformity, stability, and emission
efficiency.

Nanomaterials are usually manufactured by means of different
chemical methods. They need to be transferred and attached onto sub-
strates, preferably in a desired location (e.g. the cathode of the field
emission device) without contaminating the rest of the device.

The only method which allows for both: creating nanomaterials and
at the same time depositing them onto a chosen surface is chemical
vapor deposition (CVD) [32,33]. CVD allows precise control of the
thickness and structure of the nanomaterial, which is crucial to
obtaining optimal emission parameters. It starts with the formation of
nanoparticles catalysts, which starts the growth of nanostructures. The
advantage is that they are formed only in the place, where catalyst is
present. However, this method is associated with high costs related to
the equipment and precursor materials and requires high temperature,
which may limit its application in the case of some substrates.

In other techniques manufacturing and deposition is done in two
separate stages.

The most popular deposition methods are based on solution depo-
sition, which involves dissolving or suspending nanomaterials in a so-
lution and then depositing them onto the substrate using methods such
as spin coating, dip coating, spray coating or screen printing [34,35].
These techniques are attractive because of their low cost and simplicity
of the process, as well as the possibility of scaling up production.
However, these processes often require additional steps to remove the
solvent and cure the nanostructure, which can introduce additional
difficulties. The challenge is also to control the homogeneity and
orientation of nanomaterials on the substrate, which can affect the
emission efficiency.

The another solution-based deposition method which partially solves
this problem is electrophoretic deposition [36,37]. This process requires
the use of suitably polarized electrodes placed in or near the solution,
which generate an electrostatic field. Charged or functionalized nano-
materials respond to this field by orienting themselves along its lines of
force and moving toward the negatively polarized electrode. This
technique allows for precise control over the formation of structures
from nanomaterials. Due to the possibility of controlling its orientation,
the electrostatic method is effective in creating uniform, ordered
structures from nanomaterials. However, the fact that whole structure
must be placed in a liquid solution brings problems with ensuring
cleanliness.

Lithography, including photolithography and electron beam lithog-
raphy, is another technique that allows the precise deposition of nano-
structures on substrates, enabling the creation of complex patterns and
structures [10]. In these methods nanoparticles are mixed with a
photoresist, deposited onto a substrate, patterned using ultraviolet light
and cured. Lithographic methods are commonly used to produce emit-
ters from nanowires and nanofibers, because of their high precision and
compatibility with conventional microelectronic processes. However,
lithography is a costly and complex process and may also encounter
resolution limitations, especially for some nanostructured materials
[38-40].

The last technique involves the direct manipulation of nano-
structures using specialized tools such as an atomic force microscope
(AFM), a scanning electron microscope (SEM), microneedles. Nano-
structures can be in the form of a dry powder deposited on the surface of
a substrate or suspended in a solution [41,42]. With the help of these
tools, nanostructures can be moved and arranged in a selected manner,
allowing the creation of complex structures. This method is particularly
useful in precision applications where precise control over the position
and orientation of individual nanotubes is required. However, it is
time-consuming and requires advanced equipment.

Although, number of different methods has been utilized for pre-
paring and depositing nanomaterials, all of them have some challenges

Ultramicroscopy 276 (2025) 114183

and drawbacks, e.g. in terms of simplicity of the technique, its selec-
tivity, robustness of the contact to the substrate and long-term stability
of the emitter itself. Moreover, if there are dedicated to work in a real
device, they need to fulfil also additional requirements, such as surviv-
ing high temperature encapsulation processes or operation in a technical
vacuum. Thus, the search for new methods is still continued.

Our group work on MEMS-based high vacuum instrumentation, e.g.
MEMS X-ray source and MEMS electron microscope [2,6]. These devices
are manufactured from silicon and glass wafers anodically bonded
together. They very often incorporate some kind of field emission
sources. Due to a very good emission properties (low threshold voltage
and high currents), these sources are most frequently based on CNTs.
However, authors for a long time straggled with the stability of the
sources, poor adhesion of the emitters to the substrate, and very sig-
nificant loss of properties after performing anodic bonding processes.

This paper presents a field emitter fabricated from a CNT and PVP
composite, deposited with a new thermo-mechanical method that can
potentially meet the requirements outlined above, and solve observed
problems.

2. Developed structure

The developed field emitter structure is a composite of carbon
nanotubes and cross-linked PVP in the shape of a spiral tip [Fig. 1]. The
applied deposition technique allows for the creation of a needle-like
structure from nanotubes that are bonded to the silicon electrode
using PVP, ensuring the fixation and durability of CNTs, also during and
after the anodic bonding process. The thin, needle-like geometry of the
emitter enables the generation of a well-confined, localized electron
beam, which is advantageous for applications requiring high spatial
resolution.

The production of a structure from CNT and PVP required the
development of a method to form spatial structures. The authors pro-
posed an original method of thermo-mechanical formation of spatial
forms from carbon nanotubes on different substrates. This method uses a
solution with carbon nanotubes, which has a form of a hydrogel, in
which the gelling substance is the PVP polymer. This polymer, under the
influence of temperature, cross-links, creating a hard and insoluble
form.

The forming process begins with the application of a hydrogel so-
lution onto a microneedle. The microneedle, on which the nanotube
solution had been applied, is then placed against a heated substrate,
which allows the nanotube-polymer composite to adhere to the surface.
In a key step of the process, the microneedle is gradually moved away
from the substrate at an appropriate speed. During this movement, the
polymer gradually cross-links, which leads to the formation of slender
structures. The speed of microneedle withdrawal is precisely controlled

- =
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Fig. 1. Carbon nanotube and PVP composite field emitter on a silicon substrate.
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to ensure uniform and stable formation of these sharp structures.

The developed method enables fast and economical production of
slender and hard tips made of carbon nanotubes and polymer compos-
ites. Thanks to this method, the obtained structures are characterized by
high emission efficiency, stability, and long lifetime, which makes them
promising candidates for advanced technological applications.

The obtained structures have a highly developed surface structure
with numerous thin (>100 nm) fibers, thus creating many emission
points, which can contribute to the total emission current.

The complex microstructure [Fig. 2] and the strong absorption
properties of carbon nanotubes and cross-linked PVP generate the
problem of water absorption from the atmosphere. Absorbed water
vapor is desorbed under vacuum conditions, causing outgassing prob-
lems during emission. However, this fact is negligible if the water in the
structure is desorbed before the emission starts (this problem is dis-
cussed separately at the end of the experimental section).

3. Emission measurements

The characterization of the source was performed inside a vacuum
chamber maintained at a pressure of 10> mbar. To minimize interfer-
ence from residual gases, measurements were started once the gas levels
had stabilized.

The emission current was measured using a three-electrode config-
uration consisting of an emitter, an extraction gate, and an anode placed
at distances of 1.1 mm from each other. Two bottom electrodes were
anodically bonded to each other through a glass spacer. This process
exposed the emitter to both elevated temperature (450 °C) and high
voltage conditions, confirming its resistance to the thermal and elec-
trical stresses associated with anodic bonding. The anode (in a form of
flat silicon plate or a ITO screen covered with a phosphorus) was
attached separately.

A voltage source of up to 2000 V was connected to the anode, while
the extraction gate voltage was varied.

The dependence of the emission current on the gate voltage was
recorded to determine the emission threshold and character of the
current-voltage characteristics. A clear onset of emission was observed
at around 300 V, with a sharp increase in current with increasing voltage
[Fig. 3]. The emission current reached almost 2000 pA at 2000 V,
indicating the high electron emission efficiency. The results indicate that
the sharp geometry and uniform distribution of carbon nanotubes in the
composite significantly increase the field enhancement factors.

To access the long-term stability, the emission current was

SED 12.0kVWD25mmP.C.69 HV
Sample Oct 13, 2023

Fig. 2. CNT-PVP composite source structure.
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Fig. 3. Dependence of emission current on gate voltage.

monitored over a period of 130 min for an extraction gate voltage of
1500 V and 40 min for a voltage of 1000 V [Fig. 4]. For the 1000 V
extraction gate voltage, the mean value of the emission current was 80.3
vA with a standard deviation of 2.7 pA, while for the 1500 V voltage the
emission current was 841 pA with a standard deviation of 50 pA. The
values recorded at lower voltage are very satisfactory (it is about 3 %
deviation), higher number for 1500 V (above 5 %) is attributed to a very
high emission current.

To determine the shape of the electron spot, images were taken on
the phosphor and simulations were carried out using Comsol Multi-
physics 5.4 [Fig. 5]. An inhomogeneous spot was recorded on the image,
with multiple points of luminescence [Fig. 5a]. The image itself was
quite stable in time, no oscillations nor movement was observed, even
though the emitter had very high aspect ratio and could potentially be
subjected to vibrations or elongation in the electric field.

Multiple spots on the luminophore indicate that the emission comes
from multiple nanotubes sticking out of the tip. This fact has some
positive and negative sides. The advantage is that only in that way one
can obtain high emission currents. Moreover, if some of the nanotubes
get damaged during emission, other will replace them, and the total
current will not decrease in time. Nevertheless, the downside of this
solution is the inhomogeneity of the beam.

This problem can be solved by using simple magnetic focusing
method, reported recently [43]. Such a solution applied to the devel-
oped emitter gives a focused homogeneous electron beam [Fig. 5b].
Simulation results are in good agreement with the obtained measure-
ment results [Fig. 5c¢, d].
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Fig. 4. Stability of long-term emissions from a quenched structure.
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4. Outgassing measurements

As mentioned previously, despite the good emission results, it was
noted that heating the structure before experiments is extremely
important. It has been assumed that it is related to high absorption co-
efficient of the CNT-PVP structure. To confirm that it was decided to
carry out emission tests with simultaneous recording of residual gases in
the measurement chamber.

The first measurements were carried out for the unheated structure.
The measurement was performed in a two-electrode emitter and gate
system separated by 1.1 mm with gate voltage of 1000 V for 180 min.
The measurements were performed immediately after the chamber was
pumped out, without waiting for the gases to desorb from the emitter.

Residual gas measurements performed during the first stage of
electron emission showed mainly the presence of high amount of water
vapor. Although it was decreasing in time (due to desorption from the
emitter), it caused high current instability, which lead to a sudden gas
burst (mostly showing carbon oxide and water vapor). This caused
strong degradation of the emitter surface and rapid drop of the current
[Fig. 6]. After this even current stabilized at a level of about 75 pA for
the next 100 min. The concentrations of the remaining gases were at an
insignificant level, which indicate that all gases which were absorbed in
the emitter degassed during this event. However, the current value was
much lower than for the heated structure. Taking into account the
above, it is important to degas the structure before starting the emission
to obtain a stable, high emission current and prevent degradation of the
structure.

The same measurements performed for the structure heated in vac-
uum at 250 °C for 30 min before emission tests did not show any out-
gassing. This translated to a stable emission current with no decreasing
trend [Fig. 7]. The lack of a decrease in emission current after such a
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Fig. 6. Gassing characteristics of the emitter structure during electron emission
and emission current.

long time allows us to conclude that the heated emitter, as opposed to
the unheated one, does not undergo visible degradation during
emission.

In the case of integration of the electron source in a vacuum-tight
MEMS structure, it is annealed and placed in high vacuum conditions
before and during the last anodic bonding process that closes the
structure, ensuring rapid desorption of water vapor and other previously
absorbed substances. In such a case, if the emitter subjected to desorp-
tion is constantly in high-vacuum conditions, it can be used immediately
each time. This source is therefore ideally suited for use in miniature
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Fig. 7. Gassing characteristics of the emitter structure during electron emission
and emission current for the quenched structure.

instruments made with MEMS technology.
5. Summary

The research presented in this paper focuses on the development and
characterization of a novel CNT-PVP composite field electron emitter
tailored for MEMS applications. By employing an innovative thermo-
mechanical pulling method, a robust and efficient tip-like structure
was fabricated from carbon nanotubes embedded in a cross-linked pol-
yvinylpyrrolidone. This unique design ensures stability during high-
temperature processes, including anodic bonding, without compro-
mising emission properties.

Experimental investigations confirmed the high electron emission
efficiency of the emitter, characterized by a low threshold voltage and
the ability to sustain stable emission currents over extended periods.
Measurements of residual gas dynamics revealed that proper degassing
of the structure is crucial to maintain stability and prevent degradation
during operation. Computational simulations further validated the
performance of the emitter, showing precise control of electron trajec-
tories and beam characteristics, with significant improvements observed
under applied magnetic field.

The CNT-PVP emitter demonstrated resilience under challenging
vacuum and electrical conditions, highlighting its potential for inte-
gration into advanced vacuum microelectronic systems. Its high emis-
sion current, stability, and resistance to degradation make it a promising
candidate for a range of applications, including X-ray sources and
MEMS-based electron microscopy.
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This paper presents a field emitter in the form of a silicon tip covered with a layer of carbon nanotubes. The
emitted beam is focused with a set of two electrostatic lenses and — which is novelty in such structures — with a
magnetic field. The presented approach gave very promising results. The field emitter was able to provide a high
emission current (about 50 pA) and a beam with a small and homogeneous spot. Such electron sources are

necessary components of many miniature MEMS and nanoelectronics devices. The presented source is dedicated
especially for the use in currently developed MEMS X-ray sources and MEMS electron microscopes.

1. Introduction

Field emission occurs in a strong electric field applied between a
cathode and counter-electrode (anode or extraction gate). To reduce the
voltage used to generate a high electric field, the cathode needs to have
sharp features, such as pyramids, cones or needles [1-5]. They can be
formed with microengineering methods (e.g. in silicon) or by applica-
tion of nanomaterials, such as e.g. carbon nanotubes [6,7]. In such
cathodes, the maximum electric field is present at the top of the pro-
trusions [7-9]. Field emission (FE), in contrast to to thermal emission,
does not require heating to induce electron extraction, and the emission
current can be rapidly modulated by an external electric field.

Field emission electron sources that provide a beam of electrons with
a high intensity, but a small and homogeneous spot and a close focal
length are necessary elements of many vacuum nanoelectronics devices
[6-8,10], including miniature MEMS X-ray source [10,11] and MEMS
electron microscope [12], which are currently under development.

Sources which allow that, usually contain a point emitter, since it is
more suitable for focusing. However, most of micromachined tip emit-
ters usually ensure small emission currents — in the range of nano-
amperes. Wide-area, flat-surface carbon nanotube cathodes give high
currents, but they emit a beam which is hard to be focused in a one spot
[8]. Combination of both mentioned approaches, which was applied in

* Corresponding author.
E-mail address: pawel.urbanski@pwr.edu.pl (P. Urbanski).

https://doi.org/10.1016/j.ultramic.2023.113911

this study (CNTs were deposited onto silicon tip) can potentially ensure
a high current and a small spot, as long as the beam is properly focused.

In most of miniature electron beam systems focusing is done using
electrostatic lenses [13,14]. Due to the small dimensions of the system,
these lenses (one or set of few) are usually flat and have round opening
in the middle. They can be manufactured in silicon chips, in metal
plates, or made of thin film metal layers deposited on glass, ceramics or
other thin-film insulating layers. In the simplest case the focusing elec-
trode is placed just above the extractor. When it is biased negatively it
pushes the electrons to the axis. However, electrostatic focusing has
some drawbacks, as it will be presented later in this paper. Therefore,
the authors have decided to apply a novel approach - the use of a
magnetic field for focusing. In classical electron beam focusing systems,
e.g. in a SEM microscope, magnetic focusing is commonly used, but
conventional magnetic lenses are large in size, they surround the elec-
tron beam which passes through them [15-20]. In miniature systems
there is no place for such solutions. Luckily, it can be realized in a
different, much simpler way. This paper shows that the use of small
neodymium magnet placed under a field emission electron source can
provide a significant improvement in electron beam focusing.
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Fig. 1. Silicon tip without nanotubes.

SED 16.(;kV D32m 1P.C.687 HV  x500 50um
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Fig. 2. Silicon tip covered with carbon nanotubes.

ITO + luminophore
Zn, Cd)S:Ag

focus (silicon 0.4 mm
thick with a 3 mm hole)
gate (silicon 0.4 mm
thick with a 2.5 mm hole)
cathode (silicon 0.4 mm
thick with a tip + CNT

spacer 7,7 mm

spacer 0,55 mm
spacer 0,55 mm
spacer 0,55 mm

tip 0.19 mm high
with carbon nanotubes

Fig. 3. Measurement system for testing tip field emitters.

2. Design of tip field emitters

The field emission cathode developed by the authors was fabricated
in silicon chip (12 x 12 mm?) using photolithography and wet aniso-
tropic etching in KOH solution (Fig. 1). The single tip positioned cen-
trally had a tetrahedral base which was 190 pm high, and a diameter at
the base was about 100 pm.

A hydrogel solution of carbon nanotubes with the PVP (poly-
vinylpyrrolidone), as a gelling agent was deposited onto the etched tips
using a spotting method. The cathodes were then annealed at 120°C for
10 min to evaporate water, and after that - at 450°C for 20 min for PVP
firing. The deposited nanotubes surrounded the entire surface of the tip,
forming a thin layer on it (Fig. 2).

The emission cathode was accompanied with an extraction gate and
a focus electrode, both prepared also in silicon chips. The gate had a

Ultramicroscopy 258 (2024) 113911

Table 1
Summary of images of the electron spot for a different voltage on the focus
electrode (image size: 5.5mm x 5.5mm).

Without
magnet
Ug=1.2kV

Without
magnet
Ug= 1.5kV

Focus voltage
Ur [kV]

-0,4

0,2

0,4

0,6

= without magnet U, = 1.2k, Ujro=2.5kV
54 e without magnet Ugate = 1.5k, Ujrg=2.5kV .
L
—~~
e °
€ {.
N ° -
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9
3 .
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o ®
w
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06 04 02 00 02 04 06
Uf(kV)

Fig. 4. Dependence of the size of the electron spot in the function of the
focus voltage.

rectangular hole in the middle which was 2.5 x 2.5 mm?, and the focus
electrode - 3 x 3 mm? hole. Adjacent pairs of electrodes were separated
by 0.55 mm. A summary of the geometric parameters of the analyzed

a

system is presented in Fig. 3.

3. Experiment

The study focused on verifying the performance of fabricated field
emission cathodes, measurement of the emission current, and the elec-
tron spot size. The impact of using electrostatic and magnetic focusing
methods was assessed. The optimal configuration for future application
was determined.
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Fig. 5. Relation of anode current vs focus voltage.

Ub=1200 V, Uf=-400 V Time=1.3E9 s

Fig. 6. Simulation of electron beam emission from the tip emitter for Ug
=1.2kV and Up =-0.4kV.

To measure the current and the spot size authors used an ITO screen,
covered with (Zn,Cd)S;Ag luminophore. The screen was placed 7.7 mm
above the focus electrode. Experiments were performed in high vacuum
chamber, at different values of electron beam accelerating voltage, gate
voltage, and focus voltage. In addition, in order to verify and analyze the
obtained measurement data, the operation of the system was simulated
in Comsol Multiphysics software. The simulated structures reproduced
the geometry of the real structures.

3.1. Electrostatic focusing

First measurements were carried out in the system where only
electrostatic focusing was applied. The ITO screen was biased with 2.5
kV potential. The emission threshold voltage at the gate was about 1.1
kV, at Ug = 1.2KkV the emission current was at the level of 50 nA, and one
could notice low intensity luminescence image on the screen. At Ug =

Ultramicroscopy 258 (2024) 113911

ITO + luminophore
(Zn, Cd)S;:Ag

spacer 7,7 mm

focus (silicon 0.4 mm

_thick with a 3 mm hole)
gate (silicon 0.4 mm
thick with a 2.5 mm hole)

MLM\ cathode (silicon 0.4 mm
spacer 0,55 mm_ \_thick with a tip + CNT.

spacer 0,5 mm _\
magnet 6 mm, @8 mm

tip 0.19 mm high
with carbon nanotubes B

Fig. 7. Measurement system for testing tip field emitters with mag-
netic focusing.
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Fig. 8. Magnetic field distribution in the MEMS microcolumn.

1.5KkV the current rose to several micro-amperes, and the intensity of the
images was significantly higher. To obtain the best focusing Uy had to be
close to 0 V, or slightly negative (Table 1, Fig.4).

Measurement of the current at the target in the function of focusing
voltage shows the decrease of signal with increasing Ug [Fig. 5]. The
electron beam emitted from a point emitter has a tendency to spread.
When positive potential is applied to the focus electrode, it spreads even
more, and part of the electrons reaches this electrode, instead of moving
to the ITO anode.

As stated earlier, O or negative value of U helps to focus electrons. It
pushes them to the axis of the electron column. However, when one
looks at the simulations, one can observe the presence of two negative
phenomena (Fig. 6). The first appears when too high negative potential
is applied. Some electrons are pushed away so much, that they scatter
after crossing the microcolumn axis. In the image it appears as a bright
spot in the middle with additional less intensive patterns around it. The
second fact, especially significant for the electrons which move very
close to the edge of focus electrode, is that they are turned back and
pushed down to the gate instead of flowing to the anode.
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Fig. 9. Trajectory of electrons emitted from a tip electron source, focused by a
magnetic field generated by a neodymium magnet, at Ug = 1.5 kV and U =
0.6 kV.

To sum up, although it is possible to obtain a satisfactory high cur-
rent at the anode, the focusing in this system is far from optimal. Small
spot at the screen is visible only for low number of electrons, when it
increases, spot is as large as 2 mm and non-uniform, thus it does not
meet the requirements for most nanoelectronics devices.

3.2. Magnetic focusing

To improve the focusing of the electron beam, authors proposed to
use a magnetic field. However, instead of applying big, inconvenient
systems known from macroscale, the magnetic field was introduced very
simply- by placing a small neodymium magnet (6 mm x diameter 8 mm)
under the microcolumn (Fig. 7).

Placing a neodymium magnet directly under the field emitter results
in generation of a strong (about 0.5 T), perpendicular magnetic field
near the tip (Fig. 8). It forces the electrons that just left the tip to spin and
travel along the magnetic field lines, straight up (Fig. 9). Of course, in
some distance above the emitter surface, the magnetic field spreads, but
the most important is what happens in the place where electrons are
emitted. Higher above, the field is weaker and potential spread of
electrons can be simply compensated by the electric field.

The proposed concept of magnetic focusing was verified during ex-
periments and in simulations. Authors analyzed the trajectories of
electrons and the generated spot on the screen. Because of practical
reasons, these two approaches differed slightly. In the case of simula-
tions the magnetization of a fixed magnet was increased. In the exper-
iment a strong magnet was moved towards the surface of the cathode
with a Z-axis manipulator.

Both, the experiment and simulations indicated a significant
improvement in the focusing of the beam for a sufficiently large mag-
netic field. The resulting spot in the real system became increasingly
focused and homogeneous when magnet approached the cathode
(Table 2, Fig. 10). Simulations showed that for an increasing magnetic
field, electrons are more and more confined. They suggest that 0.22 T is

Ultramicroscopy 258 (2024) 113911

Table 2

Summary of electron beam simulations and the images of the spot formed on the
luminophore for different values of the magnetic field (magnetic field values are
determined at the base of the tip).

Magnetic | Simulation of | A spot formed on
field [T] electron the luminophore
trajectories (image size:
5.5mm x 5.5mm
0 = =
/.
0.11 - ’
P
Y
0.22 -
0.34 [
)
0.45 S
0.56 ik
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Fig. 10. The size of the recorded spot depending on the strength of the mag-
netic field.

sufficient to obtain completely focused beam. What is interesting, if the
field is higher, more beam foci are formed, in addition, the entire beam
is more focused and slender. The phenomenon of multiple foci at higher
fields is well-known in TEM/STEM systems [21] and is due to the ten-
dency of electrons to move in a spiral around the magnetic flux lines.

As visible in Tab. 2, the focal length changes with a value of a
magnetic field. It is always desired to have a focused spot exactly at the
anode. The simulations of electron trajectories for a different focus
voltage showed that it possible to adjust the focus point by changing the
electric field (Table 3). Increasing the voltage on the focus electrode
moves the focus points further away from the electron source, and in-
creases the distance between them.

The experiments performed on the real system also allowed to
observe cyclic appearance of successive focus points, when changing the
focus voltage for a fixed screen position (Table 4, Fig. 11). It was also
possible to observe that a higher voltage on the focus ensures a more
homogeneous spot. The Ug value enabling the best focusing was close to
0.6 kV.

The measurements of the current at the screen showed that it
significantly rises as the voltage on the focus increases [Fig. 12]. This
time there is no effect that the focus electrode takes away some of the
emitted electrons — the magnetic focusing is stronger than electrostatic
attraction.

3.3. Comparison of electrostatic and magnetic focusing

A comparative analysis of the measurement results shows that the
use of a magnetic field significantly improves the focusing of the elec-
tron beam and allows to obtain a small and homogeneous spot at the
screen. In addition, it shifts and extends the range of voltages on the
focus electrode that enable focusing of the beam. In the case without a
magnet, the best focusing effects were achieved for a voltage on the
focus of -200-0 V, while with a magnet for Uz = 600V and higher
(Table 5). Based on the simulation it was possible to compute the ab-
errations of the beam in optimal conditions, without the magnetic
focusing it exceeds 100 cm and with the magnet it can be reduced even
down to 80 mm.

Also the measurement of currents on the target showed a significant
improvement in the configuration with a magnet. In the case of mea-
surements with a gate voltage of 1.5 kV, for negative voltages on the
focus (which are not practical), the currents in the configuration without

Table 3

Summary of simulations of the electron beam and the resulting spot obtained for

Ultramicroscopy 258 (2024) 113911

different voltage on the focusing electrode.

Electron spot
simulation
(image size:
2 mm x 2 mm)

Focus Electron
voltage trajectory
[kV] simulation
-0.4
=S
0
0.2
0.4
0.6
1
1.4
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Table 4 20 - — -
Summary of electron spot images observed on the luminophore (image size: —®— with magnet Ug,,=1.2KV, Urg=2.5kV
5.5mm X 5.5mm). ®  with magnet Ug,,=1.5kV, U;o=2.5kV
Focus voltage | with magnetic | with magnetic 15 o '
[kV] Upaie = 1.2 kV | Upae = 1.5 kV i
-0.2 . °
<
=
~ 10 4 ®
(@]
0 E a
5 | @
0.2 ° e -
© g
"
0 !j//rr T T T T T T T T
04 -02 00 02 04 06 08 10 12 14
Ur (kV)
Fig. 12. Dependence of current at the anode on voltage at the focus electrode.
0.6
beam is better focused, and there are lower losses during emission
(Fig. 14). However, without a magnetic focusing, the beam travels to the
1 focus electrode instead of the anode, with a magnet applied this effect
does not occur — most of electrons directs directly to anode.
3.4. Optimization of the electron column
1.4
In order to obtain the best possible electron beam focusing in the
developed source, the electron optics was optimized by adjusting the
Table 5
Summary of electron spot images obtained for on the ITO screen, Uyro= 2.5 kV
—4— with magnet U, = 1.2K, Uj1o=2.5kV (image size: 5.5mm x 5.5mm).
5 ;
v with magnet Uga(e = 1.5k, U|T0=2.5|(V Focus | without | without | witha | witha
voltage | magnet | magnet | magnet | magnet
—~~ [kV] Ugie= »
£ 4+ 1.2kV
E A 4 -0.6
~ b {
< 3 o ¥ 04
© v/
§ ¥ '
‘— i -0.2
) 2 v . L 0
%) aall
A v v 0
14 A
'S
0.2
0 T T T T T T T T T
-02 00 02 04 06 08 10 12 14
0.4
U (kV)
Fig. 11. The size of the recorded spot depending on the voltage on the 0.6
focus electrode.
. . PN . 08
a magnet dominates, but in the case of positive voltages, the version
with a magnet has a significant advantage (Fig. 13). In the case of a
lower gate voltage of 1.2 kV, the dominance of the magnet version is 1
evident in the whole measurement range, the currents are much higher,
and the spot itself is focused and homogeneous. 13
At the same time, as the voltage on the focus increases, a decrease in
the gate current is observed for both: the system with and without

magnetic focusing. This means that fewer electrons hit the gate, so the

Strona 120 z 260



P. Urbanski et al.

30 v

-M- With a magnet Ugate = 1,2kV, U|TQ = 2,5kV
-@- With a magnet Ugate = 1,5kV, U|TQ = 2,5kV
25+ - A~ Without magnet Ugate = 1,2kV, UjTO = 2,5kV
-¥- Without magnet Ugate = 1,5kV, U|TQ = 2,5kV

Ultramicroscopy 258 (2024) 113911

Table 6
Summary of obtained spot images for optimized electron optics configuration
with magnetic focusing (image size: 5.5mm x 5.5mm).

Ur[kV] [ U= 1.2kV [ Uc=1.4kV

Uc=1.6kV

204
< V. _—®
~ 15 4
o ? \ o ®
E o
104 \ /.
@
v~
5 v
/./ __./.
04 e el — : .
-600 -400 -200 0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Ufocus (kV)

Fig. 13. Change in anode current depending on the voltage at the
focus electrode.

@ —#- With a magnet Ugate = 1,2kV, UITQ = 2,5kV
~@- With a magnet Ugate = 1,5kV, UjTQ = 2,5kV
~4— Without magnet Ugate = 1,2kV, U|TQ = 2,5kV

15 =¥ Without magnet Ugate = 1,5kV, UjTQ = 2,5kV]

200 400 600 800 1000 1200 1400
Ufocus (V)

-600 -400 -200 O

Fig. 14. Dependence of gate current on voltage at the focus electrode.

3

Fig. 15. Schematic of an optimized electron column.

2,8

1,8

0,8

size of the holes in the focusing and extraction electrodes, to 1 and 3 mm,
respectively; and the distance to the anode to 1.1 mm (Fig. 15). This
made it possible to obtain very intensive and well-focused beam, of
course in the situation when magnetic field was applied (Table 6).

For the optimized configuration, the emission current and the cur-
rent on the anode were measured simultaneously. Fig. 16 shows that the
emission currents of several tens of microamperes are achievable with
the developed emitter. Furthermore, in each measurement, the trans-
mission rate is at least 95%, meaning that emission losses are extremely
low. Almost all electrons emitted from the cathode reached the anode.

4. Conclusions

The article presented the design and characterization results of a
silicon field emitter in the form of a tip covered with a layer of carbon
nanotubes. The authors focused on analyzing the performance of this
emitter using electrostatic and magnetic focusing.

The emitter generated satisfactory current, at the level of several to
several tens microamperes. The optimal focusing was obtained for -200
V for the system without a magnet and 600 V for the system with a
magnet. The addition of the magnetic focusing provided a significant
reduction in spot size, improved spot uniformity and improved emission
stability. For the optimal configuration of the electron column it was
also possible to reduce the losses at the gate and focus electrodes almost
to 0.

An innovative aspect of the described solution is the simultaneous
use of a silicon tip and carbon nanotubes, which provides a large
emission current and the application of magnetic focusing to miniature
MEMS systems. The results show the potential of the developed emitter
for use in miniature X-ray sources and other applications, such as elec-
tron microscopy.

The last thing, which must be underlined, which is a great advantage
of this approach, is that the magnetic field was introduced into the
system only by adding a small neodymium magnet under the emitter. It
does not affect the complexity of the system. Thus, similar solution can
be applied to other field emission electron source to improve its
parameters.
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Fig. 16. Dependence of cathode and anode currents on focus voltage for different gate voltages.
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The article presents the results of experiments on a detection system used for detecting
signals from a miniature, low-energy micro-electro-mechanical system (MEMS) X-ray
source. The authors propose to use a detection based on luminescence phenomena occurring
in luminophore and scintillators to record the visual signal on a CMOS/CCD detector. The
main part of the article is a review of various materials of scintillators and luminophores
which would be adequate to convert low-energy X-ray radiation (E <25 keV — it is a range
not typical for conventional X-ray systems) to visible light. Measurements obtained for
different energies, exposure times, and different targets have been presented and analysed.

1. Introduction

The micro-electro-mechanical system (MEMS) X-ray
source being developed by the authors contains four
electrodes: a cathode with a tip coated with carbon
nanotubes, an extraction gate, a focusing electrode, and a
target. In addition, to ensure a high and stable vacuum in
the structure, an ion-sorption pump will be integrated with
it. The source operates in a transmission mode, the electron
beam is focused onto a silicon target, and the resulting
X-rays leave the source only through a small membrane
made in its centre. The radiation resulting from the
interaction of the electron beam with the silicon target has
a spectrum consisting of a characteristic peak with an
energy of about 1.71 keV and a wide-band bremsstrahlung
radiation (Fig. 1).

The source in its concept allows for the generation of a
point beam of X-rays. The nature (quality, shape, etc.) of a
generated beam is affected by many factors which will be
optimized during the research. However, to do so, a proper
detection system must be chosen which will be used to
characterise the emitted beam.

There are many X-ray detection systems and elements
available on the market and described in the literature [1],
both passive [2-5] and active [6-9]. All of them have
their advantages and disadvantages. To characterise the
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Fig. 1. Spectrum of emission for different electron beam energies

miniature X-ray source, the most important features should
have been the ability to make fast, repeatable and reliable
measurement which will provide information on the
intensity and spatial distribution of the beam. Moreover,
due to small dimensions of the source, a reasonable
solution to detect its signals is the use of small detection
elements that can be placed near the source. Taking all
these factors into account, the authors have decided to
compose a system of a CCD/CMOS matrix and proper
scintillators or luminophores that convert the X-rays to
visible light.

1896-3757/ Association of Polish Electrical Engineers (SEP) and Polish Academic of Sciences (PAS). Published by PAS
© 2022 The Author(s). This is an open access article under the CC BY license (http:/creativecommons.org/licenses/by/4.0/).
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The choice of matrix is relatively easy, it should ensure
good quality and resolution, and most importantly, it
should be possible to adjust all the desired acquisition
parameters (most of X-ray matrix detectors do not allow to
set any parameters).

The choice of the proper scintillator or luminophore,
adequate for the low-energy radiation, is a more complex
problem and this aspect is deeply investigated within this
research.

The operation of a luminophore is based on the
emission of light waves as a result of excitation of the
luminescent material with a factor other than that causing
only the emission of thermal radiation [10]. Lumines-
cence phenomena can be directly used for a detection of
ionizing radiation, for example, in detectors using X-ray
luminescence or radioluminescence where the generation
of visible light is caused by the absorption of ionizing
radiation [10].

Scintillators are elements that, under the influence of
ionizing radiation, emit electromagnetic radiation with a
much longer wavelength: in the ultraviolet, visible light, or
infrared range. The mechanism of operation of scintillators
is also based on the phenomenon of luminescence. The
passage of the molecule through the scintillation material
causes the ionisation process which results in the excitation
of its molecules and atoms and the emission of light pulses.
However, only a part of the incoming radiation energy is
converted into the scintillation, the rest is converted into
thermal energy.

There are three basic mechanisms of electromagnetic
interactions caused by X-ray or y radiation in the
scintillator: photoabsorption, Compton scattering, and
production of electron-positron pairs [4]. In the case of
using a scintillator to detect signals from the miniature
X-ray source, in the low-energy range the dominant process
is photoabsorption. This process consists in the transfer of
energy between an interacting photon and an electron from
one of electron shells of the absorber atom. This produces
a photoelectron which is ejected with a kinetic energy equal
to the energy of the incident photon minus the binding
energy of the electron in its shell. This is followed by
reorganisation of the electron cloud to fill the electron gaps,
resulting in the emission of Auger electrons. The highest
probability of this process occurs when the energy of the
initiating photon is comparable to the kinetic energy of the
electron in one of the absorber atom shells [10].

The research problem in this work is to review and
select elements of a detection system that allows the
measurement of signals coming from a miniature MEMS
X-ray source which is currently under development
[11, 12]. This source will be fabricated of silicon and glass
as a few cubic cm in size, and will allow generating soft
X-rays with energy up to 25 keV (power <2.5 W).

X-ray detection components and systems available on
the market are usually designed to detect high-energy
radiation. In the case of elements and detection systems
designed for low energy, such as those generated by the
developed source, they are poorly available and often
insufficiently described and classified. For this reason, tests
and analysis of elements capable of detecting low-energy
X-rays that are suitable for integration into the developed
X-ray source have been carried out.

2.  Project of the measurement system

The analysis of the detector elements for the miniature
X-ray source was carried out using X-rays generated by
exposing the silicon membrane to a focused beam of
electrons generated in the scanning electron microscope
(SEM) (Fig. 2).

v Electron source

Electron beam

-_.Anode with a membrane

X-ray beam

Luminophore/scintillator
Visible light beam

SONY ILCE-7R matrix

Fig. 2. Scheme of the measuring system for analysing the
quality of converting soft X-rays into visible light.

The electron beam had a well-defined spot (50 nm) and
a very stable, but small emission current of 1 nA. In the
final device, much higher current is planned (10-100 pA)
that should allow to obtain much higher intensity of the
emitted X-ray radiation. However, in the current design
stage, it was impossible to ensure sufficient level of the
emission stability which would not allow for repeatability
of measurements. The use of SEM as a source of electrons
allows tests using a strictly defined and stable electron
beam which ensures the repeatability of measurement
conditions.

The X-ray beam generated in the silicon membrane
illuminated the examined scintillator/luminophore, and it
was converted to a visible signal, recorded later by the
CMOS matrix of Sony Alpha ILCE 7R photographic
camera. The use of this camera to detect the resulting
visible light allowed easy manipulation of acquisition
parameters, like time and sensitivity. Pictures could be
directly observed on a computer screen. Furthermore, the
selected camera was characterised by high sensitivity with
a maximum ISO of 25600, and a full frame matrix of
35.9 mm % 24 mm (36.8 MPix) which ensures good quality
images.

The most effort was put into selection of a proper
material that converts X-rays into visible light. There are
numerous types of luminophores and X-ray scintillators
available on the market, supplied by different companies,
with different form and intended for different applications.
In order to choose the best one for the developed miniature
X-ray source, a wide group of them have been collected and
examined. All of them are listed in Table 1.

The selection of the most suitable material was made
based on radiation energy to which it reacts, time of
luminescence decay, and available form. These elements
should have the shortest possible luminescence decay time
to enable potential recording of X-ray films and they should
react to radiation similar to that generated by the X-ray
source (see Fig. 1). The form of these elements should enable
their easy integration with the rest of the X-ray source.

Strona 124 z 260



P. Urbanski, T. Grzebyk /Opto-Electronics Review 31 (2023) el47038 3

Table 1.
Parameters of the selected luminophore and scintillator [13, 14].

Luminophore, = Max. spectral Time decay L —
scintillator intensity [nm] [ps] P
627 Powder
el OB (red) ol luminophore
G0:S:Pr alé 7 Fowiler
(green) luminophore
Gd20S:Tb o 1500 ke
(green) luminophore
luminophore from Bl
LRF_OSRAM (red) no data lumi
uminophore
(Ge)
luminophore from Powder
LRF_POLAM (red) no'data luminophore
(Ge)
: 555 Powder
(#n,CDSAg (red) 1100 luminophore
545 Powder
Yapsslo (blue) LY luminophore
. 455 Powder
ZSiAg (blue) 80 luminophore
Hamamatsu FOS
J6679 [Csl (TD)] Fibre optic
fibre optic (green-red) 0.23 scintillator
scintillator
Stintacor —
luminescent film (green) nodata Luminescent foil
luminor ultra 5+
Photoluminescent 60 min to -
foil from a 520 luminance Luminescent foil
fluorescent board (green) of
(SrAl2O4:Eu:Dy) 35 med/m?
Hamamatsu
J8734-y020 (green-red) 0.23 Scintillator
[Csl (TD)]

3.  Performance analysis of the selected luminophore

The images obtained using various types of
luminophore/scintillators were analysed by plotting the
intensity values of the cross-sections of these images. Since
different materials gave different colour of light signal, first
all images were converted into greyscale. The greyscale is
expressed as a percentage where 0% is a black pixel, 100%
is a white pixel, and the middle values are shades of grey.
In this case, the value on the greyscale is a representation
of the amount of light reaching the camera matrix, i.e., the
intensity of its illumination.

Due to the point nature of the X-ray source used for
measurements, the luminous intensity has a normal
distribution, it is the highest in the centre and drops at the
edges of the screen (Fig. 3). One can observe that the curve
is quite noisy. Noise is visible in the form of grains in the
recorded images. The graininess of the resulting image is
probably related to the quantum noise of the photons
reaching the sensor and to some extent to the high ISO
value of the camera sensor (ISO =25 600).

Greyscale (%)

T T T L) T T T T
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Distance (pixel)

Fig. 3. Greyscale distribution for the cross-section of the image
obtained using the (Zn, Cd)S:Ag luminophore, with the
exposure time equal to 10 s and for different voltages
accelerating the electron beam (15 pm membrane).

Examples of X-ray images created with the use of
different materials and the maximum greyscale values are
shown in Table 2. The noisy nature of the signal causes that
the standard deviation of all results is ~1.3%. All
measurements were taken for an acceleration voltage of
18 kV and acquired in 10 s. The time could be significantly
reduced, if the emission current was higher since the
relation here is proportional.

The best luminous intensity was obtained for the
SrALO4:Eu:Dy luminophore which would potentially give
the best results when taking X-ray images in the analysed
energy range. However, it turned out to be useless because
of the long luminescence decay time which would require
a long break before the next measurement. Additionally,
this luminophore became saturated and emitted light when
exposed to visible light which further reduced its
usefulness.

The rest of examined materials can be divided into three
groups. The worst intensities of a signal, below 10%, were
characteristic for the germanium luminophore of the
mercury fluorescent lamp (MFL, in Polish — LFR); their
intensity values were at the noise level. The luminophores
Y»0,S:Tb, ZnS:Ag, Gd»0,S:Eu, Gd,0,S:Pr, and the fibre
optic scintillator FOS J6679 [Csl(Tl)] turned out to be
better with a maximum intensity between 20% and 40%.
The best intensity, above 40%, was found for the
luminophore Gd»>0,S:Tb, (Zn, Cd)S:Ag, SrAl,O4:Eu:Dy,
the Stintacor luminor ultra 5+ luminescent film, and the
J8734-y020 scintillator [Csl (T1)].

Apart from the luminous intensity, an important
parameter is the resolution of the detection element. In the
case of a fibre optic scintillator, its resolution is limited
by the diameter and the number of fibres which, in this
case, are 50 million in a 23.5 mm diameter disk, but this
solution is devoid of scattering effects within the material.
In the case of other elements, the resolution depends on the
grain size of scintillator or luminophore material (for
(Zn, Cd)S:Ag from ~ 5 to ~ 10 pum), and thickness of the
layer.
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Table 2.

Summary of the X-ray images of the spot obtained for the
exposure time of 10 s and the electron beam voltage of 18 kV

(silicon membrane with a thickness of 15 pum).

Luminophore, Xoras i IlNluminance
scintillator -ray image intensity [%]
Gd20:S:Eu - 21.17
Gd20,S:Pr - 33.71
Gd20,S:Tb - 44.46
Luminophore from 3.62
LRF_OSRAM (Ge) ’
Luminophore from 799
LRF _POLAM (Ge) ’
S - -
FOS J6679 [Csl (T1)] 35
fibre optic scintillator

Stintacor —luminescent

film luminor ultra 5+ - 4125
Photoluminescent foil

from a fluorescent 100
board (SrAl204:Eu:Dy)

J8734-y020 [Csl (TD)] - 434

The luminophore (Zn, Cd)S:Ag showed the greatest
usefulness in the measurement of signals from the analysed
source, both because of the second highest luminous
intensity and short luminescence decay time. In addition,
due to its availability in the form of a powder, this
luminophore enabled easy integration with the elements of
the X-ray source because of the ease of applying it to
surfaces with an extensive shape. This may result in
expanding the device future applications [15, 16].

4. Performance analysis of the selected luminophore

The selected luminophore (Zn, Cd)S:Ag was subjected
to further examination to answer how different parameters
affect the optical signal. It was noticed that the change in
the intensity of the images was linear, as expected, in the
function of the exposure time but not linear in the function
of the electron beam energy. This luminophore showed low
intensity at low energies (6 kV), even for long exposure
times (Fig. 4). The energy had to be greater than ~ 10 keV
to obtain high signals. In that case, even shorter acquisition
times were possible to apply.

60

+6kv+12kv+1y
50 //
40 / ///t/

Greyscale (%)
w
o

‘A——’/’o

° /0/
0 T
3.2 5 8 10

Exposure time (s)

Fig. 4. Maximum values for the image cross-section obtained
with the use of the (Zn, Cd)S:Ag luminophore, at
different voltages accelerating the electron beam and
different exposure times.

The images obtained on the CMOS matrix for different
energies were collected in Table 3. For lower voltages, the
image noise level increases in comparison to the useful
signal and the intensity of the registered spot is small.
Visually, at a voltage lower than 6 kV, the image of the spot
is almost invisible. This is probably because X-ray
radiation is in the range of energies for which this
luminophore has a low conversion efficiency. However, an
increase in the electron emission current may improve the
X-ray emission and, as a result, improve the obtained
image. The luminous intensity increases with increasing
accelerating voltage, but the growth rate begins to decrease
above an energy of 8 kV (Fig. 5).

An important issue in the detection of signals from the
developed X-ray source is to determine the effect of
thickness of silicon membranes on the intensity of the
luminophore glow. The measurements showed an increase
in the luminous intensity with a decrease in the thickness
of the membrane (Table 4, Fig. 6). This is due to a smaller
attenuation of the X-rays in the target material. At the same
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time, further reduction of the membrane thickness would
be unfavourable due to the risk of electrons passing through
it which also causes luminescence which would falsify the
X-ray measurement. Furthermore, it is technologically
more difficult and generates the risk of a rapid mechanical
damage. The way to increase the intensity of the X-ray
radiation, without reducing the thickness of the membrane,
is to deposit a thin layer of other materials on it, which
would generate intensive characteristic radiation peaks
[17].

Table 3.
List of X-ray images of a spot obtained for an exposure time of
10 s and different voltages (silicon membrane with a thickness

of 15 um).
En ; En ;
[kV] X-ray image [kV] X-ray image
2 7 -
3 8 -
4 ' -
5 ) -
6 ) -
60 1
50
S
=
2
£ 301
2
E» 20 A
-
10
0 T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Acceleration voltage (kV)

Fig. 5. Maximum greyscale values for the cross-section of the
image obtained with the use of the (Zn, Cd)S:Ag
luminophore at different voltages, accelerating the
electron beam for an exposure time of 10 s.

Table 4.
List of X-ray images of a spot obtained for an exposure time of
10 s and an accelerating voltage of an electron beam of 18 kV
for different membrane thicknesses.

Membrane Membrane
thickness X-ray image thickness X-ray image
[nm] [pm]

18.5

70

50

213

40

30

Greyscale (%)

20

430
10 =

50

L 3
0 10 20 30 40 50

Membrane thickness (um)

Fig. 6. X-ray images and dependence of the maximum value
of the greyscale for cross-sections of these images
obtained with the use of the phosphor (Zn, Cd)S:Ag on
the membrane thickness (voltage accelerating the
electron beam U = 18 kV, exposure time t=10 s).

5. Conclusions

The article gave an overview on how different materials
react to X-ray radiation and which of them can be applied
to characterise a miniature X-ray source. In most cases, the
tested luminophores and scintillators worked well for the
detection of soft X-rays. Particularly useful turned out to be
the luminophore (Zn, Cd)S:Ag which was characterised by
short luminescence decay time and high luminous intensity,
even in the case of low radiation energies. The convenient
form of the (Zn, Cd)S:Ag luminophore powder allows the
easy application on surfaces such as glass or foil which
enables easy integration with a miniature MEMS X-ray
source. The designed measurement system using the
(Zn, Cd)S:Ag luminophore and the CMOS matrix allows for
quick testing of prototype elements of the miniature MEMS
X-ray source and gives the possibility to easy measure a
series of X-ray images obtained under different conditions.
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Transmission Target for a MEMS X-Ray Source

Pawet Urbariski“, Marcin Biatas, Michat Krysztof*, and Tomasz Grzebyk

Abstract— This paper describes a major step towards the
development of the first fully MEMS X-ray source. It focuses
mostly on the development of a transmission target that is
responsible for converting the electron beam into radiation.
The simulation and experimental results are presented, allowing
investigation of the influence of the target material, target thick-
ness, and electron beam energy on the obtained X-ray radiation
intensities and spectra. It has been proven that one can apply a
silicon membrane as an X-ray target working with energies below
25 keV. It has also been shown that covering the membrane with
metals such as nickel or tantalum can significantly improve the
radiation intensity. Moreover, the article presents how exactly
these metals contribute to radiation spectrum, i.e. which gives
more coherent beam and which broadband. [2023-0040]

Index Terms— MEMS, X-ray source X-ray target, X-ray radi-
ation.

I. INTRODUCTION

-RAY inspection has been applied in many differ-
ent areas for more than a century: in medicine,
metallurgy, crystallography, electronics, or environmental sci-
ence [1], [2], [3], [4], [5]. However, many research groups
are still active in this field. There are few visible trends
present in the literature related to: miniaturization, exploration
of new functionalities, and new applications [6], [7], [8],
[9], [10], [11], [12], [13]. The first aspect is the most important
since it allows for the investigation of two others. Having
a miniature X-ray source, one can think of developing low-
cost X-ray tomography instruments, inspection of very small,
e.g., biological objects, etc. MEMS technology seems to be
very promising for the production of miniature X-ray sources.
Despite the fact that it is often applied to prepare some
elements of the X-ray source, until now there has been no
X-ray source fabricated completely in MEMS technology. Few
problems must be overcome to achieve this goal. Such a source
requires an efficient electron emitter [7], [8], [9], [12], [13],
a proper target to convert the accelerated electrons into radi-
ation, stabile, high-vacuum conditions [14], [15], [16], and in
the case of high intensity source — a cooling systems [17].
Classical X-ray sources usually contain a thermal cathode,
a copper or tungsten target, and are sealed in a hermetic glass
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Fig. 1. Scheme of the MEMS X-ray source (a) and illustration of the
electron-radiation conversion (b).

or ceramic tube. In most cases, they work in a reflective
mode: the electron beam collides with a tilted target, and
the generated X-ray radiation leaves the housing through a
beryllium window on its side wall. Although such an approach
is advantageous in many situations (operation under high
power, protection of an electron source from scattered X-rays),
it cannot be transferred directly to MEMS, which usually has
a form of a silicon-glass multilayer structure.

We propose a different approach. In our concept, the com-
pletely MEMS X-ray source will consist of an electron gun
formed of a field-emission cathode (CNT or silicon tip), silicon
gate and focus electrodes, proper glass spacers, and an MEMS
ion-sorption vacuum pump attached to a side, responsible for
providing high vacuum conditions [18], [19], [20]. The X-ray
source will work in transmission mode. X-rays generated at the
target in the form of a membrane will leave the source through
the top layer (Fig. 1). Reflected X-rays will be absorbed by
silicon and glass elements.

The target is the most important element of the X-ray
source responsible for the conversion of the electron beam
to radiation. X-ray radiation is formed when a high-energy
electron beam collides with a target material (Fig. 2a). During

This work is licensed under a Creative Commons Attribution 4.0 License. For more information, see https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/
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Fig. 2. Scattering of the electron beam in the target; from CASINO software
(a) and an example of the X-ray spectrum (b).

that process, electrons lose their kinetic energy because of
interactions with atoms of the target in the form of elas-
tic scattering (e.g., trajectory change) or inelastic scattering
(e.g., ionization collisions). The first process leads to the
formation of a hump on the emission spectrum (so-called
Bremsstrahlung (BS) radiation), and the second is responsible
for the presence of the characteristic peaks (Fig. 2b). It must
also be underlined that not more than 1% of electron energy
is transferred to radiation, the rest is wasted as heat.

The choice of a certain target material, its thickness, and
shape affect the intensity and quality (spectral and spatial
distribution) of the emitted X-ray beam, as well as the heat
dissipation. On the basis of the simulation and measurement
results, the authors tried to investigate the relations between
the mentioned parameters and optimize them.

The plan was to use the source as a relatively low-energy
instrument (5-25 keV). This is a range not common for most
X-ray sources, and thus many initial tests had to be performed.

II. METHODS

The simulations were performed with CASINO and Win
X-ray software [21], [22]. Both programs use the Monte
Carlo method for calculating electron trajectories in solid
materials. The CASINO program focuses on simulating the
effects happening to the electron beam in the scanning electron
microscope. The Win X-ray program is its extension, which
provides complete simulation of the X-ray spectrum.

Each time, 2000 electrons were used for the calculations.
Simulations allowed to show how the electrons are scattered
in the material, where exactly they lose energy, and how deep
they can reach. Due to that, it was possible to obtain emission
spectra for different materials and electron beam energies.
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It must be taken into account that the targets working in the
transmission mode do not only generate radiation, but can also
absorb part of it — this effect was also calculated.

Experimental results were obtained using a well-defined
electron beam from a scanning electron microscope (operating
in almost static mode, beam size 50 nm, 1 nA) and a beam
generated from a thermal cathode (2 mm spot size, 100 nA).
Signals were recorded on a CMOS matrix placed behind the
(Cd,Zn)S:Ag or CsI(Tl) scintillators, which gave the highest
optical signals for the low-energy X-ray beam.

To determine the emission spectra, the Ketek AXAS-D
spectrometer was utilized.

III. RESULTS
A. Silicon Target

The first aspect that was investigated was the possibility
of using silicon as the target material. It is the material used
for the preparation of all other electrodes of the X-ray source,
and thus, from a technological point of view, it was the easiest
choice. It is possible to form a membrane with a desired size
and thickness by photolithography and KOH etching processes
and connect it to a glass spacer by anodic bonding. The use
of silicon as a target material also allows the integration of
the X-ray source with another microsystem or ©TAS. One
can add, for example, a microfluidic channel for an analyzed
sample right above the membrane, or with water, around the
membrane — for cooling.

However, silicon is not a typical material applied in X-ray
sources (neither for X-ray generation nor for its transmission).
Silicon is a relatively low mass material, and the mass number
is one of the most important parameters in terms of the
generation and absorption of X-ray radiation. It will not
generate as much radiation as heavier materials, and will not
allow to pass through as much radiation as, e.g. beryllium
window.

To explore this aspect, first computer simulations were
performed. They showed that the Si target generates a lot
of radiation, but most of the energy is concentrated in a
1.74 keV peak and that the Bremsstrahlung hump is relatively
low (Fig. 3). The presence of a characteristic peak below 2 keV
and a low hump, especially for the higher energy range, can be
problematic for further application for two different reasons.
First, low-energy radiation (<5keV) is highly absorbed by
most materials. Second, the majority of detectors are designed
to cooperate with commercial X-ray tubes, working usually
above 50 keV. Thus, it was not guaranteed that any image can
be obtained from this signal.

The spectral measurements showed almost identical results
predicted by the simulations (Fig. 4).

More important were the results obtained on a scintillator
screen. Despite the mentioned concerns, the X-ray image was
clearly visible (Fig. 5a). It had a Gaussian-like distribution
(Fig. 5b) - it was the most intensive in the central part of
the screen and vanishes at the edges — which is characteristic
for conically emitted X-ray beams. Of course, the radiation is
generated in all directions, but mostly the part that is close to
the axis can leave the source.
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The intensity of the X-ray beam changed with the incident
electron energy (Fig. 6). Below 6 keV, it was almost at the

BR8KS&E&E&ES &8

Relative intensity (%)

o i

T
6000

T T T T
3000 4000 5000 7000

X (pixels)

(b)

Fig. 5. Signal recorded on a CCD screen with a silicon target, E = 18 keV,
Si thickness = 15 um (a), and the cross-section of the beam for different
X-ray energies.
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Fig. 6. Intensity of the image as a function of energy.

noise level (the image intensity was below 10%, expressed in
a relative gray scale). Between 6 and 12 keV, the intensity
increased from 10 to 50%. This level was high enough to
obtain clearly visible images. A further increase of the electron
energy increased the intensity of the X-ray signal, but not at
the same rate as before.

Simulations and measurements indicated that the electron
energy also significantly affects the X-ray spectra (Fig. 7).
The high voltage applied to the target increases the intensity
of a continuous spectrum and the height of the characteristic
peak, even by a few orders of magnitude. The edge of the
Bremsstrahlung hump shifts right (to higher energies), but
majority of X-ray photons have energies around 4-6 keV,
independently on the electron energy.
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Operation in transmission mode required investigation of
one more aspect. The target in that case not only allows for
the generation of X-ray photons but can also absorb part of
them before they reach the sample. Thus, it should be thick
enough to allow all electrons to decelerate but not too thick
not to absorb the generated radiation. Therefore, the choice of
the optimal thickness is an essential task.

The Monte Carlo simulation shows that the depth of electron
penetration depends mostly on the electron energy. For silicon
target and electron energy lower than 25 keV, all electrons
lose their kinetic energy in 7-um thick layer. The majority
(90%) of the X-ray radiation is generated in the first 4 um
of material (Fig. 8). Thus, taking only this fact into account,
the silicon membrane that forms the target does not have to
be thicker than a few micrometers.

If the membranes are too thick, they reduce the transmission
of the signal (Fig. 9). However, it refers mostly to low-
energy radiation, especially if the thickness does not exceed
15-30 um. This means that a proper silicon target does not
cause high attenuation of a signal in the range useful for
X-ray examination. Thus, the use of silicon as a target should
not worsen the X-ray images in comparison to sources with
classical beryllium windows.

It might be interesting that there is also a second transmis-
sion window near 2 keV for low-thickness membranes, but it
is useless in the case of future X-ray applications.
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Fig. 9. Transmission of X-ray radiation through the membrane.

Measurements performed for structures with a thickness
from 10 to 400 p«m also revealed that the thinner the mem-
brane, the more intensive signal that comes to the detector
(Fig. 10). For technical reasons (possibility of mechanical
damage and heat dissipation), the optimal value was chosen as
15 pm. For such membranes, the authors did not observe any
thermal damage, even during high-current operation (300 nA,
25 keV, several minutes of continuous work).

The absorption of low-energy photons, which it may cause,
might even be advantageous because the transmitted signal
can be more monochromatic. Furthermore, when one looks
at the 400 pm-thick target, one can see that it absorbs more
than 99% of all radiation. This fact is also positive because if
the target is formed as a membrane, which is thinned only in
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emission intensity.

the central part of the silicon chip and the rest of it is thick,
the signal will come only through a small spot, and the user
sitting on the side will be protected. Moreover, the beam will
be more conical.

B. Covering Materials

The experiments presented so far indicated that silicon can
serve as a target material. However, it has also been inves-
tigated whether one can increase the intensity of the signal
by covering the target with different materials. Conventional
sources usually use copper, molybdenum, tungsten or gold
targets. The scope of materials for a low-energy (<25 keV),
MEMS target was narrowed mainly to those that are often
used in microengineering technology. Taking different aspects
into account: atomic mass, energy of characteristic peaks, layer
adhesion, temperature of oxidation, price, and availability, two
layers have been chosen for further analysis and comparison
with silicon — nickel and tantalum.

Simulations showed (Fig. 11) that the heavier the element,
the more intensive the Bremsstrahlung radiation. This is a fact
often mentioned in the literature [13]. However, the relation
between the mass and the intensity of the characteristic peaks
is not that straightforward. Light elements such as Si have
characteristic peaks below 2 keV; thus, they will not contribute
much to the useful transmitted signal. Medium-weight atoms
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Fig. 11. Simulated emission intensity of silicon targets covered with different
materials (Win X-ray software).
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Fig. 12.  Simulated results of the intensity of emitted X-rays as a function
of electron beam energy (Win X-ray software).

(such as Ni, Cu) have characteristic K-line peaks near 10 keV.
Heavy atoms (like Ta, W, Au) have K-line peaks above 50 keV,
but L-line peaks also near 10 keV. This is the preferred range
when the source is operated below 25 kV - the energy of the
peaks is close to the maximum of the continuous spectrum,
which makes the beam more coherent. However, L-line peaks
are never as intensive as those of the K-line.

The total X-ray intensity depends on the acceleration volt-
age. Simulations show that for all three materials, it increases
rapidly above 6 kV (Fig. 12). It is clearly visible that although
silicon can be used as an emissive material, other coverings,
such as Ni and Ta, give much stronger signals (up to 5 times).

As can be noticed, the overall emission is similar in the
case of both coverings, but deeper analysis of the spectra
reveals some interesting nuances. First, a fairly obvious fact
is that to observe any peaks, the acceleration voltage needs
to be higher than their energy. In the case of nickel, 10 kV
is sufficient to see both emission peaks (Fig. 13a), but for
tantalum, 12 kV must be applied, and even then, the height
of the peaks is very low (Fig. 13b). This is because for nickel
K-line peaks are visible, for tantalum — not-so-intensive L-line
peaks. With increasing voltage, the energy concentrated in the
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peaks increases, however the rate in which it happens is much
more pronounce for nickel than for tantalum. At 16 keV it
even exceeds the energy cumulated in the whole BS hump.
For comparison, the energy of tantalum peaks is almost
negligible with respect to BS (Fig. 13c). Thus, the fact that
the characteristics presenting total emission intensity overlap is
rather a coincidence, since they take the origin in summing up
two phenomena, which are completely different for Ni and Ta.

The simulation results have been confirmed in the spectro-
metric measurements (Fig. 14). The same conclusion can be
drawn from the experiments. However, there is one fact that is
different in both situations — it is the behavior of the emission
intensity characteristics in the high energy range. Instead of
a continuous increase, one can notice a saturation. This fact
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Fig. 14. Spectrometric results of the influence of the acceleration voltage
on the X-ray emission: a) spectra for nickel, b) spectra for tantalum, c) com-
parison of emission intensity for Ni, Ta, and Si.

can be easily explained, when one takes into account that the
simulations were carried out for an ideal case, in which all
radiation is generated within a metal layer.

In reality, when silicon is covered with a thin metal layer,
some electrons can pass through the metal and generate less
intense radiation in silicon. The last effect is mostly dominant
when the electron energy is high, and this is clearly illustrated
in the curves.

The effect of metal covering has also been investigated
by measuring the intensity of the signal coming from the
irradiated scintillator screen (Fig. 15). The differences between
materials are not as significant as in the simulations, but the
screen placed behind the silicon target is clearly darker than
those for the other two materials. One can also see that the
use of Ta or Ni coverings can reduce the voltage necessary to
obtain an intensive light signal by 2-4 kV.
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IV. CONCLUSION

This article presented how to fabricate an X-ray source
using MEMS technology. The simulation and experimental
results concentrated on one of the most important elements of
such a source, the target that converts an accelerated electron
beam to radiation. It has been shown that intensive radiation
can be generated using a 15-pum-thick silicon target working
in a transmission mode; however, targets covered with an
additional layer of nickel or tantalum can increase the intensity
of the obtained signals by a few times or decrease the voltage
necessary to obtain them by 2-4 kV. Comparison of Ta and
Ni leads to the conclusion that in the case of total emission
energy, it does not matter which one is chosen, but nickel will
emit a more monochromatic signal, because more energy is
concentrated in the characteristic peaks and in the case of Ta
in Bremsstrahlung.

The choice of a proper X-ray target is one of the most
important tasks in the construction of a MEMS X-ray source.
However, to fabricate a complete device several other aspects
still need to be investigated. A proper, stable field emission
source has to be chosen, the whole structure must be hermet-
ically sealed, and the applied micropump should be able to
maintain high vacuum conditions during the device operation.
All these factors will determine the total lifetime of the whole
instrument. Currently, it is hard to predict. However, initial

measurements suggest that the stability and lifetime of a field
emitter would be the most important issue. Other aspects like
vacuum maintenance and robustness of the membrane have
been initially investigated and do not seem to be problematic.
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Optimization of the Transmission X-Ray Target Toward
Obtaining Monochromatic Radiation

Pawet Urbariski,* Tomasz Grzebyk, Michat Krysztof, and Damian Nowak

The article presents a process of desighing and optimizing a transmission
X-ray target allowing to obtaining of near monochromatic radiation. It
describes how the choice of materials, their thickness, and the energy of
electrons influence the generated X-ray spectra and which of the physical
phenomena plays the most important role in this process. Due to the
analytical, experimental, and simulation results, the authors prepared a Ni-Si
bilayer structure, which produces radiation confined to more than 50% within

a single 7.2 keV emission peak.

1. Introduction

X-ray radiation is used in many areas of our daily life: medicine,
electronics, metallurgy, life sciences, crystallography, and many
others. To expand the applications of X-rays to new fields and
improve the functionality of already existing analytical and imag-
ing devices, one of the research trends is to miniaturize X-ray
sources. The miniature source should generate a small, homo-
geneous, and stable X-ray beam. Many different groups work on
such sources.['*] The authors have also conducted research in
this field in recent years.[>”) The developed source is constructed
entirely in MEMS technology and it operates in a transmission
mode, with energies lower than 25 keV. The final characteristics
of this source are still being optimized and can be tuned to dif-
ferent needs.

The nature (quality, shape, spectral distribution, etc.) of the
generated X-ray beam is influenced by many factors: quality, in-
tensity, and energy of the electron beam, materials used for the
target, thickness, and shape.[s’lo] By proper optimization of these
parameters, one can obtain an X-ray radiation with desired prop-
erties. For some purposes, like X-ray spectroscopy, wide-band
radiation could be preferred. For others, the ability to generate
monochromatic radiation seems to be beneficial.[''13]

The possibility of controlling the composition of the gen-
erated X-ray spectrum is extremely important in the context
of the potential use of such an X-ray source in radiotherapy.
Research shows that selecting radiation with an appropriate
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monochromatic spectrum allows greater
therapeutic effectiveness while reducing
the dose of radiation to the patient.'* The
selection of the appropriate radiation en-
ergy is also crucial depending on the type
and location of the tumor.[”]

The second direction was more attractive
for the authors, thus, the aim of this re-
search was to choose optimal parameters
of the MEMS X-ray source in order to ob-
tain as much monochromatic signal as pos-
sible. To do that, the first task was to un-
derstand exactly all processes that take place
during electron/radiation conversion and then to adjust the con-
struction of the source.

The target in the developed MEMS X-ray source was made in
the form of a silicon membrane. This was convenient because the
other electrodes were made of the same material. Silicon itself
does not possess ideal emission properties. However, it can be
covered with an additional layer responsible for the properties of
the beam.[®) To choose a proper layer from the whole Mendeleyev
table, several aspects should be taken into account.

The first important parameter is the atomic mass of the ma-
terial and the associated emission characteristics. Heavier ele-
ments are denser, the atoms are larger, and the probability that
electrons collide with them is higher. Radiation is generated
closer to the surface and electrons penetrate the material more
shallow. For such elements, the Bremmstrahlung (BS) radiation
is high.

The second important factor is the energy of the characteris-
tic peaks. The higher the atomic mass, the higher the energy of
the characteristic peaks. To obtain monochromatic radiation, it is
preferred that the peaks be as strong as possible. Moreover, they
should be close to the maximum of the BS radiation spectrum.
The BS spectrum is usually the highest at low energies, although
for transmission targets the lowest energies are absorbed by the
target material.

Metals from the 4th period have characteristic K-line peaks be-
tween 4 and 9 keV. The peaks from metals from the 5th period
have higher energies-above 20 keV. The heaviest metals (from the
6th period) have K-line peaks at very high energy (>50 keV), but
L-line peaks close to 10 keV. The K-line characteristic peaks are
much more intensive than L-line peaks, and in each series-the
smaller the energy of the peak, the higher its value.

Taking into account all these relations, to obtain the most
monochromatic but at the same time useful radiation, the best
option is to cover the target with a metal from the 4th period,
more precisely, any between chromium and copper. For the ex-
periments performed during this research, the authors chose

© 2024 Wiley-VCH GmbH
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Figure 1. Electron beam trajectories in nickel-silicon bilayer for 12 keV electron beam and various nickel thickness: a) 180 nm; b) 360 nm; c) 540 nm; d)

720 nm.

nickel, which has peaks at 7.2 and 8 keV. Thin films of nickel
were deposited by magnetron sputtering from the circular target
(Lesker, purity 99.99%) onto silicon substrates using the Pfeiffer
Classic 570 vacuum system (Wetzlar, Germany) with a WMK-100
magnetron. The tested thin films were fabricated under an Ar
pressure of 5.8 X 10~ mbar and an applied constant power of
320 W.

The choice of a certain covering material is a first step, but for
the generation of a desired X-ray radiation, one needs to also take
into account other factors.

As stated earlier, MEMS (micro-electro-mechanical system) X-
ray source works in transmission mode, and the metal layer is
deposited onto a silicon membrane. Depending on the electron
energy and the material thickness, the obtained X-ray spectrum
can change significantly. The number of processes that take place
during the conversion of electrons to radiation is also very high.
Electrons can penetrate the target at different depths depending
on the material and energy, thus, part of the energy can be con-
verted to X-rays in nickel, the rest in the silicon layer. Some of
the generated X-ray radiation can be absorbed by the remaining
material (both metal and silicon). Furthermore, radiation gener-
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ated in the first layer, when passing through the second layer, can
cause secondary emission. Thus, in general, the generation of
X-ray radiation in multilayer transitive targets is a complex phe-
nomenon, which needs an in-depth study before a certain con-
figuration is chosen.

2. Research Methodology

The experiments were carried out on X-ray targets consisting of
a 15 um thick silicon membrane with a different thickness of a
nickel layer. They were examined in a high vacuum chamber. A
thermal electron source was used for the generation of electrons.
A high-voltage power supply was used to bias the targets. The
spectrum of the generated signal was obtained on a Ketek X-ray
spectrometer. Images of the light signal generated by X-rays on a
CsI:Tlscintillator were recorded by a CCD camera. Apart from ex-
perimental results, all processes were also simulated using com-
puter software (i.e. CASINO, Win X-ray, and MCXRayLite). Sim-
ulations gave a better insight into how different parameters in-
fluence the results and why. The only inconvenience with exist-
ing software is that it is dedicated to reflective, not transmission

0 180 360 540 720 900 1080 1260

X-ray generation depth [nm]

1440

Figure 2. X-ray intensity related to electron penetration depth for different thicknesses of nickel layer for electron energy of: a) 12 keV; b) 16 keV.
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Figure 3. X-ray spectra from bulk materials before and after transmission through 15 pm silicon membrane for an electron beam energy of: a) 12 keV;

b) 16 keV (inset: charts in logarithmic scale).

mode of X-ray generation, thus the results needed to be properly
adjusted.

3. Simulation Results

The most interesting range in which simulations and measure-
ments were performed was between 10 and 25 keV of electron
energy. Lower energies give low and not useful radiation and
higher energies are inadequate for a small MEMS X-ray source.
The thickness of the nickel layer was adjusted to the applied
energies; it varied 180, 360, 540, and 720 nm (every 180 nm).
This range was chosen based on the simulations showing how
deep an electron beam can penetrate a nickel layer (Figure 1).
If the nickel layer is too thin, the electrons penetrate the sil-
icon layer, and part of the spectrum will be generated there
(Figure 2).

Graphs show at which depth the radiation is generated; the
gray curve corresponds to the part generated in the nickel layer,
and the pink curve to the silicon layer. The nickel profile de-
pends mostly on the energy of electrons. For 12 keV most ra-
diation is generated in nickel up to ~240 nm, and for 16 keV-
up to 540 nm. If the layer is thinner than that, the rest of
the electrons will generate radiation in the silicon layer. The
areas under the curves correspond to the total X-ray inten-
sity generated in a particular material. The radiation originat-
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s
[=)
!
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Figure 4. Attenuation of the X-ray radiation by the remaining material for
b) 16 keV.
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ing in silicon has higher intensity, but not in the desired en-
ergy range (characteristic lines for silicon are below 2 keV,
Figure 3), thus it is preferred that all radiation was generated in
nickel.

The last aspect that had to be considered is the fact that too-
thick materials may absorb part of the generated radiation (which
could be positive or negative). The 15 pm silicon membrane,
which is a substrate for the target, blocks a lot of BS radiation
from nickel and silicon below 4 keV, and it also blocks the charac-
teristic L-line peak from nickel (Figure 3). However, it has a little
impact on radiation above 5 keV, especially on K-line peaks from
nickel (Figure 3). Although the total intensity of X-ray radiation
generated in the nickel layer increases with increasing thickness
(Figure 2), the X-ray radiation is blocked by the remaining part
of the material. Figure 4 shows the attenuation coefficients for a
particular energy depending on the thickness of the remaining
nickel layer.

The attenuation in nickel is the highest for low X-ray ra-
diation energy (below 6 keV). In the energy range 7-8 keV
where the Kal peak is placed, the transmission of X-ray ra-
diation is higher than 97%. The thicker the layer, the higher
the absorption of low-energy radiation. This should trans-
late to the decrease of the BS radiation intensity, without
significant effect on characteristic peaks intensity, resulting
in more monochromatic radiation, but with slightly lower
intensity.
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different nickel layer thickness for an electron beam energy of: a) 12 keV;
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Figure 5. X-ray intensity spectrum for energy a) 12 keV; b) 16 keV.

4. Experimental Section

The theoretical considerations resulting from the simulations were re-
vealed in the experiment. The measured spectra of the generated X-
rays were the combination of the radiation from nickel and silicon
(Figure 5). In the obtained spectra the characteristic radiation ap-
pears in the form of two peaks coming from the interaction of elec-
trons with nickel atoms (7.30 and 8.09 keV) and one from silicon
(1.72 keV), any other peaks for energy below 1.5 keV were not visi-
ble. The bremsstrahlung for nickel was at a quite low level, its maxi-
mum was visible ~5-6 keV. The fact that the BS signal was small for
lower energies was caused by the operation in the transmission mode
15 um thick silicon membrane absorbing X-rays with energies below 4 keV
(Figure 3).

Measurements for the 12 keV electron beam (Figure 6) show that the
use of thicker nickel metallization causes an increase in the intensity of
peaks characteristic for nickel and an increase of BS radiation (a slight
decrease for 720 nm). At the same time, the silicon peak decreases. The
decrease in the radiation intensity from the silicon peak significantly af-
fects the total radiation intensity, but this fact is of little importance be-
cause radiation below 2 keV was not applicable (it would be easily ab-
sorbed by any material, even air). It was important that the total X-ray radi-
ation above 2 keV increases for increasingly thicker metallization, caused
by the increase in the BS radiation and characteristic nickel peaks. Such
a change in the intensity value improves the monochromaticity of the
radiation.
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Figure 6. The difference in intensity of the components of the ra-
diation spectrum depends on the use of different thicknesses of
metallization on a 15 um thick silicon membrane, for 12 keV
energy.

In the case of measurements for 16 keV energy, the trends of changes
were similar, but the decrease in the BS value for 720 nm was more visible,
which in this case causes a slight decrease in the total value of radiation
intensity above 2 keV (Figure 7). This fact indicates that the optimal value
of the nickel thickness among the tested ones is 540 nm, when considering
the total useful radiation. The assessment of which thickness was the best
for obtaining the most monochromatic radiation could be made based on
the percentage share characteristics (Figures 8 and 9).

In both figures for 12 and 16 keV energies, an increase in the percentage
of nickel peaks and a decrease in the silicon peak are visible for increasing
nickel thickness. The previously presented fact about the maximum share
of BS radiation for 540 nm thick nickel was also visible. The most impor-
tant result is that the percentage of energy confined in a single nickel peak
exceeds 40% and 50% for 12 and 16 keV, respectively.

Similar measurements were also performed for a constant nickel thick-
ness (360 nm) and variable electron energy (Figure 10).

The first and obvious observation was that the intensities of the total
spectrum, BS, and nickel peaks rose with electron energy. However, when
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Figure 7. Difference in intensity of the components of the radi-
ation spectrum depending on the use of different thicknesses of
metallization on a 15 um thick silicon membrane, for 16 keV
energy.
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Figure 8. Percentage of components of the spectrum radiation obtained with the use of targets with different thickness of nickel metallization, for 12 keV

energy.
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Figure 9. Percentage of the components of the radiation spectrum obtained with the use of targets with different thicknesses of nickel metallization, for

the energy of 16 keV.
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Figure 10. Change in the intensity of the components of the radiation
spectrum depends on the use of different electron energy for 360 nm layer
of nickel and its percentage illustration.

one looks more in detail, the growth rate of the silicon peak was the high-
est, of the nickel peak slightly lower, and for BS it was the lowest. This
was reasonable since electrons having higher energy could penetrate the
bilayer more deeply and generate more radiation in the silicon layer than
in the nickel. The behavior of all three curves manifests itself in the fact
that the percent share of the nickel peak was almost the same for 12, 14,
and 16 keV. For lower values, it was much smaller, because characteristic
peaks appear only if the electron energy is at least 2—4 keV higher than
their value.

The spectrometric measurements were also reflected in the intensity of
the X-ray images. Table 1 shows that for an energy of 12 keV, there was only
aslight increase in the intensity of the scintillator glow when increasing the
thickness of the metallization. This may indicate a slight increase in the
intensity of the generated X-rays. Spectrometric measurements confirm
this because they show a similar increase in the intensity of radiation with
energy greater than 2 keV. The Csl:Tl scintillator that was used to detect
the generated radiation is not sensitive to low-energy radiation, but works
well for radiation with the energy of several keV, therefore, the imaging
measurements were compared with the spectrometer measurements by
cutting off the spectrum component below 2 keV where the characteristic
peak of silicon is located.[1617]
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Table 1. Comparison of mesh X-ray images for different metallization thick-
nesses and different radiation energies.

Thickness 12 keV 16 keV
[nm]

180

360

540

720

0/0/0/0
01010/

/-sdyy) suonIpuo)) pue sua] aq) 238 “[$Z0Z/90/4Z] 10 A1e1qr] SO A3[1AL “29UB158 JO ANSIBANA Me[201Ay £q PES [0FZOZ WOPE/ZOO1 01 10P/ W03 K[t

In the case of measurements for 16 keV energy, there is also a correla-
tion between the measurements from the spectrometer and the imaging.
An increase in luminous intensity is visible up to a thickness of 540 nm.
With a thickness of 720 nm, it was impossible to find a slight decrease in
intensity in relation to the thickness of 540 nm, because the scintillator in
both cases was saturated.

5. Summary

In this article, the authors tried to summarize and describe all
processes that take place during the generation of X-rays in
bilayer (Si/Ni) transmission targets. Theoretical considerations
based on the results of computer simulations were in agree-
ment with the experimental results. The main issue of designing
a MEMS X-ray source is its working principle of transmission
of generated X-ray radiation through the material of the target.
Therefore, it is important to adjust the design of the target to fit
the desired X-ray generation yield. We have proved that appropri-
ate adjustment of the thickness of the metallization layer and the
electron beam energy allows for obtaining the desired combina-
tion of emission of BS and characteristic radiation.

In particular, the research carried out in this article showed
thatitis possible to control the share of characteristic peaks in the
radiation spectra. Thanks to this, the spectrum can be adapted to
specific needs, e.g., for the XRF analysis, for imaging, or, what is
especially interesting, for cancer therapy.
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Sustaining high vacuum in sealed MEMS devices: role of ion-sorption pump
and electron-stimulated desorption
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ARTICLE INFO ABSTRACT

Keywords: Maintaining a high vacuum inside hermetically sealed MEMS structures is a significant challenge for reliable
Vacuum long-term operation, particularly in devices employing electron beams (e.g., miniature X-ray sources). Here we
MEMS

present a MEMS-integrated module (Sensor-Analyzer-Pump, SAP) that simultaneously performs ion-sorption
pumping, and allows for real-time pressure sensing as well as in-situ gas composition detection. The SAP com-
bines a micro-discharge electrical readout with optical emission spectroscopy (OES) to identify residual and
desorbed species while operating inside the sealed cavity. Experimental studies were carried out on the example
of a recently developed MEMS.

X-ray source. The main mechanisms leading to vacuum deterioration inside a closed MEMS cavity were
analyzed, with special emphasis on electron-stimulated desorption (ESD). It has been shown that ESD from the
silicon and borosilicate glass surfaces under the influence of electron irradiation leads to the emission of residual
gases, mainly hydrogen, which limits the vacuum level achievable in the device. However, the application of the
integrated micropump and the appropriate geometry of the electron optical column allow to provide stable

Ton-sorption pump
Outgassing in microsystems
MEMS vacuum packaging

operation conditions.

1. Introduction

Miniature microelectromechanical systems (MEMS) operating under
medium or low vacuum conditions are widely implemented across
various commercial and industrial applications. In contrast, MEMS
designed to function in high or ultrahigh vacuum environments remain
exceedingly rare. Nevertheless, several prototype devices—such as
compact X-ray sources, electron microscopes [1,2], and other in-
struments primarily based on electron emission—demonstrate signifi-
cant potential and are poised to become enabling technologies in future
high-performance systems. To date, the development of such systems
has been largely constrained by challenges associated with achieving
and sustaining high vacuum levels within sealed MEMS structures over
extended periods. The main limiting factors include the extremely small
internal volume of the MEMS cavities, the presence of gas desorption
sources (such as materials and surface contaminants), and the absence of
vacuum-compatible components and integration techniques tailored for
microscale devices.

Most vacuum MEMS devices are fabricated using hermetic bonding
techniques [3,4]. While these processes provide a robust and leak-tight
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seal between materials forming the microcavity—typically silicon and
glass—they can also introduce residual gases into the cavity. Outgassing
may occur from the surfaces, bonded interfaces, and even from the bulk
materials themselves, thereby degrading the vacuum quality over time
[5]. In addition, the operation of MEMS devices in the presence of high-
energy electrons (as in the case of X-ray source) causes additional
desorption of gases from the silicon and glass surfaces, in a process
known as electron-stimulated desorption (ESD) [6,7]. Gases released as
aresult of these phenomena include mainly hydrogen (Hz), oxygen (O2),
water molecules (H,0), as well as traces of carbon dioxide (CO5) and
nitrogen (N2) [5,8,9].

Despite ongoing research on vacuum generation and preservation in
microscale systems,

a comprehensive understanding of gas-related phenomena within
fully sealed MEMS structures remains a significant challenge.

In previous studies, pressure and residual gas diagnostics were
typically conducted on open microstructures placed within large vac-
uum chambers, allowing the use of conventional instrumentation such
as standard pressure gauges and residual gas analyzers (RGAs) [10].
However, this approach fails to provide direct insight into the true
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vacuum conditions within the sealed MEMS cavities themselves.

In sealed MEMS structures, pressure monitoring has typically relied
on indirect techniques such as tracking shifts in the resonant frequency
of micromechanical oscillators, changes in Q-factor, or variations in the
capacitance of deformable membranes [11]. While these methods offer
some level of integration, the sensing elements are seldom positioned
near the actual sites of gas release. More importantly, their accuracy is
generally limited to low and medium vacuum regimes, rendering them
inadequate for capturing dynamic gas emission phenomena such as
electron-stimulated desorption (ESD). Consequently, current diagnostic
approaches fall short in delivering real-time, localized, and composition-
resolved measurements within sealed MEMS devices operating under
high or ultrahigh vacuum conditions.

In this work, pressure measurements were conducted directly within
a sealed MEMS device during electron source operation, enabling for the
first time characterization of vacuum dynamics under real operating
conditions.

It was possible by the implementation of an integrated structure
playing three roles at the same time: real-time pressure sensor, gas
composition analyzer and an ion-sorption micropump (SAP — Sensor-
Analyzer-Pump). This module is made of silicon and glass elements
and can be integrated on a chip level with any other microsystem. Sil-
icon forms 3 electrodes (2 cathodes and a central anode), glass plates are
used as spacers.

Thanks to a specific configuration forming an electron trap, the
applying an electric potential to the silicon electrodes of the SAP module
initiates a local glow discharge in the inter-electrode gap inside the
sealed cavity. The magnitude of the discharge current serves as a direct
measure of the internal pressure. The calibration of the current-to-
pressure relationships obtained for an open structure inside a refer-
ence vacuum chamber were established for different voltage values in
previous work [12]. In the present study, these calibration curves were
used to estimate the internal pressure inside a vacuum-sealed structure.
Based on this comparison, the absolute accuracy of the pressure deter-
mination is estimated to be within approximately 20%. Simultaneously,
analyzing the light emitted by the plasma enables identification of the
gas species released inside the MEMS cavity [13-15]. The simultaneous
use of both techniques — internal pressure sensing and in situ gas
composition analysis — provides a powerful diagnostic tool for inves-
tigating outgassing and vacuum degradation in sealed microsystems.
This combined approach represents a significant advancement over
previous methods, offering new insights into processes taking place in
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micropump
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confined vacuum environments.

Moreover, when a sufficiently high voltage is applied to the cath-
odes, the resulting ion bombardment causes sputtering of the cathode
material, enabling a pumping mechanism within the structure [16,17].

It can counteract the degradation of vacuum conditions in closed
MEMS systems. The effective operation of such integrated micropump is
especially critical in counteracting desorption processes induced by
electron radiation, as well as ensuring long-term stability in sealed
vacuum systems [18,19].

This paper presents an analysis of the primary mechanisms affecting
the maintenance of high vacuum in sealed MEMS devices. Special
emphasis is placed on the impact of the anodic bonding process on
vacuum quality, the electron-stimulated desorption (ESD) mechanism,
and the role of miniature ion-sorption pump in mitigating gaseous
contaminants. Additionally, the composition of released gases, the ki-
netics of vacuum degradation, and technological strategies to extend the
operational lifetime of vacuum MEMS systems are discussed.

2. Experimental results

All experiments were conducted using a prototype MEMS X-ray
source consisting of a cathode with a carbon nanotube field emitter, an
extraction electrode that allows control of the emission current, a
focusing electrode that allows electrostatic focusing, and a target [1]
[Fig. 1]. This system also allows the electron energy to be controlled by
changing the anode voltage.

The X-ray source has been integrated with the aforementioned SAP
module. The internal volume of the closed MEMS cavity is approxi-
mately 0.49 ml, which corresponds to the total enclosed space between
the connected silicon and glass plates [Fig. 2].

4
3 J

6.2
4 4

—L§.1. .1 -

Fig. 2. MEMS structure geometry.

Anode

Magnet

Fig. 1. Operational diagrams.
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2.1. Initial vacuum conditions

Vacuum MEMS structures—such as miniature X-ray sources—are
usually sealed by the anodic bonding of silicon and glass elements. To
ensure the appropriate initial vacuum conditions, this process is carried
out inside a vacuum chamber under high vacuum. The base pressure in
the chamber reached a level of approximately 1 x 10~> mbar within 5
min after pumping began. To reduce surface-adsorbed gases, the entire
MEMS structure was held at the bonding temperature of 450 °C for an
additional 10 min under vacuum, prior the silicon cap was placed onto
the rest of pre-bonded structure. The bonding itself was performed
immediately afterward, at the same temperature and under the same
pressure conditions. As expected, although a pressure of around 1 x
10> mbar was achieved in the process chamber, the final pressure in-
side the closed structure was much higher and reached a value of around
1 x 102 mbar. This phenomenon is the result of few factors: problems
with performing the anodic bonding process under high vacuum con-
ditions (weak bonding force, possible nanoleakages; which enforced
necessity of strengthening the connection in the atmosphere), emana-
tion of gases during the process and limited efficiency of pumping gases
from hard-to-reach cavities present in the complex geometry of the
system [20].

Such high pressure level (1 x 10> mbar) prevents the stable and
reliable operation of electron-beam-based instruments. Therefore, after
the sealing process was completed, the integrated micropump (SAP) was
turned on to remove the residual gases. It allowed for a gradual reduc-
tion of the pressure to the level of 4 x 10”7 mbar, which is sufficient for
proper operation of the system and significantly extends its service life
[Fig. 3].

To identify the composition of the residual atmosphere obtained
after the sealing process, spectral measurements of visible radiation
(VIS) emitted during gas ionization at the initial activation of the SAP
were performed. The spectrum was acquired using a IBSEN FREEDOM
HR-VIS spectrometer, operating in the 360-860 nm range. Light was
collected via an optical fiber positioned outside the MEMS device,
allowing for non-invasive optical detection through the glass spacer.
Spectral analysis revealed a predominance of nitrogen, along with trace
amounts of hydrogen, argon, carbon, and water vapor. The recorded

Measurement 266 (2026) 120496

emission spectrum [Fig. 4] contains characteristic lines for nitrogen,
corresponding to electronic transitions in Np, N3 and Ny* molecules.
Weaker peaks correspond to the presence of hydrogen (eg, Balmer Ha
line at 656 nm) and argon (714 nm). The carbon peak (661 nm) may
indicate the presence of hydrocarbons. The observed spectrum confirms
that the sources of gaseous pollutants are mainly molecules desorbed
from the internal surfaces during the sealing process and the remains of
the air atmosphere.

After pumping the structure down to 4 x 10~/ mbar, only back-
ground noise was observed in the spectrum, without clear emission lines
originating from any gases [Fig. 5]. The lack of characteristic signals
identifying the presence of molecules indicates effective removal of
almost all residual gases from the interior of the structure. The observed
effect confirms the proper operation of the integrated ion-sorption
micropump, which is capable of maintaining a high vacuum in the
closed volume of MEMS devices. However, it is likely that molecular
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Fig. 4. Gas emission spectrum during the pumping process of the MEMS cell
(spectrum taken at ~1 x 10 3 mbar).
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Fig. 3. First pumping characteristics of the MEMS X-ray source structure.
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Fig. 5. Gas emission spectrum after pumping (spectrum taken at ~4 x
107 mbar).

hydrogen remains as the dominant residual species, due to its low
ionization efficiency and weak interaction with the internal surfaces.
Although its amount is below the detection limit of the optical
measurement.

2.2. Emitter outgassing

Tests on the effect of electron emission on the pressure were carried
out in an arrangement shown in Fig. 6, where the Uc¢ voltage was
responsible for the level of electron emission (emission current), the
voltage U for focusing the beam and the voltage Up for accelerating the
electron beam. Depending on the SAP voltage Up, the structure serves
more as a pump (higher values, e.g. 2 kV) or as a sensor (lower values,
~1 kV).

After stabilizing the initial vacuum conditions, electron emission
tests were carried out with constant Up = 1000 V. This value was chosen
to be slightly above the discharge ignition voltage, in these conditions
pumping rate is low, thus the device works in a so-called “measurement
mode”, without significantly affecting the pressure level on its own.
Adjusting the U voltage resulted in a small, but noticeable increase in
pressure within the structure, a phenomenon that is associated with an
increase in the electron emission current [Fig. 7]. The applied electron
emitter is made of a composite of CNT (carbon nanotubes) and PVP
(polyvinylpyrrolidone). Carbon nanotubes are a good gas sorbent. In a
vacuum system, they can act as a getter and sorb residual gases [21].
When electron emission begins, gases are desorbed as a result of the
heating of the structure and field-stimulated phenomena, which leads to
an increase in pressure in the structure. When electron emission is
switched off, the pressure decreases as a result of the re-sorption of gases
by the CNT-PVP material.

After 10 min of continuous electron emission with the SAP turned
off, spectral measurements revealed a slight but noticeable increase in
overall light emission intensity. A broad, unresolved peak centered
around 450 nm appeared in the spectrum, which was absent or negli-
gible during initial pump-down [Fig. 8]. This broadband emission does
not correspond to the characteristic spectral lines of typical residual

Ly, Anoded) Pump (P)

-‘VUF‘E—[ Focus (F) I b Up
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] = I

Cathode (C)

Fig. 6. MEMS X-ray source power supply diagram.
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Fig. 7. Ion sorption pump currents with the change in U¢ for Up =1 kV; Ug =0
kV; U = 0 kV; corresponding emission current is indicated at each point.
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Fig. 8. VIS spectrum in the ion-sorption pump after 10 min of elec-
tron emission.

gases such as Ng, Ha, or Ar, suggesting that it likely originates from
volatile byproducts formed due to the degradation or combustion of
carbonaceous residues from the field emitter or contamination present
near the electron source. Importantly, when the SAP was subsequently
reactivated (high Up = 2 kV — “pumping mode” — SAP pumps gases
efficiently and simultaneously gives information on the pressure level),
the intensity of this broadband emission dropped rapidly, and the
pressure within the sealed cavity returned to its baseline value of ~4 x
10~7 mbar in under 30 s [Fig. 9]. This fast recovery indicates that the
gaseous species responsible for the 450 nm emission were efficiently
removed by the volume, demonstrating capability of SAP to cope with
transient contamination events and maintain stable vacuum conditions
during extended electron beam operation.

2.3. Electron stimulated desorption

In vacuum-sealed MEMS devices operating with electron beams,
interactions between high-energy electrons and material surfaces play a
key role in determining the long-term stability of the vacuum.

A particularly important phenomenon is electron-stimulated
desorption (ESD), in which electrons transfer energy to surface-bound

Strona 146 z 260



P. Urbanski and T. Grzebyk

0,20

1,5E=p mbar [
0,18

0,16

0,14

0,12

Ip[nA]

0,10

0,08

0,06

0,04 \

0,02 o8
0,00 !

0,0 02 04 06 08 1,0 1,2
time [min]

4E-7 mpar

Fig. 9. Pumping down after 10 min of emission Up = 2 kV.

atoms or molecules, leading to the release of gases into the sealed cavity
[22].

The mechanism underlying electron-stimulated desorption (ESD)
involves electrons exciting, ionizing, or otherwise destabilizing adsor-
bed atoms or molecules on the material surface or within its subsurface
layers. The absorbed energy weakens the binding forces, allowing the
molecules to overcome the surface potential barrier and desorption into
the gas phase [23]. In closed MEMS environments, newly released gases
directly contribute to vacuum degradation over time. The extent of ESD-
induced outgassing depends on the electron energy, surface composi-
tion, presence of contaminants, microstructure of the material, and prior
thermal or electrical treatments (such as anodic bonding).

The experiments investigated the effect of the anode voltage (Uy),
which is directly responsible for accelerating electrons to higher en-
ergies. However, it should be noted that increasing Ux may also cause
defocusing the electron beam, which results in an increased interaction
area and a greater probability of electrons hitting elements made of

10
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borosilicate glass.

Despite the active operation of the SAP, the increase in U, voltage
resulted in a significant deterioration of vacuum conditions [Fig. 10].
This phenomenon can be attributed to the increase in the intensity of
ESD desorption, which at higher electron energies leads to the release of
a larger number of gas molecules from the materials from which the
microsystem is manufactured.

Measurements of the radiation spectrum confirmed the presence of
intense emission peaks corresponding to the presence of hydrogen
[Fig. 11]. We believe that it comes mostly not from silicon, but from
borosilicate glass, which forms the spacers between the electrodes. Glass
contains a significant amount of chemically bound hydrogen that can be
gradually released due to interactions with electrons or at elevated
temperatures. This hydrogen is partly present in the material itself and
partly introduced during the hydroxylation (hydrophilization) process

20000
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T

Fig. 11. VIS spectrum in the ion-sorption pump after 10 min of electron
emission Uy = 8 kV Up = 2 kV.
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Fig. 10. Ion-sorption pump currents during the change in U, at Ug = 0 kV, I¢

6 7 8 9 10 11 12

30pA, Up = 2 kV.
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typically performed prior to anodic bonding to improve surface activa-
tion. Hydrogen, because of its low molecular weight, high permeability,
and low cross section for chemical trapping by sputtered silicon, is
particularly difficult to be effectively removed from microstructures.

After the electron emission was ceased, an attempt was made to
restore the original vacuum conditions by further pumping the struc-
ture. However, despite continuous SAP operation for about 20 min, the
pressure only reached 4 x 10 ° mbar, not approaching the original value
obtained after initial pumping (4 x 107 mbar) [F ig. 12]. This suggests
that it is a real challenge to remove difficult-to-sorb gases, like hydrogen.
The observed lack of return to the original vacuum level indicates per-
manent degradation of the quality of the vacuum environment in the
structure, which is a serious limitation for the long-term stability of
MEMS systems operating in vacuum. This limitation can be attributed
primarily to the accumulation of molecular hydrogen (Hs), which is
particularly difficult to remove using a silicon-based ion-sorption pump.
The ionization efficiency of hydrogen in glow discharge is relatively low,
and unlike heavier species such as Ny or Ar, hydrogen ions weakly
sputters cathodes surfaces and are only weakly retained on or inside the
sputtered layer. Since the electrodes and internal surfaces of the SAP are
made entirely of silicon and glass—materials with poor sorption affinity
for Hy—no effective trapping mechanism is available. As a result,
hydrogen tends to accumulate after prolonged operation, preventing full
recovery of the initial vacuum level despite continued pumping.

In order to investigate whether the increased outgassing actually
comes from the interaction of electrons with glass, similar measure-
ments were carried out for variable U voltage. At low voltages, elec-
trons are focused to travel along the axis of the electron source,
predominantly impacting the silicon electrodes. Higher values spread
the beam, which can interact with glass spacers. During the increase of
the Ur voltage in the range from —2 kV to +0.4 kV, no significant
changes in the pressure inside the structure were observed, which meant
that the main electron flow still bypassed the critical glass areas. How-
ever, when U voltage crossed 0.4 kV, the vacuum gradually deterio-
rated [Fig. 13]. This clearly indicates that neither the energy nor the
intensity of the electron beam—both of which remained constant—are
the critical factors, but rather the interaction with specific materials, in
this case, glass. Importantly, once again even further pumping of the
structure did not allow to restore the original vacuum level.

Experimental observations proved a profound difference in ESD
behavior between crystalline silicon and borosilicate glass under elec-
tron irradiation. Silicon exhibits a low rate of electron-stimulated
desorption, primarily due to its chemically inert surface and the strong
binding of adsorbed species. Additionally, its densely packed crystal
lattice makes it unlikely for surface atoms to be sputtered or displaced by
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Fig. 12. Pumping down 10 min U, = 8 kV; Up = 2 kV.
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incident electrons. Moreover, after appropriate surface preparation (e.g.
degassing at high temperature) most of adsorbed molecules should be
released.

However, borosilicate glass shows significantly higher ESD-induced
outgassing, particularly hydrogen release. This difference can be
attributed to several factors:

e Embedded Hydroxyl Groups: Borosilicate glass contains bonded -OH
groups and trapped H20 molecules within its amorphous network,
even after the manufacturing and bonding processes.

e Amorphous Structure: The less ordered, open structure of glass
compared to that of crystalline silicon facilitates electron penetration
and local bond breaking, increasing the likelihood of desorption.

e Anodic bonding effects: During anodic bonding, mobile ions (e.g.
Na®,H") migrate in the glass, which can lead to the accumulation of
hydrogen-rich layers near the bonding interface. This latent
hydrogen reservoir can be effectively stimulated by electron irradi-
ation, causing significant hydrogen desorption.

3. Discussion

One of the key steps in ensuring long-term vacuum stability in closed
MEMS structures is to identify gas sources and implement appropriate
strategies to limit their emission. Residual gases can come from both
surface contamination and the volume of materials from which the
structure is made. Another important source are chemical compounds
trapped in the amorphous network, as in the case of borosilicate glass,
which contains hydroxyl groups and water molecules [Table 1]. Addi-
tionally, during device operation, especially in the presence of an

Table 1
Sources of gas emissions in MEMS structures, their material characteristics, and
strategies to limit desorption in closed vacuum conditions.

Source of gases Material Typical Mitigation strategy
Gases
Released
Hydroxyl groups and Borosilicate Ha, H20, 02  Degassing before
water trapped in the  glass bonding, Surface
network coatings
Surface contamination  Silicon, glass CO, CO,, Cleaning before
H>0 bonding, Degassing
Electron Stimulated Mainly H, Beam control, Surface
Emission (ESD) borosilicate protection, Geometry
glass optimization
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electron beam, gases are emitted due to the phenomenon of electron-
stimulated desorption (ESD), which poses a significant threat to main-
taining the vacuum.

Depending on the material, different types of released gases are
characteristic — for glass, these are primarily hydrogen and water vapor,
and for silicon and organically contaminated surfaces, carbon com-
pounds and oxides dominate. These outgassing phenomena are miti-
gated by employing techniques such as thorough cleaning and degassing
of components prior to sealing, applying surface barrier layers, opti-
mizing bonding process parameters, and integrating both active and
passive sorption elements within the structure. The effectiveness of
these strategies depends on the nature of the gas sources, their in-
teractions with the materials involved, and the geometry of the struc-
ture. As a result, a customized design approach is required for each
device type to ensure optimal performance and vacuum integrity.

There are several complementary approaches to improving high-
vacuum maintenance and extending device lifetime.

One of the most direct methods of reducing gas emissions due to
electron-stimulated desorption (ESD) is the appropriate selection of
materials and deliberate shaping of the interior geometry of the MEMS
structure. Preferentially directing the electron beam to silicon surfaces —
characterized by low gas emission and high ESD resistance — allows for
significant reduction of vacuum degradation. In cases where exposure of
borosilicate glass is unavoidable, the use of thin, dense barrier layers (e.
g. silicon nitride, alumina or diamond-like DLC coatings) that physically
cut off direct contact of electrons with the glass material, thus sup-
pressing gas emissions, can be a beneficial solution [7].

The anodic bonding process, although commonly used for MEMS
structure encapsulation due to its high mechanical strength and material
compatibility, can lead to increased mobility of hydrogen ions in the
glass and their accumulation near the bonding interface. This phenom-
enon results from the elevated process temperature and the presence of
an electric field, which promote proton migration and the formation of
local hydrogen-enriched zones. As a result, a potential source of subse-
quent hydrogen emission is created in the interior of the vacuum
chamber, especially under the influence of an electron beam. To mini-
mize this undesirable effect, it is necessary to optimize the bonding
parameters. Lowering the bonding temperature to the lowest possible
level, while maintaining appropriate mechanical properties of the
connection, allows limiting thermal stimulation of hydrogen migration
in the glass. A key preparatory step before bonding is the thorough
degassing of components—typically by long-term heating in vacuum or
an inert gas atmosphere—to remove weakly adsorbed water, organic
contaminants, and residual volatiles, while preserving the surface hy-
droxyl groups necessary for anodic bonding. Only a combination of all
these activities ensures minimization of residual gas sources after the
encapsulation process and allows maintaining stable vacuum conditions
necessary for the long-term operation of MEMS structures.

Maintaining high vacuum over a long time horizon, especially after
the initial processes of gas desorption from structural materials, requires
the use of internal mechanisms to compensate releasing the gaseous
contaminants. An effective solution involves integration of an ion-
sorption micropump, which combines ionization of residual gas mole-
cules with their permanent immobilization on the surface of an active
electrode or sorption medium. Thanks to the presence of a strong local
electric field and electron-induced ionization, micropumps can effi-
ciently remove residual gases that are difficult to pump using conven-
tional methods, stabilizing vacuum conditions even in the presence of
electron-stimulated desorption (ESD).

In support, passive getters can be introduced into the structure —
materials with a large active surface and high chemical affinity for re-
sidual gases (e.g. hydrogen, oxygen, or carbon oxides) [24-26]. Typi-
cally, zirconium, titanium, or zirconium-vanadium alloys are used for
this purpose, which sorb gases without the need for a power supply,
acting as a chemical trap for molecules throughout the entire service life
of the device [27]. The efficiency of getters can be significantly
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increased by their activation, e.g. thermal — after the structure is closed.
Heating the getters frees the surface from passive layers (e.g. oxides),
increasing their reactivity and enabling effective sorption also for gases
that desorb gradually over time, such as hydrogen or polar molecules
[20,28,29]. Therefore, the appropriate integration of micropumps and
getter systems is a key element of the strategy for long-term vacuum
maintenance in closed MEMS structures, especially in applications using
high-energy electron beams [25,26,30].

To effectively mitigate electron-stimulated gas emission (ESD) in
sealed MEMS structures, it is essential to implement a combined strategy
that includes precise electron beam control, optimization of operating
modes, and thoughtful structural design. Operating the electron source
in pulsed mode, rather than continuous bombardment, reduces the cu-
mulative electron dose and minimizes desorption. An integrative
approach to electron-optical control and material exposure is therefore
critical to ensuring long-term vacuum stability in high-performance
MEMS devices.

It is worth noting that the gas species released during the sealing
process differ from those observed during electron-stimulated desorp-
tion (ESD). This discrepancy likely results from the different activation
mechanisms involved: thermal desorption during anodic bonding and
bond-breaking induced by energetic electrons during device operation.
For example, hydrogen chemically bound in borosilicate glass is not
effectively released at bonding temperatures (~450 °C), but can desorb
under electron bombardment, as observed in later measurements. On
the other hand, nitrogen released during sealing is efficiently pumped or
sorbed by the SAP and does not reappear under ESD. These mechanisms
deserve further experimental study, although they remain outside the
scope of the present work.

4. Summary

This article investigated the key challenges in maintaining high
vacuum within hermetically sealed MEMS devices, particularly those
employing electron beams such as miniature X-ray sources. The primary
focus was on understanding gas release mechanisms—especially
electron-stimulated desorption (ESD)—and evaluating methods for
vacuum stabilization in microscale environments.

The study utilizes a MEMS-based X-ray source integrated with a
multifunctional vacuum management module SAP. This structure
combines an ion-sorption micropump, responsible for pressure mea-
surement and vacuum maintenance, with an optical spectrometer,
which enabled in situ gas composition analysis during device operation.
This dual approach provided real-time diagnostics of vacuum conditions
and desorbed gas species.

Experimental results showed that despite sealing the MEMS device
under high-vacuum conditions, residual gases—primarily nitrogen,
hydrogen—remain trapped inside. When the electron source is acti-
vated, ESD leads to additional gas release, notably hydrogen, which
significantly degrades the vacuum level. This effect is most pronounced
when the electron beam interacts with glass components, due to the
presence of hydroxyl groups. In contrast, crystalline silicon exhibits low
outgassing under electron irradiation. To mitigate this degradation and
preserve the vacuum integrity during operation, an active pumping
mechanism is essential.

The ion-sorption micropump plays a central role in maintaining high
vacuum within the sealed cavity. It removes gas molecules by ionizing
them and trapping the resulting ions on electrode surfaces. However, its
pumping efficiency strongly depends on the type of gas: while effective
for heavier, and more reactive species like nitrogen or oxygen, it is less
efficient in removing light gases such as hydrogen, which are more
difficult to immobilize.

The work demonstrates that long-term vacuum stability in MEMS
devices requires an integrated approach combining material selection,
structural design, and active vacuum management.
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MEMS-Compatible X-Ray Source

P. Urbanski

Abstract—In this letter we present the first stand-alone X-ray source
made in MEMS (micro-electro-mechanical system) technology, which is
able to operate outside a vacuum chamber. We have overcome the existing
problems with hermetic sealing, high vacuum stabilization and risk of
electric short-circuits which have so far prevented the realization of such
a device. The source is 30 x 16x7 mm?>, operates up to 30 keV, with
currents reaching few hundred microamperes. Due to the technological
compatibility with other MEMS structures and possibility of adjusting
its parameters, this source can be easily applied in different X-ray
experiments performed in micro scale. [2024-0103]

Index Terms— Integration, micro electro mechanical systems (MEMS),
miniaturization, X-ray source, field electron source.

I. INTRODUCTION

-RAY radiation, due to its unique properties, finds application in
Xa wide variety of fields, from medical diagnostics and therapy
to industrial and research endeavors. In today’s dynamic world of
technological innovation, miniaturization and integration are key
drivers of progress. These trends are visible also within the realm
of X-ray technology. Number of research groups work on utilization
of X-ray radiation in miniature systems (MEMS and uTAS — micro
Total Analysis Systems). People investigate the influence of radiation
on cells and microorganisms, use it for analyzing heavy-metal pol-
lutants in water flowing through a microchannnels or characterizing
chemical reactions that take place in liquid samples [1], [2], [3], [4].
What is interesting, in all these cases radiation is still generated by
conventional, large-scale X-ray sources or even synchrotrons.

On the other hand, the existing literature documents various
miniature X-ray sources employing different mechanisms for electron
emission and electron-radiation conversion.

For instance, sources that utilize the pyroelectric effect, thermal or
field emission have been developed throughout the years [5], [6], [7],
[81, [9]. These sources have shown promise in terms of size reduction
and efficiency improvements.

Very often some elements of those novel sources are manufactured
by microengineering or even nanotechnology.

It applies especially to the field emission cathodes, which are
responsible for the emission of electrons [10], [11], [12], [13].
However, up till now there has been no complete device made
only in MEMS technology. Elements like electron optics column,
target, X-ray window, housing are most frequently manufactured
and integrated by classical methods used in vacuum technology for
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Fig. 1.

Construction diagram of a MEMS X-ray source.

more than 50 years [14]. Few examples of more integrated structures
have never operated outside the vacuum chamber, as stand-alone
devices [15], [16].

Thus, there is a technological miss-match between miniature,
MEMS-based platforms in which experiments utilizing X-rays are
performed and more-or-less miniature X-ray sources which are
(or can be) applied in them. Authors see the chance for combining
these two worlds, but this requires the development of completely
MEMS-based sources.

In this letter we present for the first time an X-ray source where
MEMS technology was applied not only to the electron source, but
also to all other elements, enabling potential integration with rest of
the experimental system. Moreover, due to flexibility in polarization
conditions and target design, the source enables generation of a beam
with a desired characteristics (energy and spectrum).

II. DESIGN

The developed MEMS X-ray source is made solely out of silicon
and glass wafers. Silicon chips form the electrodes: a cathode with a
field emitter, an extraction gate, a focusing electrode and a target.
Borosilicate glass is used for preparation of spacers between the
electrodes [Fig. 1].

The electron source used in this device is made out of a composite
of carbon nanotubes and PVP (polyvinylpyrrolidone) in the form of
a needle deposited onto a silicon substrate by thermo-mechanical
method [17].

The extraction electrode is made of silicon with an etched via-hole
with dimensions of 2 x 2 mm?. It allows the control of the emission
current and, as a result, the intensity of the generated X-ray radiation.
The focusing electrode is made of silicon with an etched hole
measuring 3 x 3 mm?. It enables electrostatic focusing of the electron
beam. The target is a silicon chip with a thin 2 mmx2 mmx15 pum
membrane.

The X-ray source is integrated with an ion-sorption pump, respon-
sible for providing high vacuum conditions. The design of this
micropump includes two flat silicon cathodes, two glass spacers,

© 2024 The Authors. This work is licensed under a Creative Commons Attribution 4.0 License.
For more information, see https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/
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Fig. 2. a) Image of the MEMS X-ray source structure, b) complete,
encapsulated MEMS X-ray source with a protective polymer layer.

a silicon anode placed in the middle and two neodymium magnets
placed on both sides of the micropump [18]. The connection between
the X-ray source and the pump is made through a channel etched in
the glass they share, sealed with a common silicon electrode.

The external dimensions of the complete structure are 30 x 12 mm?.
The height of the X-ray source column is 6.2 mm. The distances
between the electrodes have been optimized. There is only 0.5 mm
from the cathode to the gate, to ensure high emission currents for
a relatively low voltage. Between the gate and the focus electrode
there is 1.1 mm. The distance to the target is the largest — equal to
3 mm. It was necessary for supplying this electrode with very high
voltages (up to 30 kV), without a risk of short-circuits and without
affecting the potential distribution near the cathode. In this way one
can have independent control over all parameters of the beam: the
current, energy and focal spot.

The developed X-ray source operates in a transmission mode.
Electrons emitted from the electron source are accelerated by a
strong electric field. The generated beam of high-energy electrons
hits the target, which causes the emission of X-rays as a result of
braking the particles on the anode material (so called Bremsstrahlung
radiation) and ejection of electrons from the internal electron shells
(characteristic radiation) [19]. The spectral characteristics of the
generated radiation depends on the power supply parameters as well
as the material and thickness of the target — all can be adapted
to different applications. The silicon target can be covered with a
nanometric layer of metallization, e.g. tantalum or nickel, in order to
improve the monochromaticity and intensity of the resulting X-ray
radiation, which has also been tested [20].

All silicon and glass elements were connected using the anodic
bonding method, with the last bonding performed under vacuum
conditions (10_5 mbar) to ensure initial vacuum inside the structure.
The actual structure of the MEMS X-ray source is shown in Figure 2a.
In order to protect the structure against external breakdowns between
the electrodes, after preparing the electrical contacts, the whole chip
was covered with an epoxy resin, creating a complete stand-alone
MEMS device [Fig. 2b].

III. MEASUREMENTS AND TESTS

The X-ray source was hermetically sealed, thus all measurements
could be performed for the first time outside a vacuum chamber,
in air. First, the ion-sorption pump was turned on. It ensured a stable
high vacuum within the structure at the level of 10~7 mbar, and kept
it constant during device operation.
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Fig. 4. X-ray spectra emitted by a MEMS X-ray source for different anode
voltage Up.

Fig. 5. X-ray image of: a) a silicon mesh (UA = 10kV), b) a leaf
(UA = 12kV, c) PCB: light spots - via-holes, black area - metal, green area
- laminate (UA = 30kV).

The CNT electron source provided high emission current, even for
low voltages at the extraction electrode (up to 500 pA for 2 kV)
[Fig. 3], which ultimately allows to obtain an efficient and intense
X-ray beam.

Measurements of the radiation spectra generated using the con-
structed X-ray source were performed for 3 different voltages
accelerating the electron beam. Measurements were made for a
distance of 10 cm between the X-ray source and the head of the
spectrometer. The measured spectra showed high Bremsstrahlung
signal for energies between 4 and 8 keV and only a low intensity of
characteristic silicon peaks of 1.46 keV and 1.71 keV [Fig. 4]. This is
due to the strong attenuation of low-energy X-ray radiation (<5keV)
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by air. In previous studies, in which measurements were performed
inside a vacuum chamber, the characteristic peaks contained most
of emitted energy [20]. The design of the source allows for free
manipulation of the energy of the emitted radiation by changing the
voltage that accelerates the electron beam applied to the target or by
changing the target material.

The developed MEMS X-ray source was used for now as a
stand-alone device for taking X-rays images of small objects [Fig. 5].
When thin and soft objects are inspected, energies in the range
between 10 and 15 keV are sufficient for obtaining high-contrast
pictures. For thicker objects, like PCB, energy must be increased to
25-30 keV.

However, its technological compatibility offers the potential for
future integration with MEMS-based platforms and for conducting
whole X-ray experiments within a single chip.

IV. SUMMARY

The letter presented a breakthrough achievement in the field of
MEMS and vacuum technology - the creation of the first X-ray source
fully based on MEMS technology.

The X-ray source has been designed in a way that allows precise
control of electron emission and focusing of the beam, which
translates into effective generation of X-ray radiation (energy up to
30 keV, current — hundreds of microamperes). Integration with an
ion-sorption pump ensures a stable level of high vacuum inside the
structure (down to 10~7 mbar).

The experimental results confirmed that the MEMS source can be
an alternative to other miniature sources. It has a similar size, maybe
it does not offer as high energy and power as competitive solutions
(they operate up to 65 keV, with currents above 1 mA), but the used
technology allows for new applications. After integration with other
MEMS platforms one can conduct biological, medical and analytical
experiments in micro scale.

ACKNOWLEDGMENT

The work was financed by the project 2021/41/B/ST7/01615 of
Polish National Science Centre.

REFERENCES

[1] Z. Tang, Y. Akiyama, K. Itoga, J. Kobayashi, and T. Okano, “Fabrication
of microfluidic device on temperature-responsive cell culture surface for
studying the shear stress-dependent cell detachment,” in Proc. Int. Symp.
Micro-NanoMechatronics Human Sci., Nov. 2011, pp. 162-167.

[2] C. Gosse et al., “Development of a fluidic cell to image precip-
itation reactions by X-ray microscopy,” in Proc. 19th Int. Conf.
Solid-State Sensors, Actuat. Microsystems (TRANSDUCERS), Jun. 2017,
pp. 1734-1737.

[3]

[4]

[5

—

(6

=

[71

[8]

[9

[10]

(1]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

JOURNAL OF MICROELECTROMECHANICAL SYSTEMS, VOL. 33, NO. 5, OCTOBER 2024

Y. T. Yeh, W. J. Khan, T. R. Xu, D. H. Wang, and S.-Y. Zheng,
“Temperature-induced nanochannel array synthesis in microchannels,”
in Proc. 13th IEEE Int. Conf. Nanotechnol. (IEEE-NANO), Aug. 2013,
pp. 525-528.

M. Sampietro et al., “Biosensors and molecular imaging,” IEEE Pulse,
vol. 2, no. 3, pp. 35-40, May 2011.

Technical Data Sheet. Accessed: Mar. 7, 2024. [Online]. Available:
https://www.moxtek.com/x-ray-products/

Technical Data Sheet. Accessed: Mar. 7, 2024. [Online]. Available:
https://www.oxford-instruments.com/xt

S. D. Kovaleski, A. Benwell, E. Baxter, B. T. Hutsel, T. Wacharasindhu,
and J. W. Kwon, “Ultra-compact piezoelectric transformer charged
particle acceleration,” in Proc. PowerMEMS Conf., Dec. 2009,
pp. 399-402.

A. L. Benwell, “A high voltage piezoelectric transformer for active
interrogation,” Ph.D. dissertation, Fac. Graduate School Univ. Missouri,
Columbia, MO, USA, 2009.

Technical Data Sheet. Accessed: Mar. 2, 2024. [Online]. Available:
https://www.amptek.com/pdf/coolx.pdf

Y. Guo et al., “Development of gated carbon nanotube cold cathode for
miniature X-ray source,” in Proc. 34th Int. Vac. Nanoelectronics Conf.
(IVNC), Lyon, France, Jul. 2021, pp. 1-2.

J. H. Hong, J. S. Kang, and K. C. Park, “Fabrication of miniature carbon
nanotube electron beam module for X-ray tube application,” in Proc.
29th Int. Vac. Nanoelectronics Conf. (IVNC), Vancouver, BC, Canada,
Jul. 2016, pp. 1-2.

J.-T. Kang et al., “Analysis of CNT emitter-based miniature X-ray tubes
for stable and reliable operation,” in Proc. 26th Int. Vac. Nanoelectronics
Conf. (IVNC), Roanoke, VA, USA, Jul. 2013, pp. 1-2.

S. Choi et al., “A novel gate structure for a miniature X-ray tube based on
CNT emitters,” in Proc. 25th Int. Vac. Nanoelectronics Conf., Jul. 2012,
pp. 1-2.

T. Grzebyk and A. Goérecka-Drzazga, “Vacuum microdevices,”

Bull. Polish Acad. Sci., Tech. Sci., vol. 60, no. 1, pp. 19-23,
Jan. 2012.
C. Kottler et al., *“X-ray source downscaling enabled by

combining microfabricated electrodes with carbon nanotube cold
electron emitters,” Microelectronic  Eng., vol. 122, pp. 13-19,
Jun. 2014.

A. Basu, M. Swanwick, A. A. Fomani, and L. Veldsquez-Garcia, “A
portable X-ray source with a nanostructured Pt-coated silicon field
emission cathode for absorption imaging of low-Z materials,” J. Phys. D,
Appl. Phys., vol. 48, May 2015, Art. no. 225501.

P. Urbanski and T. Grzebyk, “Method of mechanicalthermal forming
of three-dimensional forms from carbon nanotubes on a substrate,”
Wroctaw Univ. Sci. Technol,, Wroctaw, Poland, Rep. P.447233,
Dec. 2023, p. 8.

T. Grzebyk, A. Gérecka-Drzazga, and J. A. Dziuban, “Glow-discharge
ion-sorption micropump for vacuum MEMS,” Sens. Actuators A, Phys.,
vol. 208, pp. 113-119, Feb. 2014.

T. Grzebyk, K. Turczyk, A. Gorecka-Drzazga, and J. A. Dziuban,
“Towards a MEMS transmission point X-ray source,” in Proc. 34th Int.
Vac. Nanoelectron. Conf. (IVNC), Jul. 2021, pp. 1-2.

P. Urbanski, M. Bialas, M. Krysztof, and T. Grzebyk, “Transmission
target for a MEMS X-ray source,” J. Microelectromech. Syst., vol. 32,
no. 4, pp. 398-404, Apr. 2023.

Strona 153 z 260



Measurement 259 (2026) 119722

P |

Contents lists available at ScienceDirect

Measurement

Measurement

T~

ELSEVIE

journal homepage: www.elsevier.com/locate/measurement

| Check for
liptmeteny

X-rays on a chip: characterization of a monolithically integrated MEMS
X-ray source
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ARTICLE INFO ABSTRACT

Keywords: Miniaturization of X-ray sources developed using MEMS (Micro-electro-mechanical Systems) technology hold

MEMS significant potential to advance many measurement methods, applied for material analysis, portable diagnostics,

X-ray source and space exploration, through their compactness, low power consumption, and ease of integration. However, it

I\-‘]iaeisu:nission may come true, only if the parameters of the miniature instruments will not be worse than the ones of the
classical counterparts.

In this work, we present a monolithically integrated MEMS X-ray source that combines a field emission
cathode, an electron-optical column, a transmission target, and an integrated ion-sorption pump into a single,
self-contained vacuum structure.

We demonstrate that the source operates stably and repetitively thanks to the proper choice of the field
emission material, device construction as well as thanks to providing and maintaining high vacuum conditions by
the use of an integrated micropump.

Within the article we characterize the source, and correlate how its parameters (emission stability, voltage
control, spot size, vacuum conditions) translate into key properties of the generated X-rays, and how to tune
them for different applications, especially for various measurement and analytical methods, especially to X-ray

fluorescence (XRF) measurements.

Spectral analysis confirms the generation of X-rays with well-controlled intensities and energies from several
hundred eV to several tens of keV, including a sharp Si Ka line at 1.71 keV and continuous bremsstrahlung
radiation. This fulfils perfectly the requirements of the XRF system.

1. Introduction

X-ray sources play a key role in many applications, including medical
imaging, medical therapies, non-destructive material testing (including
in space), security screening, and scientific research [1-5]. Traditional
X-ray sources are mature instruments, operating stably and reliably for
decades. However, they are bulky, they operate at very high voltages,
they consume a lot of power, since they are based on thermionic emit-
ters, they require extensive vacuum systems, and efficient cooling
mechanisms [6-8].

The development of miniature X-ray sources compatible with
microelectromechanical systems (MEMS) technology can enable the
development of compact, energy-efficient and easy-to-integrate appli-
cations. However, miniaturization cannot affect much their applicability
as well as their operational parameters, especially if they are intended to
be used in any measurement system.

* Corresponding author.
E-mail address: pawel.urbanski@pwr.edu.pl (P. Urbanski).

https://doi.org/10.1016/j.measurement.2025.119722

MEMS technology has been applied for manufacturing vacuum
electronic devices. However, in most cases, these involved only single
components, such as field emitters or simple structures such as a diodes
or triodes [9-11]. No complex instruments have been realized so far. In
our previous works, we have consequently developed all the building
blocks of the complete MEMS X-ray source, including a CNT-PVP field
emission cathode [12], a MEMS-compatible transmission target [13],
and an integrated ion-sorption pump [14]. We also reported electron-
beam focusing concepts [15] and preliminary feasibility of MEMS X-
ray emission [16].

Field emission cathodes utilizing nanomaterials, such as carbon
nanotubes, enable electron generation with low energy consumption
(starting from milliwatts), eliminating the need to heat traditional fila-
ment emitters [12]. During low-power operation, cooling of the target
can also be omitted. Although, field emission cathodes are, from their
nature, less stabile then thermal ones, one can ensure sufficient stability
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Fig. 1. Structure of a miniature MEMS X-ray source.
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Fig. 2. Pumping characteristics of the X-ray source structure.

thanks to the use of the integration ion-sorption micropump, which can
keep the vacuum level high during device operation. Moreover, the
work in a transmission mode enhances X-ray generation efficiency by
producing highly directional radiation from a small focal spot, which
enables high spatial resolution and reduces scattering effects. Further-
more, the choice of appropriate target material allows for tuning of the
resulting X-ray spectrum [13,17].

By addressing these key challenges related to X-ray source minia-
turization, now we were finally able to bring all the elements together,
presenting the first monolithic silicon-glass MEMS X-ray source [Fig. 1].

In this paper, we present a full characterization of the source,
focusing on its emission properties, maintenance of high vacuum con-
ditions, and spectral parameters. We analyze the relationships between
the emission currents, obtained spectra and the supply parameters. The
obtained results provide information necessary for the optimization of
miniature X-ray source and adjusting its parameters for specific needs, e.
g. for XRF analysis. They also show that despite reducing the dimensions
and power consumption, we were able to maintain very good properties
of the device, allowing for its stabile and reliable work.

2. Results
2.1. Vacuum performance

The key condition for the proper operation of the miniature MEMS X-
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Fig. 3. Measurement diagram.

ray source is to ensure high vacuum conditions inside the structure. In
addition to reducing electron-gas scattering, maintaining a pressure
below ~1E-2 mbar is essential to avoid high-voltage breakdown (arcing)
between the electrodes, and to prevent rapid degradation of the CNT-
based emitter. Achieving high vacuum therefore not only enables effi-
cient beam transport, but also ensures stable, repeatable X-ray emission
over extended operation.

Providing high vacuum conditions inside the structure was possible
by sealing it inside a vacuum chamber. The process was carried out
under 1E-5 mbar by connecting the last of the silicon chips to the
remaining part of the structure using the anodic bonding method. After
the sealing process, the pressure inside the structure was of the order of
1E-3 mbar due to degassing of the internal surfaces of the structure. This
level was too high for proper operation of the X-ray source. To obtain a
higher vacuum, the structure was integrated with an ion-sorption pump.
Switching on the pump after sealing the structure ensured vacuum
conditions at the level of 1E-7 mbar after only twenty minutes of
pumping [Fig. 2].

The internal pressure of the MEMS device was determined from the
discharge current of the integrated ion-sorption micropump, which
serves as a direct measure of the residual gas density. The current—
pressure calibration relationship was established in our previous work
[14] by comparing ion currents measured in the micropump with
pressures measured in a large vacuum chamber equipped with cali-
brated Pirani and Penning gauges. This calibration was applied in the
present study, the accuracy of this method is at the 20 % level.

Maintaining a high vacuum during operation of the X-ray source
proved crucial to its proper operation. The onset of electron emission
caused an increase in the micropump current, which was associated with
a temporary rise in internal pressure to a level on the order of 1E-5 mbar.
This behavior results from the desorption of previously sorbed residual
gases (predominantly hydrogen) from the CNT-based emitter and other
internal surfaces of the MEMS structure. These gases, originating from
the residual atmosphere present prior to final sealing, are trapped within
the material and are released only during active emission. The process is
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Fig. 4. The dependence of electron emission currents on the potential differ-
ence between the cathode and the gate.
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Fig. 6. Target currents from the electron beam acceleration voltage.

fully reversible — after switching the emission off, the pressure returns
to the base level of ~1E-7 mbar within few seconds — and no long-term
change in the base pressure was observed over repeated cycles.

2.2. Field emission source characterization

Another important requirement for the efficient operation of the
MEMS X-ray source is a reliable electron source with a stable emission
current. In this work, we applied a field emission source made in the
form of a tip from carbon nanotubes and PVP composite [12]. To ensure
high stability and minimize contamination of the vacuum environment
during operation, the structure was subjected to the degassing process
prior to final sealing.

All electrical measurements were made in a 4-electrode configura-
tion with a grounded extraction gate [Fig. 3].

In order to examine the efficiency of the proposed electron source,
emission current measurements were performed for different U voltage
levels. Three runs were carried out, 2 of which with an increase in
voltage and one with decrease [Fig. 4]. The results showed that the
emission threshold was already at 200 V, whereas the emission current
increased rapidly from about 1 kV. High emission currents reaching
almost 200uA were obtained for 2 kV voltage. The results obtained for
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Fig. 8. Electron transmission from the focusing electrode voltage.

the three runs were almost the same, thus confirming the repeatable
operation of the electron source.

The electron source showed also satisfactory long-term stability. The
results of the emission current measurement during continuous opera-
tion for 45 min showed only a slight decrease from approximately
155 pA to about 140 pA [Fig. 5], without significant anomalies. The
average value after stabilization (approximately 25 min) was 141 pA,
with a standard deviation of only 3.3 pA.

The generated electron beam is propagated along the axis of the
electro-optical column to the transmission target. The current measured
at the target while varying the U, voltage was constant [Fig. 6], indi-
cating that the high anode potential does not influence the electron
emission process. Similar measurements carried out as a function of the
Ug voltage, for different U, values show a clear increase in the target
current with rising extraction voltage, while maintaining a consistent
trend regardless of the anode potential [Fig. 7]. These two observations
confirm that electron emission is governed by the cathode-gate system,
whereas the anode voltage serves only to accelerate the beam and define
the electron energy. This is a crucial aspect for the precise control of the
electron beam in the miniature MEMS X-ray source, and, consequently,
for controlling the characteristics of the generated radiation.

2.3. Electron beam transport and focusing

Two types of electron beam focusing methods were used in the
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Fig. 9. Target current from the focusing electrode voltage.

MEMS X-ray source: electrostatic and magnetic. Magnetic focusing was
realized by placing a small neodymium magnet directly under the
cathode of the X-ray source, causing a strong perpendicular magnetic
field to be created near the tip [15]. This forces the electrons that have
just left the tip to spin and move along the magnetic field lines straight
up. Electrostatic focusing, on the other hand, is achieved by placing a
focusing electrode in the column of an X-ray source just above the
extraction gate. The application of an appropriate potential to this
electrode creates a strong electric field that enables the electron beam to
be focused and defocused. Appropriate electron beam focusing not only
allows for point emission of X-ray radiation but also reduces losses
associated with passing through the electro-optical column. The com-
bination of two electron beam manipulation mechanisms allowed for
obtaining electron transmission through the column at the level of
70-80 % [Fig. 8], and thus for high currents at the target and efficient
emission of X-ray radiation. Such a focusing arrangement, as demon-
strated in our earlier work [12,15], enables achieving a focal spot size on
the order of several tens of micrometers. This is much smaller than in
classical X-ray sources working in a reflection mode, and opens new
possibilities, e.g. high resolution imaging or mapping of a sample.

The use of magnetic focusing results in the fact that the changes in I
current in the function of U voltage are small [Fig. 9], but the dynamics
of these changes increase as the accelerating voltage increases. Figs. 8
and 9 show that electron transmission and target current are only
weakly dependent on the focusing electrode voltage Ug at the lower
accelerating voltages used here. This is because, at low Ua, the magnetic
focusing alone is sufficient to maintain beam alignment through the
column, and changes in Ug have little effect on the beam envelope. As Uy
increases, the electrons travel faster and the focusing point shifts relative
to the column geometry, making electrostatic focusing more important.
In this regime, adjusting Ur can significantly influence the beam shape
and reduce losses at the focusing electrode, thereby increasing trans-
mission. At even higher U, values, this dependence would be more
pronounced due to the greater need for electrostatic correction in
addition to magnetic focusing.

The slightly higher electron transmission observed at Uy = 5 kV
compared to Uy = 10 kV can be explained by the interplay between
electrostatic acceleration and the additional magnetic focusing field. In
systems with strong magnetic focusing, the electron beam may form
multiple focal points along the column. Varying the accelerating voltage
changes the electron velocity and the position of these foci, which can
shift relative to the transmission aperture or target. Under certain con-
ditions, this shift can increase the fraction of electrons reaching the
target at lower acceleration voltages. This behavior has been discussed
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Fig. 10. X-ray spectra for different electron beam acceleration voltages.

in detail in our earlier work on magnetically focused field emission
beams [15]. For high voltages on the target (>10 kV) proper tuning of Ug
voltage can increase the number of electrons passing through the whole
electro-optical column by 40 %.

2.4. Spectral characteristics of the X-ray radiation

Performing electrical characterization is valuable, but even more
important is correlating these parameters with X-ray signals generated
by the source, to provide its reliable, stabile and well-controlled oper-
ation tuned for a specific application, e.g. XRF measurements.

The emission spectra were recorded using a KETEK AXAS-D X-ray
spectrometer equipped with a silicon drift detector (energy resolution
~129 eV at Mn Ka). The spectrometer was placed 30 mm from the
transmission target, with the detector axis aligned along the main X-ray
emission direction. No additional optics or collimation were applied.

The developed X-ray source generates X-ray radiation consisting of a
narrow peak characteristic of silicon, which is the target material, at an
energy of 1.71 keV and a wide hump corresponding to braking radiation
(Bremsstrahlung) [Fig. 10]. Measurements of emission spectra per-
formed in air at atmospheric pressure do not allow reliable quantifica-
tion of photon energies below ~1 keV due to strong attenuation of low-
energy photons by air. Furthermore, the beryllium window of the SDD
detector strongly attenuates low-energy photons. Combined with the

/’
- po— / + -
/
1E47 3 — = g e e
;i r =
| R .
- ! !
£ VA
8 /'
S 1E+6 /
e
1E+5T
6 8 10 12 14 16 18 20

Uy (kV)

Fig. 11. Total X-ray intensity versus target voltage.
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Fig. 12. X-ray spectra at different electron emission currents.

detector’s reduced efficiency in this energy range, these factors explain
the lack of visible features below ~0,7 keV in Fig. 10. Despite strong
attenuation, the Si Ko line with energy 1.71 keV has high intensity.

The energy range and the shape of the generated spectrum is ideally
suited for material analyses using the XRF method. It may be particu-
larly useful to use it for detecting elements with a low atomic number,
because with the increase of the X-ray photon energy, the probability of
ionization of the matter with which it interacts decreases. This means
that effective detection of elements with low atomic numbers requires
providing intense X-ray radiation already in the low-energy range, while
currently available X-ray tubes operating in the reflection mode have
usually high intensity mostly above 10 keV, due to signal filtration in the
anode and the tube window.

A key feature of the X-ray source is the ability to control the energy of
the emitted radiation by adjusting the target voltage, which determines
the kinetic energy of the electrons [Fig. 10]. As the accelerating voltage
increases, not only does the energy range of the generated X-rays
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increase, but also the intensity of the resulting radiation [Fig. 11].

Importantly, in the context of XRF measurements, the ability to
control the acceleration energy and the beam intensity allows for
maintaining stabile conditions between measurements, reducing sys-
tematic errors in comparisons and calibrations. Furthermore, the smaller
spot size minimizes the impact of sample heterogeneity on the results,
improving spatial resolution and local measurement reproducibility.

It should be noted that the apparent counts at photon energies
exceeding the accelerating voltage Uy are artifacts due to pulse pile-up
in the silicon detector: when two photons of energies X and Y arrive
simultaneously, the detector records them as a single event with energy
X + Y. This effect is generally small in our measurements, except for the
Ua = 20 kV (and to a lesser extent 12 kV) spectra, where the higher
count rate increases the probability of pile-up. The actual X-ray spec-
trum does not contain photons with energies greater than Up,.

The spectra of the generated X-ray radiation also vary with the
emission current, which is adjusted by the U¢ voltage [Fig. 12]. As the
emission current increases, the radiation intensity rises [Fig. 13]. The
trend is generally linear, however some deviations (as for 20 pA) are
visible, probably associated with the use of magnetic focusing. What is
the most important, the energy range of the emitted radiation remains
unchanged. This is an important finding, as it demonstrates the ability to
control the intensity of X-ray emission — and thus the radiation dose —
independently of other parameters.

To further quantify the reproducibility of the generated X-ray radi-
ation, seven independent measurement series were recorded under
identical operating conditions [Fig. 14]. Each series consisted of ten
consecutive spectra acquired with 10 s integration time (100 s per se-
ries), yielding 70 integrated-intensity points in total. The per-spectrum
total counts, were summarized for each series [Tab. 1].

The statistical analysis demonstrates a high level of radiation sta-
bility and low spread of measured intensities. Per-series mean integrated
intensities span from 30,040 to 33,271 counts-s’l, while per-series
standard deviations lie between ~166 and ~574 countss '. The
calculated coefficients of variation (CV) for individual series are all
below 2 % (0.53 %-1.80 %), indicating excellent within-run precision.
Relative expanded uncertainties (k = 2, 95 % confidence) range
approximately from 1.55 % to 3.77 % for individual series. When all 70

1E+7
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1E+6

20 25 30
lc (HA)

Fig. 13. Total X-ray intensity from electron emission current.
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Series: Table 2
10000 A 1 Applications of the MEMS X-ray source.
—2 Application Enabling Features of the MEMS X-ray Source
p— 3 — X-ray Fluorescence (XRF) — Low-energy photon generation (several
g 1000 < 4 analysis hundred eV)
2] ——9 — Adjustable electron energy and emission
= —6 current
8 —7 — Detection of light elements
S 100 4 | — Space exploration & — Fully integrated vacuum system
5 “‘\‘ planetary probes — No extematl pumping or cooling required
-g ‘ — Compact size and low mass
S — High-resolution X-ray — Small focal spot due to transmission target
z microscopy — Efficient beam focusing
10 (electrostatic + magnetic)
— High beam stability
— Industrial inspection — Ability to detect structural defects in
(microelectronics) microdevices
— Miniaturized form factor
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— Flexible source positioning
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— Microfluidic diagnostics — Potential for lab-on-chip integration
Energy (keV) — Controlled emission dose
— Low power consumption
Fig. 14. X-ray spectra (7 series for 100 s). — Medicinal therapies — Adjustable emission parameters: energy,
intensity, and spectrum
— Effective beam focusing
Table 1 — High beam stability
Per-series and pooled statistics of X-ray intensity.
Series  Medium intensity Standard Expanded cv e across multiple independent runs the reproducibility remains good,
[counts/s] Deviation Uncertainty (95 %) [%] with only a small increase in variability (pooled CV ~3%), which can
1 31186 445 957 1,43 be attributed to small fluctuations in electron emission.
2 31915 574 1202 1,80
3 30 040 178 497 0,59 The same data presented in Fig. 15 visualizing the per-run means
2 Lie i e s with 95 % expanded uncertainty bars confirms the absence of systematic
5 31840 225 575 0,71 . OEXD y Y
6 39526 201 687 0,90 drift across the seven runs.
7 33271 381 843 1,14 Taken together, the quantified uncertainties, low CVs and the
Total 31732 956 1944 3,01 consistent spectral features across runs confirm that the MEMS X-ray
source delivers stable and reproducible excitation suitable for quanti-
tative analytical techniques such as XRF.
40000
3. Applications
35000
& I/I\ /I,’_E/E/E The developed MEMS X-ray source can find applications in many
‘% 30000 4 & fields where miniaturization, low energy consumption, and indepen-
§ dence from external systems are important [Tab. 2]. Thanks to its
B8,25000 compact dimensions and transmission mode of operation, the source can
%‘ be integrated with microimaging systems, creating the basis for high-
§ 20000 A resolution X-ray microscopy [18,19,20]. It can also serve as an
C
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Fig. 16. X-ray spectrum after interaction with BOROFOAT 33 glass.
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Table 3
Comparison of X-ray sources.
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Parameter MEMS X-ray source Moxtek MAGNUM® Hamamatsu L9421 Conventional X-ray tube e.g. Seifert
[26,27,28] [28,29,30] [28,30,31]

Emission mode Transmission (integrated Si target) Reflection Reflection Reflection/rotating anode

Emission technology Field emission (CNT-PVP composite) Thermionic emission Thermionic emission Thermionic emission (filament or
(filament) rotating anode)

Mass 3.7 g (MEMS structure) + 3.4 g (magnets) Nd Nd Nd

Cooling No need Passive cooling Convection cooling Active water cooling

Miniaturization Yes (MEMS, possibility of integration with Yes Yes Not miniature

other MEMS systems)
Power consumption (typ.) 0.001-5 W ~44W ~7W even hundreds of W

Main limitation Lower max energy

1-30 kV

1nA-2 mA

6 = 3.3 pA (2.3 % RSD), Uexp ~ 4.7 % (k = 2)

Accelerating voltage (typ.)

Electron emission current (typ.)

Electron emission stability

X-ray intensity repeatability CV = 0.53-1.80 %
(single run)

Expanded uncertainty of total
intensity (k = 2)

2 6.1 % (pooled)

Thermal drift, warm-up
time

Requires active cooling

High power consumption, thermal
drift

<17.5kV <30 kv <450 kV

<0.1 mA <0.2mA <45 mA

Nd typically typically + 5-12 %
+3-8%

typically CV =~ 5-10 %

typically
~ 10-12 %

typically CV ~ 4-8 %

typically
~9-11 %

typically CV ~ 5-12 %

typically
~ 10-20 %

inspection element in quality control systems in microelectronics and
microengineering, for detecting structural defects in thin-film integrated
circuits or microsensors [21]. Furthermore, the high resistance of the
source to environmental conditions and the lack of the need for active
cooling open the way to its applications in space exploration — for
example, as a component of mobile geological analyzers on planetary
rovers, enabling the analysis of the structure and composition of rock
samples directly on the surface of other celestial bodies [22,23,24]. The
possibility of controlling emission parameters additionally allows its use
in adaptive imaging systems and control of industrial processes, where it
is necessary to adjust the radiation dose and energy to the current
measurement conditions.

One of the examples of applications of the developed MEMS X-ray
source presented here is its use for the ionization of analytes in the XRF
method. To test the ability of the developed source to be used in XRF
analysis, test measurements of the elemental composition of BORO-
FLOAT® 33 glass were performed. The developed X-ray source was used
for ionization of analytes, while the KETEK AXAS-D X-ray spectrometer
was used for signal detection.

The XRF measurement results confirmed the presence of the
following elements, which can be unambiguously assigned to the typical
composition of the analyzed glass type [Fig. 16]:

e Si (Ka) — as a component of SiO»,

e Al (Ka) — as a component of Al,03,

e K (Ka) — as a component of K50,

e Na (Ka) — as a component of Nay,O

e Mg (Ka) — which may occur in the form of MgO as a modifier, often
present in traces in technical glasses.

The presence of these elements is consistent with the chemical
composition of BOROFLOAT® 33 declared by the manufacturer and
confirms the authenticity and compliance of the material with the
specification [25]. The only undetected element in the composition of
the analyzed glass was boron (0.183 keV). Its detection turned out to be
impossible using the used X-ray spectrometer because of the low energy
of the peak, which is cut off by the spectrometer window. The mea-
surements also revealed elements that are not typical components of
BOROFLOAT® 33 glass (Ag (La, L), Ca (Ka), Ti (Ka), Fe (Ka), Ni (Ka,
Kp)), but may occur as admixtures, impurities from the production
process, or contact of the material with the environment.

What is important, the XRF results are as stabile and repeatable as
the measurements of the X-ray spectrum itself. The uncertainty of the
intensity of individual peaks varies for 1.8 % for the highest peaks to
5.75 % for less intensive ones, and total intensity of the signal changes

within 2.8 % range.
4. Summary

In this paper, a comprehensive characterization of a miniature X-ray
source made using MEMS technology, which is a self-contained, inte-
grated vacuum structure, is presented. It is shown that by using an ion-
sorption pump, it is possible to maintain high vacuum conditions (<1E-
7 mbar) without the need for an external pumping system, which is a key
step toward full miniaturization of imaging and analytical systems.

The designed field electron source based on the CNT + PVP com-
posite achieved intensive electron emission at low extraction voltages
while showing very good repeatability and stability over time. The
combination of electrostatic and magnetic electron beam focusing pro-
vided high transmission efficiency (up to 80 %), enabling precise control
of the X-ray emission focus size. The spectral measurements confirmed
the possibility of generating X-ray radiation with the energy from
several hundred eV, with a distinct characteristic line of silicon (Si Ka —
1.71 keV) and a spectrum of braking radiation.

The key advantage of the MEMS source is the possibility of inde-
pendently controlling operating parameters such as the electron emis-
sion current and energy, which influence the intensity and energy of the
emitted X-ray photons as well as the electron beam focusing, which al-
lows adjustment of the radiation emission area.

Crucially, the performed detailed input-output characterization was
important also from a metrological point of view: by mapping each
control parameter (cathode voltage, focusing voltage, vacuum level) to
measured X-ray outputs (intensity, spectrum, beam focus), we establish
explicit calibration curves that make the source behavior predictable
and quantifiable. Practically, this tunability means the device can be
optimized for specific analytical methods: for example, one can select
the anode material, extraction, acceleration and focus voltage to
generate the characteristic X-ray lines and spot size needed for surface-
sensitive X-ray Photoelectron Spectroscopy (XPS), or adjust settings for
the penetration depth and resolution required in X-ray Fluorescence
(XRF). Moreover, ensuring stabile operation conditions for the electron
emission allows for maintaining high repeatability of measurements
(identical settings translate into consistent spectra and intensities).

The MEMS X-ray source despite its reduced dimensions provides
properties not worse or even better than many other X-ray devices. The
comparative data in Table 3 highlight the distinct niche it can occupy.
While traditional low-power X-ray tubes deliver higher maximum
accelerating voltages and, in some configurations, higher absolute
photon flux, the MEMS device offers a unique combination of trans-
mission geometry, extremely low power consumption, and very small
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focal spot. These attributes together distinguish it from commercial
miniature X-ray tubes, positioning the MEMS source as a functional
alternative where compactness and stability are more important than
raw flux output.

From a metrological perspective, the table 3 demonstrates that the
MEMS source maintains an impressive level of quantitative stability. The
reproducibility of emitted intensity and the low coefficient of variation
observed in repeated measurements indicate that its emission process is
highly consistent, even in miniaturized and fully integrated instrument.
This level of repeatability, combined with a stable focal position and
minimal drift over time, brings the MEMS source closer to laboratory-
grade performance despite its micrometric scale. In comparison, con-
ventional miniature X-ray tubes often require active control or recali-
bration to achieve similar temporal and spatial stability. The MEMS
device therefore stands out not only as a technological innovation but
also as a metrologically reliable radiation source suitable for precision
analytical and imaging applications.
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ARTICLE INFO ABSTRACT

Keywords: Compact, low-power X-ray sources are critical for enabling XRF capabilities within the strict mass, volume and
MEMS power budgets of small planetary landers and rovers. This work evaluates the performance of a MEMS-based X-
Lunar regolith ray source that integrates a field emission electron emitter, a transmission target, and an on-chip vacuum micro-
il:;:e pump, providing intense soft X-ray radiation suitable for the excitation of low-Z elements. The source was tested
Yoty souies in laboratory conditions through the XRF analysis of four lunar regolith simulants (LHS-1D, LHS-1, LMS-1D and

LSP-2). The elemental compositions retrieved from the spectra closely match the reference values supplied by the
manufacturer, confirming the suitability of the MEMS device for the characterization of lunar surface materials.
Owing to its reduced mass, volume and power consumption, the MEMS source offers substantial advantages over
conventional X-ray tubes, particularly for resource-limited missions and applications related to in-situ resource
utilization (ISRU). The increased efficiency in exciting low-energy fluorescence lines further enhances its
applicability to regolith studies. The results demonstrate that MEMS X-ray sources constitute a promising
technological alternative for future planetary science missions, supporting both scientific investigations and on-

site resource monitoring.

1. Introduction

Analysis of the chemical composition of lunar regolith and other
planetary surfaces plays a key role in scientific research and future space
exploration [1,2]. Precise determination of elemental abundance allows
the reconstruction of geological processes on celestial bodies, assess-
ment of their potential resources, and understanding of surface forma-
tion mechanisms [3-5]. Moreover, understanding the chemical and
mineralogical composition of lunar and Martian regolith is pivotal for
future exploration and settlement. Regolith is not just loose particulate
material, but a reservoir of raw materials that can be considered as
useful products through In-Situ Resource Utilization (ISRU) [6]. Such a
topic is pursued by major space agencies, including NASA [7] and ESA
[8]. Moreover, the thick layers of regolith dust placed on the habitats
can protect astronauts from radiation. Its composition and density
decide how effective that shield is. XRF (X-ray fluorescence) analysis of
the regolith lets us assess its properties for potential uses as construction
material [9]. One of the most effective methods used in such analyses is
X-ray fluorescence (XRF), which allows the detection and quantification
of elements [10].

* Corresponding author.
E-mail address: pawel.urbanski@pwr.edu.pl (P. Urbanski).

https://doi.org/10.1016/j.actaastro.2025.12.052

The core component of any XRF system is the X-ray source, which
must provide sufficient photon flux in the desired energy range while
meeting strict constraints on mass, volume, safety, and energy con-
sumption [11,12].

Laboratory-grade XRF systems often employ X-ray sources with
heated cathodes, which can achieve high flux and stable performance
[16,17]. However, such thermionic sources are unsuitable for planetary
missions due to their significant power consumption, bulky design, and
thermal management requirements.

Historically, spaceborne XRF instruments have utilized two primary
types of excitation sources: radioactive isotopes and miniature X-ray
tubes [13,14]. Each of them has specific advantages and drawbacks that
influence their applicability in space environments, which are summa-
rized in Table 1 [13,14,18-25].

Radioisotope sources, such as curium-244 (Cm-244) used in the
APXS (Alpha Particle X-ray Spectrometer) system, are compact and do
not require power during operation, making them robust and reliable for
long-duration missions [14]. However, they continuously emit radiation
without the possibility of switching off. Consequently, this significantly
rises safety and regulatory concerns [14]. Moreover, their excitation
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Available online 2 January 2026

0094-5765/© 2026 IAA. Published by Elsevier Ltd. All rights are reserved, including those for text and data mining, Al training, and similar technologies.

Strona 162 z 260



P. Urbanski and P. Szyszka

Table 1
Comparison of X-ray sources for XRF.
Parameter Miniature X- Radioactive isotopes ~ Miniature MEMS
ray tube [13] [14] X-ray source [15]

Power 0.01-10 W Passive 0.001-5 W
(optimally for XRF:
0.1W)

Energy Continuous Single emission peaks Continuous

spectrum to e.g.,~14 keV, ~18 spectrum to 10 keV
10-50 keV keV (Cm-244) nominally, up to
30 keV

Mass N/A N/A 3.7 g (MEMS
structure) + 3.4 g
(magnets)

Cooling Requires No need No need

Security Safe with Regulatory problems; Low dose (safe)

precautions inability to stop
radiation emissions
(safety limited)

Miniaturization  Limited Limited Yes (MEMS,
possibility to
integrate with
other MEMS
systems)

efficiency is relatively low for light elements such as oxygen, sodium,
and magnesium, since the emitted photons have high energies (~14-18
keV) [17]. Nevertheless, such radioactive elements perform well in
ionizing low-atomic-number elements due to their alpha particle emis-
sion (typical energies a ~ 5.8 MeV) [26]. These « particles induce the
particle-induced X-ray emission (PIXE) phenomenon. In the case of ion
interactions, unlike photon interactions, the ionization efficiency in-
creases with increasing energy [27]. Therefore, at high energies, the
PIXE phenomenon, as an ionic phenomenon, dominates the obtained
signal.

Miniature X-ray tubes, like those used in the PIXL (Planetary In-
strument for X-ray Lithochemistry) instrument aboard NASA's Perse-
verance rover [28], can deliver higher intensity and broader energy
spectra, enabling more efficient excitation of mid- and high-Z elements
[22]. However, their performance for low atomic number element
detection is reduced due to internal filtration in the anode and window
materials, and they typically require high-voltage power supplies and
cooling systems, making miniaturization and integration more
challenging.

To address these challenges, the development of MEMS-based
(Micro-Electro-Mechanical Systems) X-ray sources offers a promising
alternative. These devices enable substantial reductions in mass and
power consumption while allowing for precise control of beam param-
eters and compatibility with monolithic integration [4,5].

The MEMS source presented here uses a field-emission CNT cathode
together with a thin silicon transmission target. Field emission operates
at low cathode temperatures (no thermionic heating), and the trans-
mission target minimizes absorbed power in the bulk target material;
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Fig. 2. Spectra of X-rays emitted by the MEMS source. Acquisition time: 30 s.
Operating voltage/current: 20 kV/10 pA.

together these effects substantially reduce the amount of waste heat that
must be removed. The prototype has been tested in vacuum and
demonstrated stable operation without cooling system.

This paper presents the possibilities of using a miniature MEMS X-ray
source for studying the chemical composition of lunar regolith and other
planetary surfaces using the XRF method [29]. Here, we analyze the
potential of this technology in the context of future exploration missions,

LHS-1D

LMS-1D

Fig. 3. Photograph of the Lunar Regolith Simulants utilized during
the experiment.

Fig. 1. MEMS X-ray source: a) scheme of the device b) photograph of silicon-glass chip. (For interpretation of the references to colour in this figure legend, the reader

is referred to the Web version of this article.)
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Fig. 4. Experiment scheme.

its advantages over classical X-ray generation systems in XRF analysis
methods, as well as the challenges associated with its implementation in
space conditions. The research results may contribute to the develop-
ment of more effective methods for analyzing the surface composition of
the Solar System bodies.

2. MEMS X-ray source for XRF analysis
2.1. MEMS X-ray source

The MEMS X-ray used in this work has been developed as a mono-
lithic silicon-glass vacuum microsystem [15,30]. Its unique design,
based on a miniature field emitter and a transmission X-ray target,
eliminates many limitations of classic X-ray tubes and isotope sources
[15,30]. It combines high radiation intensity with a compact design, low
mass, and relatively low energy consumption [30]. Another important
advantage is the possibility of precise control of electron beam param-
eters, which allows for adjusting the radiation characteristics to the
requirements of the analysis of a specific sample [30].

The miniature X-ray source was made entirely of monocrystalline
silicon and borosilicate glass. Its structure includes silicon electrodes,
including a cathode with an electron field emitter, an extraction gate, a
focusing electrode, and a target (Fig. 1a). [15,31-33]. Borosilicate glass
acts as spacers that separate individual electrodes.

The electron source consists of a composite of carbon nanotubes and
polyvinylidene (PVP), which was deposited on a silicon substrate using a
thermomechanical method. The extraction electrode, made of silicon,
with aperture, which allows for regulation of the emission current, and
thus control of the intensity of the generated X-ray radiation. The focus
electrode allows for electrostatic focusing of the electron beam. The
target is a silicon chip with a thin membrane about 15 pm thick, on
which a nanometric metallization layer can be deposited. In previous
studies, various metals such as nickel, tantalum, copper, tungsten, tita-
nium, and molybdenum were tested as transmission target materials
[34,35]. Among this, a nickel and tantalum were most extensively
characterized and demonstrated favorable emission efficiency and
fabrication compatibility [34,35]. Here we have utilized mono-
crystalline target without any metallization.

To maintain a high vacuum, the X-ray source was integrated with an
chip-scale ion sorption micropump which ensures the vacuum at a level
of 107> Painside the chip. All components were anodically bonded, with
the last bonding performed in a vacuum chamber under high vacuum
conditions to ensure an initial pressure inside the MEMS structure

194

Acta Astronautica 241 (2026) 192-198

necessary to operate the on-chip ion pump. The entire structure has
dimensions of 30 x 12 mm? and the column height is 6.2 mm. The
individual layers forming the MEMS structure include 400 pm-thick
silicon wafers and borosilicate glass spacers ranging from 500 pm to 3.3
mm in thickness, depending on their function. These dimensions
contribute to the compact form factor and low total mass of the system.
The resulting closed MEMS X-ray source (Fig. 1b) was covered with a
polymer layer, which protects against electrical breakdowns between
electrodes.

2.2. Evaluation of the MEMS source for XRF analysis

The developed source emits intense X-ray radiation consisting of
characteristic silicon peaks and bremsthralung radiation (Fig. 2). Due to
the use of a silicon target, the MEMS source offers a high radiation in-
tensity at low energies. In contrast to X-ray tubes, the MEMS source
generates intense radiation already in the range of several hundred eV,
which significantly improves the efficiency of fluorescence excitation for
low atomic number element (C, N, O, Na, Mg, Al, Si). In comparison, X-
ray tubes sources typically emit intense radiation primarily above 10
keV, which is inefficient for exciting low-energy fluorescence lines of
elements with low atomic number, due to the reduced photoelectric
interaction cross-section at higher photon energies. For instance, the
photoelectric cross-section for magnesium at 1.7 keV is approximately
50 times higher than at 10 keV, and for carbon, the difference exceeds
two orders of magnitude. This demonstrates the advantage of using soft
X-rays for efficient excitation of fluorescence lines from elements with
low atomic number.

The spectrum shown in Fig. 2 was obtained with a 30-s acquisition
time under vacuum conditions. The MEMS source operated at 20 kV and
10 pA, with the excitation angle set at 45° relative to the sample surface,
while detector was located directly above the sample geometry. The
estimated X-ray spot size on the target was approximately 10 pm in
diameter, resulting in a photon flux of ~1.25 x 10° photons/s at the
sample surface and a brilliance on the order of ~1.6 x 10'! photons/
(s-mm?:sr-0.1 % BW), assuming ideal emission conditions.

Compared with conventional X-ray tubes, the our solution which
utilize field-emission electron source achieves the required soft-X flux at
lower total electrical power, even though the accelerating voltages are
similar. It is due to lack of requirement of cathode heating and efficiently
operation at lower beam currents. Only 0.1 W is sufficient for efficient
work during XRF studies, producing a photon flux of approximately 1.2
x 10° photons/s above 500 eV. The source can also operate at even
lower powers, such as 0.001 W, which corresponds to a flux of ~1.2 x
107 photons/s. Although lower, this emission is still sufficient to detect
major elements with low atomic number (e.g., Mg, Al, Si) within several
minutes of integration time, particularly under vacuum conditions.
Higher power levels are preferable for shorter acquisition times or for
measurements in atmospheric environments, where low-energy X-rays
are more strongly attenuated. This is a significant advantage in plane-
tary missions, where energy savings are crucial. Thanks to the use of
MEMS technology, the entire X-ray source can be integrated into a
structure measuring a dozen of millimeters, significantly reduces the
instrument's mass. Compared to classic X-ray tubes that require a large
housing and cooling, the MEMS system can weigh several dozen times
less and be easier to implement in space missions. Its current mass is only
3.7 g (MEMS structure) + 3.4 g (magnets).

It is possible to optimize the emission spectrum by appropriately
selecting the transmission target and by controlling the electron beam,
allowing the emission spectrum to the required energy ranges, which
reduces the background and improves the signal-to-noise ratio.

The miniature MEMS X-ray source combines the advantages of
conventional X-ray tubes and radioisotope sources while eliminating
their key limitations.

(Table 1). With its compact size, low mass, and the possibility of
precise adjustment of emission parameters, it is an ideal candidate for
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Table 2

The summary of the parameters during experiment.
Parameter Value/Description
Acquisition time 30s

Incident angle
(excitation)

45° relative to the sample surface

Detection angle 0°

Source-to-sample 5cm
distance

Detector-to-sample 5cm
distance

Accelerating voltage 20 kv

Emission current 10 pA

X-ray spot size at

~10 pm diameter

target
Detector type KETEK AXAS-D with Be entrance window
Estimated photon flux ~1.25 x 10? photons/s at the sample surface
Assumed solid angle ~1 steradian (estimated from ~60° cone emission)
Bandwidth 0.1 % BW (standard for brilliance estimation)
assumption
Estimated brilliance ~1.6 x 10" photons/(s-mm?sr-0.1 %BW), assuming

ideal emission efficiency

future exploration missions, particularly in scenarios requiring compact,
low-power instrumentation for in-situ geochemical analysis. While the
absolute power of the MEMS source is lower than that of traditional X-
ray tubes, its optimized emission in the low-energy range enhances the
excitation of elements with low atomic numbers (e.g., C, Mg, Al), which
are difficult to probe using conventional sources. This enables effective
detection of key components of planetary regolith within a short
acquisition time, especially under vacuum conditions, as demonstrated
in our experiments.

Acta Astronautica 241 (2026) 192-198
3. Experiment

Analysis of the chemical composition of lunar regolith is crucial for
understanding the Moon's geology and its potential resources. In this
study, XRF measurements of four different lunar regolith simulants
(LHS-1D, LHS-1, LMS-1D and LSP-2 (Fig. 3) developed by Space
Resource Technologies, USA [36-39]), were performed under atmo-
spheric and vacuum conditions (5e-5 hPa) achieved inside a vacuum
chamber to test the capabilities of a MEMS X-ray source in such analyses.
These four simulants were selected because they span the major
geochemical classes of lunar materials and provide a broad range of
elemental compositions relevant for XRF analysis. LHS-1 and LHS-1D
represent anorthositic highlands material rich in Al, Ca and Si,
enabling evaluation of low- and mid-Z fluorescence. LMS-1D simulates
mare basalts enriched in Fe, Mg and Ti, allowing assessment of XRF
performance for heavier elements. LSP-2 reflects a south-polar mixture
with intermediate mineralogy.

This diversity makes the kit suitable for evaluating the suitability of a
MEMS X-ray source over a wide dynamic range of elemental abun-
dances. The same experimental setup was used in both atmospheric and
vacuum conditions (Fig. 4), ensuring identical analysis conditions
(Table 2). The X-ray fluorescence spectra were acquired using a KETEK
AXAS-D spectrometer equipped with a silicon drift detector (SDD), of-
fering an energy resolution of <133 eV FWHM at 5.9 keV.

4. Results
The X-ray fluorescence spectra obtained for the lunar regolith were

analyzed, comparing the results obtained under atmospheric conditions
(Fig. 5) and under vacuum (Fig. 6). In both cases, characteristic emission
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Fig. 5. XRF analysis of lunar regolith simulators in Earth's atmosphere condition.
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Fig. 6. XRF analysis of lunar regolith simulants under vacuum conditions.

Table 3
Summary of detected emission peaks.

Marked emission peaks/regolith

Number of counts [1]

Atmospheric pressure Vacuum

LHS-1D LHS-1 LMS-1D LSP-2 LHS-1D LHS-1 LMS-1D LSP-2
Na Ka (1035 keV) 1036 2482 853 1925
Mg Ka (1,25 keV) 215 543 629 801 4147 5971 26827 4073
Al Ka (1465 keV) 135 337 414 410 109146 335510 69931 272015
Si Ka (1718 keV) 4500 880 945 1250 40744 51408 25407 31155
Si Kp or P Ka (1923 keV) 111 425 358 545 383 1349 524 1027
S Ka (2265 keV) 95 248 292 283 369 686 412 564
Cl Ka (2578 keV) 883 705 911 896 3605 2248 1457 1924
Cl Kp (2792 keV) 432 456 379 332
Ar Ka (2959 keV) 12608 31230 34467 45642 212 700
Ar Kp (3154 keV) 1908 4398 5002 6622
K Ka (3281 keV) 1147 3517 1737 2423
Ca Ka (3632 keV) 9936 30926 21606 46044 33466 124734 36749 101740
Ca Kp (3955 keV) and the overlapping peak Sc Ka (4093 keV) 2037 6052 4675 8994 5723 19738 6228 16044
Ti Ka (4453 keV and the overlapping peak Sc Kp (4414 keV) 2300 4882 13089 6352 2798 5038 12715 2477
Ti Kp (4873 keV) 521 793 1326 640
Cr Ko (5341 keV) and perhaps an overlapping peak Nd La 2855 6221 3302 1534 11241 8097 9103
Mn Ka (5791 keV) and perhaps an overlapping peak Nd L§ 2016 4852 947 2682 1649 1634
Fe Ka (6289 keV) 4810 17648 77005 14629 10174 40558 66329 23831
Fe Kp (6923 keV) 438 2629 1-63 5492 1519 4994 7274 3363
Ni Ka (7353 keV) 5856 9957 5243 4602 3485 1660
Cu Ka (8085 keV) 884 1827 930 743

atmospheric conditions, part of the signal was weakened by scattering
and absorption of X-rays by air molecules. Although nitrogen is more
abundant in air by volume, oxygen exhibits a larger mass attenuation
coefficient (i/p) per unit mass in the <3 keV energy range. Nevertheless,
because air contains substantially more nitrogen by mass, the linear

lines of elements present in the samples were visible, but measurements
in vacuum allowed obtaining a clearer and more intense signal, espe-
cially for elements with low atomic numbers such as sodium (Na),
magnesium (Mg), or aluminum (Al). In the case of measurements in
vacuum, 20 characteristic peaks were identified, while in air 18. Under
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Table 4
Composition of lunar regolith simulants [36], [37], [38], [39] analyzed in high
vacuum.

Element concentration given by producer [%]
Component LHS-1D LHS-1 LMS-1D LSP-2
Si0; 512 51.2 47.42 47.13
TiO, 0.6 0.6 2.68 0.16
Al,03 26.6 26.6 14.02 27.96
FeO 2.7 20 8.74 1.24 Legend:
MnO 0.1 0.1 0.18 0.02
MgO 1.6 1.6 14.91 0.71 Visible
Ca0 12.8 12.8 8.26 17.50 [ ]
Na,0 2.9 2.9 1.72 4.02
K,0 0.5 0.5 0.39 0.42 Not visible
P20s 0.1 0.1 0.20 0.83
cl 20.006 20.006 = =
SO3 20.01 20.01 Uncertain
Sc 6.2 ppm 6.2 ppm - - | I
Cr 54 ppm 54 ppm - -
Nd 7 ppm 7 ppm - -
Ni 26 ppm 26 ppm - =
Cu 14 ppm 14 ppm - -

attenuation of soft X-rays in atmospheric air at STP is dominated by
nitrogen; both gases, however, contribute significantly to the overall
absorption. Low-energy photons are therefore strongly attenuated
through interactions with gas molecules. As the photon energy in-
creases, the photoabsorption cross-section of gas molecules decreases,
allowing higher-energy photons to pass through more easily. Conse-
quently, the attenuation is most pronounced for the fluorescence lines of
elements with low atomic numbers. This explains the stronger signal
observed under vacuum, which minimizes these losses and improves
signal-to-noise ratio. Nevertheless, even in the atmosphere, it was
possible to clearly identify the dominant elements in the simulants.

Additionally, both in vacuum and atmospheric conditions, the low-
energy region of the spectrum is affected by the beryllium entrance
window of the SDD detector, which significantly attenuates photons
below ~1 keV. This contributes to the overall reduction in peak intensity
in this region and must be accounted for when interpreting absolute
fluorescence intensities.

XRF spectra were obtained for each of the four simulant samples
tested, which revealed the presence of the following elements: sodium
(Na), magnesium (Mg), aluminum (Al), silicon (Si), phosphorus (P),
sulfur (S), chlorine (Cl), potassium (K), calcium (Ca), scandium (Sc),
titanium (Ti), neodymium (Nd), iron (Fe), nickel (Ni), copper (Cu) -
elements commonly found in lunar basalts and anorthosites (Table 3).
Additionally, an intense argon (Ar) peak was visible in the air atmo-
sphere and a small one under vacuum conditions, indicating the pres-
ence of its residual amounts.

The elements detected are in line with the data provided by the
regolith simulants manufacturer's data sheets [36-39] (Table 4). In
addition to the main components of the regolith simulants, other ele-
ments were also detected, which were declared by the manufacturer as
traces (from 1 to several hundred ppm).

5. Conclusions

This work presents the application of a miniature X-ray source in
MEMS technology for the analysis of the composition of lunar regolith
and other planetary surfaces. Compared to traditional radiation sources,
this solution offers key advantages, such as compactness, low power
consumption, and the possibility of precise adjustment of emission pa-
rameters. Of particular importance is the high intensity of radiation at
low energies, which increases the sensitivity of X-ray fluorescence
spectroscopy (XRF) measurements and enables the effective analysis of
elements with low atomic number, such as magnesium, aluminum, and
silicon. The designed device is a low-power device and does not require
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cooling even during prolonged operation in a vacuum.

Due to miniaturization aspect and energy efficiency, MEMS tech-
nology enables precise geochemical studies in space missions without
the need for heavy and high-power systems. This solution opens new
possibilities for autonomous research instruments, allowing for more
comprehensive mapping of the mineral composition of planets and
moons.

The study indicated that the use of a miniature MEMS X-ray source in
XRF systems can enable efficient measurements, especially in low-power
conditions. While direct benchmarking against traditional space-
qualified sources is not possible due to the limited availability of
detailed performance data from flight hardware, our results demonstrate
strong low-energy fluorescence signals (e.g. for Na, Mg, Al) using a 0.1
W MEMS source — suggesting enhanced excitation efficiency in this
critical spectral range.

The use of a MEMS-based X-ray source can significantly reduce the
size and mass of future spaceborne XRF instruments. Conventional
miniature X-ray tubes used in planetary missions typically have volumes
of tens of cubic centimeters and a mass of several hundred grams, while
the MEMS device demonstrated here has a volume below 1.5 cm® and a
total mass of only 7.1 g. This corresponds to a reduction in size by one
order of magnitude and a reduction in mass by one to two orders of
magnitude. Such miniaturization offers several advantages for rover-
based instruments, including easier integration into compact payloads,
reduced power consumption, simplified thermal management, and the
possibility of using multiple excitation heads or scanning geometries.
These improvements may substantially enhance the scientific capabil-
ities of future lander and rover missions relying on in-situ XRF analysis.
It's very low weight and compact dimensions, as well as low power re-
quirements, make this device also ideal for small lunar and asteroid
landers, CubeSat-class surface demonstrators, and lightweight analytical
heads mounted on rover arms.
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Sposob mechaniczno-termicznego formowania na podlozu form przestrzennych

z nanorurek weglowych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb mechaniczno-termicznego formowania na
podlozach form przestrzennych z nanorurek weglowych znajdujacy zastosowanie w
mikrosystemach MEMS, w szczegélnosci do produkcji polowych emiterow elektronow.

Z literatury przedmiotu znane s3 sposoby manipulowania pojedynczymi
nanorurkami we¢glowymi jak i1 formowania ich skupisk, z ktorych najpopularniejsze to
metoda elektrostatyczna, metoda mechaniczna i metoda elektromagnetyczna. W
metodzie elektrostatycznej 1 elektromagnetycznej nastepuje sfunkcjonalizowanie
nanorurek, aby umozliwi¢ kontrole nad procesem ich formowania.

Metoda elektrostatyczna manipulowania nanorurkami weglowymi operuje
nanorurkami w postaci roztworu lub zawiesiny w odpowiednich rozpuszczalnikach.
Idea tej metody jest generowanie pola elektrostatycznego poprzez odpowiednio
spolaryzowane elektrody umieszczone w roztworze z nanorurkami lub w pewnej
odlegtosci od roztworu. Natadowane lub sfunkcjonalizowane nanorurki reaguja na to
pole elektrostatyczne, co powoduje ich orientacje wzdtuz linii sit pola elektrycznego 1
ruch do elektrody. Wykorzystanie tej metody zostalo ujawnione w publikacji A.
Nizametdinov, S. Vasin, V. Sergeev and M. Efimov, "Installation and modes of
production of polymer fibers with carbon nanotubes by electrospinning," 2021
International Conference on Information Technology and Nanotechnology (ITNT),
Samara, Russian Federation, 2021, str. 1-4 i ma zastosowanie do prz¢dzenia widkien z
mieszaniny polimeru i nanorurek weglowych.

W metodzie mechanicznej nanorurki weglowe sa zazwyczaj w postaci suchego
proszku osadzonego na powierzchni substratu lub znajduja si¢ w roztworze. Metoda ta
polega na mechanicznym manipulowaniu nanorurkami za pomoca specjalistycznych
narzgdzi, takich jak mikroskop AFM Iub SEM, czy tez mikroigly. Te narzedzia
pozwalaja na przenoszenie, wydtuzanie lub uktadanie nanorurek w pozadany sposob.
Taki rodzaj manipulacji nanorurkami weglowymi przedstawiono w artykule Lixin

Dong, F. Arai and T. Fukuda, "3D nanorobotic manipulations of multi-walled carbon
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nanotubes," Proceedings 2001 ICRA. IEEE International Conference on Robotics and
Automation (Cat. No.01CH37164), 2001, str. 632-637.

Przy metodzie elektromagnetycznej manipulacji nanorurkami, nanorurki musza
by¢ odpowiednio sfunkcjonalizowane lub zawiera¢ odpowiednie nanoczastki
magnetyczne, aby reagowac na pole elektromagnetyczne. W metodzie tej nanorurki sa
eksponowane na pole elektromagnetyczne, co powoduje ich przemieszczanie si¢ lub
orientacj¢ w kierunku pola magnetycznego. W artykule C. Coleman et al., "Bottom-Up
Nanointegration Technique for Novel Functionalized Carbon Nanotube and Multi-layer
Graphene Device Fabrication," 2018 IEEE International Conference on Manipulation,
Manufacturing and Measurement on the Nanoscale (3M-NANO), Hangzhou, China,
2018, pp. 177-180, doi: 10.1109/3M-NANO.2018.8552242 przedstawiono sposob
manipulacji sfunkcjonalizowanymi nanorurkami weglowymi za pomoca nanosond
elektromagnetycznych.

Celem wedlug wynalazku jest nowy sposéb formowania form przestrzennych z
nanorurek weglowych.

Sposéb mechaniczno-termicznego formowania na podtozu form przestrzennych
z nanorurek weglowych, w ktorym uzywa sie roztworu zawierajacego nanorurki
weglowe 1 w ktorym pojedyncza forme z nanorurek weglowych ksztaltuje sie przy
uzyciu mikroigly, wedlug wynalazku charakteryzuje si¢ tym, iz na mikroigle nabiera
si¢ roztwor z nanorurkami weglowymi, ktory ma posta¢ hydrozelu, w ktérym jako
substancje zelujaca stosuje si¢ polimer, ktory pod wptywem temperatury tworzy gesto
usieciowiony duromer, kolejno nabrany na mikroigle roztwér z nanorurkami
weglowymi przytyka si¢ do goracego podioza tak, aby wytwarzany kompozyt
nanorurek weglowych 1 polimeru do niego przywarl, po czym zaraz po dotknigciu do
gorgcego podtoza mikroigte od podtoza odsuwa si¢ z predkoscia, przy ktorej nastepuje
usieciowienie w formie szpicowatych struktur, ciggnionego od podloza mikroigla,
kompozytu z nanorurek weglowych z polimerem, przy czym po osiagnigciu pozadane;j
smuklosci oraz diugosci utworzonej na podtozu szpicy z kompozytu duromeru oraz
nanorurek, dynamicznym wycofaniem mikroigly zrywa si¢ potaczenie przywartej do
podtoza szpicy z reszta pozostalego na mikroigle roztworu.

Rozwigzanie wedlug wynalazku pozwala na wytwarzanie na podlozach
pionowych, smuktych, twardych i nierozpuszczalnych w wodzie wyciagnietych od

podtoza szpic (ostrzy). Sposobem wedlug wynalazku mozna wykonywacé szpice na
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réznych podtozach, na przyktad na podlozach krzemowych, co pozwala na ich
zastosowanie w mikrosystemach MEMS. Rozwigzanie wedtug wynalazku umozliwia
szybkie 1 ekonomiczne w poréwnaniu ze znanymi metodami wytwarzanie szpic (ostrzy)
z nanorurek weglowych, w szczegélnosci do produkcji polowych emiteréw elektronow.
Temperatura potrzebna do procesu formowania metoda termiczno-mechaniczng jest
zalezna od temperatury usieciowienia materialu zelujacego. W wypadku PVP musi by¢
ona wyzsza niz 100°C. Dotknigcie rozgrzanej powierzchni podloza poprzez mikroigle z
nabranym roztworem z nanorurkami weglowymi powinno nastapi¢ tak szybko, aby
usieciowienie polimeru nie zaszlo jeszcze przed dotknigciem podloza, tak aby
kompozyt nanorurek z polimerem mogt przyklei¢ si¢ do podtoza. Pr¢dkos¢ odsuwania
mikroigly od rozgrzanego podloza po przywarciu do niego kompozytu z nanorurkami
zalezna jest od gradientu temperatur w osi pionowej do podtoza. Predko$¢ ta powinna
zmniejsza¢ si¢ wraz z odsuwaniem si¢ ostrego elementu z hydrozelem nanorurek od
podtoza. Predkos¢ ta powinna by¢ tak dostosowana, aby usieciowienie zachodzito
stopniowo wraz z odsuwaniem si¢ ostrego elementu od podloza, tworzac smukile i
twarde ostrze z kompozytu nanorurek weglowych 1 duromeru.

Przedmiot wynalazku zostat blizej objasniony w oparciu o rysunek, na ktérym
fig. 1 przedstawia etapy formowania nanorurek w szpicowate formy przestrzenne.

Spos6b mechaniczno-termicznego formowania na podtozu form przestrzennych
z nanorurek weglowych w przyktadzie realizacji wedltug wynalazku polega na tym, ze
na mikroigle nabiera si¢ roztwor z nanorurkami weglowymi, ktéry ma posta¢ hydrozelu,
w ktorym jako substancje zelujacg stosuje si¢ polimer, ktoéry pod wptywem temperatury
tworzy gesto usieciowiony duromer. W przedmiotowym przyktadzie wykorzystano
gotowy hydrozel o nazwie handlowej TUBALL BATT o skladzie wyrazonym w
procentach wagowych 0,4% wag. SWCNT, 0,8% wag. PVP 1 98,8% H>O wag.,
niemniej w rozwigzaniu wedlug wynalazku mozna zastosowa¢ dowolny hydrozel z
substancja zelujaca, ktora wulega usieciowieniu pod wplywem podwyzszone)
temperatury tworzac duromer. Hydrozel z substancja zelujaca, moze by¢ wytworzony w
ten sposob, iz poliwinylpirolidon w formie proszku rozpuszcza si¢ w rozpuszczalniku,
na przyklad w wodzie. Nastepnie do powyzszego roztworu dodawane sg nanorurki
weglowe 1 cato$¢ jest mieszana do momentu uzyskania jednolitej mieszaniny. PVP
stanowi substancje zelujaca tworzaca tréjwymiarowq sie¢ utrzymujaca wode. Stosunek

procentowy masy substancji zelujacej w wypadku PVP, do reszty masy sktadnikéw
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moze wahac si¢ w zakresie okoto 0,5-10%. Nanorurki weglowe dodaje si¢ zazwyczaj w
ilosciach od 0,1% do 5% masy, w zalezno$ci od pozadanej wtasciwosci hydrozelu i
zamierzonego zastosowania. Precyzyjne proporcje beda zalezaly od konkretnego
procesu produkcyjnego oraz oczekiwanych parametrow koncowego produktu.

Wielko$¢ mikroigly moze by¢ rdézna, zaleznie od tego jaka struktura ma byc¢
formatowana. W niniejszym przyktadzie uzyto mikroigly 0,1 mm, niemniej przy
formowaniu ostrzy do emiteréw polowych mikroigla mozna zastosowa¢ mikroigle
cienszg anizeli 0,1 mm. Ilo$¢ nabieranego hydrozelu zalezna jest od struktury, ktoéra
zamierzamy formowac¢, w wypadku szpicy (ostrzy) do emiteréw polowych jest to okoto
1ul. Kolejno, nabrany na mikroigle roztwor z nanorurkami weglowymi przytyka sie do
gorgcego podtoza tak, aby wytwarzany kompozyt nanorurek weglowych i polimeru do
niego przywarl, po czym zaraz po dotknigciu do goracego podtoza mikroigle od podtoza
odsuwa si¢ z predkoscia, przy ktorej nastgpuje usieciowienie w formie szpicowatych
struktur, ciggnionego od podtoza mikroigla, kompozytu z nanorurek weglowych z
polimerem. W wypadku zastosowanego hydrozelu z PVP temperatura podloza
krzemowego, na ktorym formowane bylo ostrze do emitera polowego, wynosita 200°C.
W wypadku zastosowania hydrozelu z inng substancja zelujaca temperatura ta
musiataby by¢ inna, tak aby zapewni¢ sieciowanie tego innego polimeru. Po osiggnieciu
pozadane] smuktosci oraz dlugo$ci utworzonej na poditozu szpicy z kompozytu
duromeru oraz nanorurek, dynamicznym wycofaniem mikroigly zrywa si¢ polaczenie
przywartej do podloza szpicy z resztg pozostalego na mikroigle roztworu. Igle w czasie
ksztattowania szpicy odsuwano z predkosciag 10mm/s. Samo, skutkujace przywarciem,
dotknigcie rozgrzanego podioza przez igle z hydrozelem powinno by¢ stosunkowo
krotkie, tak aby calo$¢ materiatu nie ulegla od razu usieciowieniu, czas ten jest zalezny
od polimeru (substancji zelujacej), dla PVP w niniejszym przyktadzie wynosit on 0,5
sekundy. W przedmiotowym przyktadzie realizacji na podtozu krzemowym uzyskano
ostrza o dlugosci Smm plus/minus 15% 1 grubosci na koncu lum. Formowanie
szpicowanych struktur moze odbywac si¢ rgcznie lub w sposob zautomatyzowany.
Objasnienie rysunku:

a) zblizenie mikroiglty 2 z hydrozelem nanorurek 3a do rozgrzanego podloza 1, az do
jego dotknigcia dostatecznie szybko, aby polimer nie ulegt usieciowieniu jeszcze przed
dotknigciem podtoza;

b) odsuwanie mikroiglty 2 z hydrozelem, ktory jeszcze nie zostal usieciowiony, po
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czasie umozliwiajacym usieciowane czgsci z przylozonego roztworu nanorurek 3b i w
efekcie przyklejenie si¢ ich do podtoza;

c) dalsze odsuwanie mikroigly 2 z czgscig roztworu, ktéra jeszcze nie zostata
usieciowiona z  predkoscia  zapewniajaca  niezerwanie  kontaktu = miedzy
nieusieciowionym roztworem 1 usieciowionym kompozytem nanorurek weglowych i
duromeru tworzacym smukte ostrze 3c;

d) po osiagnigciu pozadanej smuklosci oraz dlugosci twardego ostrza 3d z kompozytu
duromeru oraz nanorurek, nagle odsunigcie od niego mikroigly 2 z reszta pozostatego

na nim hydrozelu, aby przerwa¢ potaczenie migdzy nimi.
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Zastrzezenie patentowe

Sposob mechaniczno-termicznego formowania na podtozu form przestrzennych
z nanorurek weglowych, w ktorym uzywa sie roztworu zawierajagcego nanorurki
weglowe 1 w ktérym pojedyncza form¢ z nanorurek weglowych ksztaltuje si¢ przy
uzyciu mikroigly, znamienny tym, ze na mikroigle nabiera si¢ roztwor z nanorurkami
weglowymi, ktory ma posta¢ hydrozelu, w ktérym jako substancje zelujaca stosuje sie
polimer, ktéry pod wptywem temperatury tworzy gesto usieciowiony duromer, kolejno
nabrany na mikroigte roztwor z nanorurkami weglowymi przytyka si¢ do goracego
podtoza tak, aby wytwarzany kompozyt nanorurek weglowych i polimeru do niego
przywart, po czym zaraz po dotknigciu do goracego podtoza mikroiglte od podtoza
odsuwa si¢ z predkoscia, przy ktérej nastgpuje usieciowienie w formie szpicowatych
struktur, ciggnionego od podtoza mikroigla, kompozytu z nanorurek weglowych z
polimerem, przy czym po osiagni¢ciu pozadanej smuktosci oraz dtugosci utworzonej na
podiozu szpicy z kompozytu duromeru oraz nanorurek, dynamicznym wycofaniem
mikroigly zrywa si¢ polaczenie przywartej do podtoza szpicy z reszta pozostatego na

mikroigle roztworu.
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Skroét opisu

Sposob mechaniczno-termicznego formowania na podtozu form przestrzennych
z nanorurek weglowych, znajdujacy zastosowanie w mikrosystemach MEMS, w
szczegblnosci do produkcji polowych emiterow elektronow, w ktérym uzywa sie
roztworu zawierajagcego nanorurki weglowe 1 w ktérym pojedyncza forme z nanorurek
weglowych ksztaltuje si¢ przy uzyciu mikroigly, charakteryzuje si¢ tym, Zze na
mikroigle nabiera si¢ roztwor z nanorurkami weglowymi, ktory ma posta¢ hydrozelu, w
ktorym jako substancje zelujaca stosuje si¢ polimer, ktory pod wplywem temperatury
tworzy gesto usieciowiony duromer, kolejno nabrany na mikroigle roztwér z
nanorurkami weglowymi przytyka si¢ do goracego podloza tak, aby wytwarzany
kompozyt nanorurek weglowych 1 polimeru do niego przywarl, po czym zaraz po
dotknigciu do goracego podloza mikroigle od podtoza odsuwa si¢ z predkoscia, przy
ktorej nastepuje usieciowienie w formie szpicowatych struktur, ciggnionego od podtoza
mikroigla, kompozytu z nanorurek weglowych z polimerem, przy czym po osiagnigciu
pozadane] smuktosci oraz dlugo$ci utworzonej na podlozu szpicy z kompozytu
duromeru oraz nanorurek, dynamicznym wycofaniem mikroigly zrywa si¢ potaczenie
przywartej do podtoza szpicy z reszta pozostatego na mikroigle roztworu.

(Fig. 1) ( jedno zastrzezenie)
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Skaningowe miniaturowe zrodlo promieniowania rentgenowskiego wykonane
w technologii MEMS

Przedmiotem  wynalazku jest skaningowe miniaturowe Zrddlo
promieniowania rentgenowskiego zrealizowane w technologii MEMS,
wyposazone w uktad elektrod odchylajacych wigzke elektronéw, umozliwiajacy
kierowanie jej na wybrane obszary powierzchni targetu transmisyjnego.
Rozwigzanie to pozwala na generacj¢ promieniowania rentgenowskiego z roznych
punktow targetu, co w rezultacie umozliwia przeswietlanie matych, nieruchomych
obiektéw, umieszczonych na lub ponad targetem, z wielu stron i dzigki temu

uzyskiwanie ich tréjwymiarowych reprezentacji.

Miniaturowe zrédlo rentgenowskie MEMS jest zaawansowanym
urzadzeniem, ktore integruje wszystkie elementy na jednym chipie krzemowo-
szklanym, generujac promieniowanie rentgenowskie dzigki swojej budowie.
Miniaturowe zrodto rentgenowskie ma potencjalne zastosowanie w diagnostyce

medycznej, analizie materiatow oraz w technologii inspekcji przemystowe;.

Z literatury przedmiotu znane sa rozwigzania miniaturowych Zzrodet
rentgenowskich w tym Zrédla wykonanego w technologii MEMS. W artykule P.
Urbanski 1 T. Grzebyk, 'MEMS-Compatible X-Ray Source', Journal of
Microelectromechanical Systems, vol. 33, no. 5, pp. 508-510, 2024, przedstawiono
rozwiazanie, w ktérym technologia MEMS zostata wykorzystana do integracji
miniaturowego zrédla rentgenowskiego w jednym uktadzie z mikropompa
préozniowa, co pozwala na zapewnienie stabilnej wysokiej prézni wewnatrz

urzadzenia.

Znane sg ze stanu techniki rozwigzania dotyczace metod 1 systemow

oswietlania obiektow za pomoca promieniowania rentgenowskiego.

W dokumencie patentowym PL 227227B1 opisano miniaturowe zrédlo

promieniowania rentgenowskiego typu MEMS, wykonane technikami
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mikroinzynieryjnymi z wykorzystaniem bondingu anodowego, wykorzystujace
mikropompe charakteryzuje si¢ tym, ze ma proznioszczelne komory: mikrokomore
zrédla oraz potaczona z nig mikropompe, przy czym mikrokomora zrédta
zbudowana jest z ulozonych naprzemiennie elektrod i1 dystansownikéw,
stanowigcych jednocze$nie jej obudowe: kolejno z katody (A), stanowiacej
podstawe dolna, pierwszego dystansownika (B), elektrody ekstrakcyjnej (C),
drugiego dystansownika (D), elektrody sterujacej (E), trzeciego dystansownika (F)
1 anody (G), stanowigcej podstawe gorna, z czego, poza skrajnymi elektrodami,
elementy te posiadajg wspotsrodkowe, przelotowe otwory, natomiast elektroda
ekstrakcyjna (C) 1 drugi dystansownik (D) sa wspdlne dla mikrokomory Zrdédia
1 mikropompy, w drugim dystansowniku (D) wykonany jest za$ kanat taczacy

mikropompe z mikrokomora Zrédta.

Z dokumentu patentowego PL 238735B1 znany jest aparat do spektroskopii
fotoelektronow twardego promieniowania rentgenowskiego zawiera zrodto
promieniowania rentgenowskiego, analizator, manipulator probki, komor¢ do
analizy i prézniowe systemy usuwajace, przy czym w tréjwymiarowej przestrzeni
wyznaczonej przez prostokatny uktad osi wspotrzednych (XYZ) probka w ksztatcie
plytki jest rozmieszczona tak, aby mogta by¢ obracana wokot osi (Z) za pomoca
wymienionego manipulatora (2) probki, przy czym zrédlo promieniowania
rentgenowskiego zawiera dziato elektronowe (3b), ktora przyspiesza i ogniskuje
elektrony, tarcza, ktora jest napromieniowywana elektronami przyspieszanymi
1 ogniskowanymi przez dziatlo elektronowe, aby generowaé¢ promieniowanie
rentgenowskie, zespot krysztalu monochromatorowego, przy czym zespol
krysztalu monochromatorowego spetnia warunek Bragga dyfrakcji rentgenowskiej
w plaszczyznie (X-Y), aby zatamywaé/odbija¢ 1 monochromatyzowaé
promieniowanie rentgenowskie wygenerowane Ww wymienionym obiekcie
1 ekstrahowa¢ jedynie charakterystyczne promienie rentgenowskie, a z drugiej
strony pozycja napromieniowywania wigzka elektronéw na $rodku tarczy srodka
zespolu krysztalu monochromatorowego probki jest rozmieszczona na okregu
Rowlanda, aby minimalizowa¢ aberracje ogniskowania na probce, zespot krysztatu

monochromatorowego znajduje si¢ na okrggu o promieniu dwa razy wigkszym od
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promienia okrggu Rowlanda w plaszczyznie (X-Y) korzystnie pozycja
napromieniowywania wiazka elektronow na wymienionej tarczy i $rodek probki
znajduja si¢ na kazdym z dwoch ognisk elipsy stykajacej si¢ z wymienionym
okregiem Rowlanda w $rodku zespolu krysztalu monochromatorowego,
wymieniony zespol krysztatu monochromatorowego ma toroidalng powierzchnig
w kierunku osi Z uzyskang przez obrot wymienionej elipsy stykajacej si¢
z wymienionym okregiem Rowlanda wokoét linii prostej taczacej pozycje
napromieniowywania wigzka elektrondw na wymienionej tarczy i srodek probki,
1 zbiornik prézniowy do instalacji tych komponentow, przy czym zesp6t krysztatu
monochromatorowego stosowany do monochromatyzacji z dyfrakcja 1 odbiciem
wymienionego zrodla promieniowania rentgenowskiego znajduje si¢ w okregu
Rowlanda wraz z wymieniong tarczag i wymieniong probka, spetniajac taki
warunek, ze rozproszona wigzka promieniowania rentgenowskiego koncentruje si¢
na powierzchni probki przy minimalnej aberracji, przy czym okreg Rowlanda jest
umieszczony ortogonalnie do powierzchni probki, przy czym o$ optyczna
wymienionego analizatora jest umieszczona prostopadle (w kierunku osi X) do
kierunku padania (w kierunku osi Y) promieniowania rentgenowskiego lub
w zakresie kata +36 stopni w plaszczyznie (X-Y) i w zakresie kata +49 stopni
w plaszczyznie (X-Z), przy czym probka jest umieszczona tak, ze wymienione
promieniowanie rentgenowskie zatamane i odbite przez powierzchni¢ odbicia
znajduje si¢ w pozycjach ogniskowania na powierzchni wymienionej probki
1 uko$nie pada na powierzchni¢ wymienionej probki tak, ze plamka wymienionego
promieniowania rentgenowskiego podtuznie rozciaga si¢ wzdtuz linii zasadniczo
rownolegle do osi (Y) (zasadniczo prostopadle do osi X), 1 przy czym otwor
szczeliny zapewnionej przy wejsciu wymienionego analizatora jest rozmieszczony
rownolegle do kierunku, w ktérym wymieniona plamka promieniowania

rentgenowskiego podtuznie rozciaga si¢ na powierzchni probki.

W  dokumencie patentowym PL 231530B1 znany jest generator
rentgenowski o regulowanej kolimacji. Generator ten zawiera: zespot zrodta
rentgenowskiego (200), zawierajacy lampe rentgenowska majaca katode 1 anode

oraz przedni kolimator; generator wysokiego napigcia, umieszczony w wydtuzonej
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komorze obudowy lampy rentgenowskiej i uzywany do dostarczania pradu statego
wysokiego napigcia miedzy katode i anode¢ lampy rentgenowskiej, w celu
wzbudzenia promieniowania rentgenowskiego; jednostke regulacji kolimacyjne;j,
umieszczong obrotowo na zewnatrz przedniego kolimatora, uzywang do
przeksztalcania wachlarzowatych wiazek rentgenowskich w ciggte rentgenowskie
wiazki otowkowe; oraz jednostke chtodzaca, zamontowana niezaleznie przy lampie
rentgenowskiej 1 uzywang do chtodzenia anody lampy rentgenowskiej; przy czym
zespot zrodia rentgenowskiego, generator wysokiego napigcia, jednostka regulacji
kolimacyjnej 1 jednostka chtodzaca sa zintegrowane jako cato$¢. Generator
rentgenowski o regulowanej kolimacji ma zwarta budowg, co jest pomocne
w miniaturyzacji, modularyzacji i1 zapewnia wysoka wydajnos¢ urzadzen

detekcyjnych zwigzanych z bezpieczenstwem.

Z kolei z amerykanskiego dokumentu patentowego US6959868B2 znane sa
metody 1 systemy o$wietlania obiektow za pomoca plaskich wigzek o$wietlenia
laserowego o zasadniczo ptaskich charakterystykach rozkladu przestrzennego,
rozciagajacych si¢ na cale pole widzenia (FOV) modutow tworzenia i wykrywania
obrazu stosowanych w takich systemach. Kazda wigzka planarnego o$wietlenia
laserowego wytwarzana jest z matrycy planarnych wiazek oswietlenia laserowego
(PLIA) sktadajacej si¢ z kilku moduléw planarnego os$wietlenia laserowego
(PLIM). Kazdy PLIM sktada si¢ z widocznej diody laserowej (VLD), soczewki
skupiajacej 1 umieszczonego migdzy nimi cylindrycznego elementu optycznego.
Poszczegblne plaskie elementy wiazki o$wietlenia laserowego wytworzone
zkazdego PLIM sa laczone optycznie w celu wytworzenia zlozonej,
zasadniczo ptaskiej wiazki os$wietlenia laserowego o zasadniczo jednolitych
charakterystykach gestosci mocy w catym swoim zakresie przestrzennym, a tym
samym w zakresie roboczym systemu. Najlepiej, aby kazda skladowa wigzki
o$wietlenia laserowego byla skupiana tak, aby minimalna szeroko$¢ wigzki
wystepowala w punkcie lub plaszczyznie, ktéra jest najdalszg lub maksymalng
odlegloscig od obiektu, w jakiej system jest zaprojektowany do pozyskiwania
obrazow, kompensujac w ten sposdb zmniejszenie gestosci mocy padajacej wiazki

o$wietlenia laserowego, wynikajace z faktu, ze szerokos¢ wiazki o$wietlenia
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laserowego zwigksza si¢ wraz ze wzrostem odlegltosci obiektu od optyki

obrazujacej.

Dzigki niniejszemu wynalazkowi mozliwe jest stosowanie zaréwno
detektoréw VLD, jak i szybkich detektorow obrazu typu CCD w zastosowaniach
zwigzanych ze skanowaniem przeno$nikowym, recznym i podrgcznym, korzystajac
z zalet 1 korzyS$ci kazdej z tych technologii, a jednoczesnie unikajac niedociagnigé

1 wad dotychczas z nimi zwigzanych.

Przedmiotem dokumentu patentowego US6333968B1 jest katoda
transmisyjna do generowania promieni rentgenowskich to urzadzenie, w ktérym
prad elektryczny generowany przez zasilacz niskiego napiecia powoduje przeptyw
elektronéw z katody transmisyjnej, ktory jest przyspieszany przez zasilacz
wysokiego napigcia w kierunku anody, gdzie przy uderzeniu emitowane sa
promienie rentgenowskie. W trakcie emisji promieni rentgenowskich wigzka
pierwotna przechodzi przez katode i uderza w probke umieszczong na zewnatrz
lampy. Katoda transmisyjna to X sktadajaca si¢ ze struktury emitera elektronow,
najlepiej diody emitujacej pole elektronowe lub emitera termionowego lub
fotoemitera lub nanorurki lub piroemitera lub piezoemitera, wykonanej najlepiej
z elementow o liczbie atomowej 14 (krzem) Iub nizszej, z elementami
przewodzacymi prad elektryczny lub przewodzacymi elementami konstrukcyjnymi
mechanicznymi, najlepiej z przewodzacego krzemu lub diamentu lub aluminium
lub berylu, oraz =z nieprzewodzacych izolatorow elektrycznych lub
nieprzewodzacych elementéw konstrukcyjnych mechanicznych, najlepiej
z diamentu lub dwutlenku krzemu lub weglika boru. Katoda transmisyjna
przepuszcza promienie rentgenowskie, ktore swobodnie przeptywaja przez katode

transmisyjna.

W amerykanskim zgloszenia patentowym US2009235396A1 ujawniono
urzadzenie 1 metode pozyskiwania obrazu 1/lub wyswietlania obrazu
W ograniczonym obszarze zainteresowania (ROI). Urzadzenie sktada si¢ z systemu
mikro-elektro-mechanicznego (MEMS), najlepiej integrujacego zrodlo $wiatla,

wspornik, soczewke, sitownik, detektor $wiatha i czujnik potozenia. Zrodto $wiatta
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zapewnia $wiatlo do o$wietlania ROI, wy$wietlania obrazu, prowadzenia terapii
i/lub wykonywania innych funkcji. Wspornik sktada si¢ z zywicznego falowodu ze
statym koncem przymocowanym do podloza, ktére obstuguje wiele lub wszystkie
inne komponenty. Wolny koniec wspornika jest uwalniany z podioza podczas
produkcji i zawiera soczewke. Sitownik skanuje wolny koniec w ortogonalnych
kierunkach, aby oswietli¢ ROI lub wyswietli¢ obraz. Czujniki polozenia wykrywaja
potozenie wolnego konca w celu sterowania. Detektor §wiatta odbiera $wiatlo

rozproszone wstecznie z ROI oddzielnie lub na statym koncu wspornika.

Dotychczas stosowane miniaturowe zrodta rentgenowskie nie zapewniaja
mozliwosci dynamicznego odchylania wiazki elektronéw. W  przypadku
tradycyjnych rozwigzan, promieniowanie rentgenowskie wytwarzane jest zawsze
przez nieruchoma wiazke elektronéw uderzajaca w target, co ogranicza zdolnos¢

do tworzenia szczegétowych, trojwymiarowych obrazoéw struktur przestrzennych.

Wynalazek ma na celu wyeliminowanie ktopotliwych i drogich rozwigzan
technicznych poprzez zastosowanie pojedynczego, nieruchomego zrédta, w ktérym

ruchoma jest jedynie wigzka elektronow uderzajaca w target transmisyjny.

Istota wynalazku jest skaningowe miniaturowe Zrédlo promieniowania
rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS charakteryzujace si¢ tym, ze
sktada si¢ z polaczonych ze soba metoda bondingu anodowego elementoéw
szklanych 1 krzemowych, tworzac prdéznioszczelna strukture, w sklad ktorej
wchodza: kolumna pompy jonowo-sorpcyjnej oraz kolumna  Zrédla
rentgenowskiego, przy czym kolumna zrodta rentgenowskiego zbudowana jest
z utozonych kolejno elementéw: katody, stanowiacej podstawe dolna, z polowym
emiterem elektronow, elektrody ekstrakcyjnej, uktadu wielopolowego i anody,
stanowigce] podstawe goérna, z targetem transmisyjnym w postaci cienkiej
membrany, a w elektrodzie ekstrakcyjnej i w uktadzie wielopolowym znajduja si¢
wspotsrodkowe otwory przelotowe, a elektroda ekstrakcyjna jest wspolna dla

kolumny zrodta rentgenowskiego i kolumny pompy jonowo-sorpcyjne;j.
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Korzystnie polowy emiter elektrondow wykonany jest w postaci ostrza

krzemowego.

Korzystnie polowy emiter elektronow posiada dodatkowa warstwe
emisyjng W postaci materiatow mikro i nanostrukturalnych majacych dobra
przewodnos$¢ elektrycznag, takich jak nanorurki weglowe, grafen, nanowtdokna

weglowe.

Korzystnie otwor przelotowy w ukladzie wielopolowym ma ksztatt

kwadratu o wymiarach od 1 do 3 mm.

Korzystnie otwor przelotowy w uktadzie wielopolowym ma powierzchnig
wigksza niz otwor przelotowy w elektrodzie ekstrakcyjnej i wyraza si¢ w stosunku

od 1:1,5 do 1:3.

Korzystnie uktad wielopolowy moze mie¢ forme¢ duopolu, kwadrupola,

oktapola.

Korzystnie, wymiary skaningowego miniaturowego zrodta promieniowania
rentgenowskiego wynosza pojedyncze milimetry wzdhuz osi kolumny pompy
jonowo-sorpcyjnej 1 zrodla rentgenowskiego oraz pojedyncze centymetry

w kierunkach poprzecznych.

Skaningowe miniaturowe zrodto promieniowania rentgenowskiego
wykonane w technologii MEMS wedlug wynalazku zaklada wykorzystanie
konstrukcji miniaturowego zroédta rentgenowskiego MEMS, integrujac w nim
system krzemowych elektrod odchylajacych w formie wielopolowej (np. duopola,
kwadrupola lub oktopola), ktéore umozliwiaja precyzyjne sterowanie wiazka
elektrondw, kierujac ja na okreslone miejsca targetu transmisyjnego, co umozliwia
uzyskiwanie promieniowania rentgenowskiego z réznych pozycji, pozwalajac na

doktadne przestrzenne obrazowanie obiektow.

Wynalazek znajduje zastosowanie w mikroskalowych systemach
obrazowania oraz badaniach, ktéore wymagaja  wysokiej  precyzji

w odwzorowywaniu  struktury  obiektow.  Zastosowanie  skaningowego
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miniaturowego Zrodia rentgenowskiego eliminuje potrzebe ruchomych elementow
w urzadzeniu, co wpltywa na wzrost niezawodnosci oraz zwigksza mozliwosci
miniaturyzacji catlego systemu. Wynalazek moze znalezé zastosowanie
w mikrofluidyce, nanotechnologii, elektronice, a takze w obrazowaniu i analizie
wewnetrznych struktur niewielkich obiektow, pozwalajac na generowanie ich

trojwymiarowych modeli.

Wynalazek zostat blizej przedstawiony w przykladach realizacji oraz na

rysunku, gdzie:

Fig. 1 przedstawia schemat skaningowego miniaturowego zrodta
promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS z ukfadem

wielopolowym w formie duopola.

Fig. 2 przedstawia schemat skaningowego miniaturowego zrodla
promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS z ukladem

wielopolowym w formie kwadrupola.

Przyktad 1

Skaningowe miniaturowe Zrodlo promieniowania rentgenowskiego
wykonane technikami mikroinzynieryjnymi w technologii MEMS wedhug
wynalazku, jest wykonane w konfiguracji 5-elektrodowej ze zintegrowana pompa
jonowo-sorpcyjna, jak przedstawiono na figurze 1. Miniaturowe zrédlo
promieniowania rentgenowskiego sktada si¢ z polaczonych ze soba metoda
bondingu anodowego elementow szklanych 1 krzemowych tworzac
proznioszczelng strukture, w sklad ktérej wchodza: kolumna pompy jonowo-
sorpcyjnej A oraz kolumna zrodla rentgenowskiego B. Kolumna zrdédla
rentgenowskiego A zbudowana jest z ulozonych kolejno elektrod: katody 1,
stanowigce] podstawe dolna, z polowym emiterem elektronow 2 w postaci ostrza
krzemowego, elektrody ekstrakcyjnej 3 z otworem przelotowym 7, ukladu
wielopolowego 4 w formie duopolu z otworem przelotowym 7a, i anody 5,
stanowigce] podstawe gorng, z targetem transmisyjnym 6 w postaci cienkiej

membrany. W elektrodzie ekstrakcyjnej 3 1 w uktadzie wielopolowym 4 znajduja
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si¢ wspotsrodkowe otwory przelotowe 7, 7a. Otwor przelotowy 7 w elektrodzie
ekstrakcyjnej 3 ma ksztatt kwadratu o wymiarach boku Imm, a otwoér przelotowy
7a w uktadzie wielopolowym ma powierzchni¢ wigksza niz w elektrodzie
ekstrakcyjnej 3, co wyraza si¢ w stosunku 1:1,5. Elektroda ekstrakcyjna 3 jest
wspolna dla kolumny zZrodta rentgenowskiego B 1 kolumny pompy jonowo-

sorpcyjnej A.

Na elektrode ekstrakcyjng 3 oraz na target transmisyjny 6 podaje si¢ state
napigcie. Wybdr obszaru emisji promieniowania rentgenowskiego odbywa si¢

poprzez polaryzacj¢ elektrod duopolu, tak, aby odchyla¢ wiazke elektronow.

Uktad wielopolowy 4 w formie duopolu stluzy do sterowania wiazka
elektronéw zintegrowanych ze struktura zrédia rentgenowskiego MEMS, w ktore;j
za ich pomoca wiazka elektronow jest kierowana na wybrane miejsca powierzchni
targetu transmisyjnego 6, umozliwiajagc tym samym generowanie promieniowania
rentgenowskiego z réznych punktoéw targetu transmisyjnego 6, przy czym budowa
kolumny zrodla rentgenowskiego B pozwala na dynamiczne odchylanie wigzki
elektronéw w czasie rzeczywistym, co umozliwia precyzyjne obrazowanie matych

obiektow oraz tworzenie ich trojwymiarowych modeli.

Dziatanie Zrédla rentgenowskiego wedlug wynalazku jest nastepujace:
elektrony emitowane sa z polowego zrodta elektronéw w wyniku dziatania pola
elektrycznego wytwarzanego przez elektrode ekstrakcyjna 3. Powstata wigzka
elektronéw odchylana jest poprzez polaryzacje duopolowego uktadu elektrod
odchylajacych. Odchylona wiazka elektrondw uderza w okreslony obszar targetu

transmisyjnego wywolujac emisj¢ promieniowania rentgenowskiego.

Przyktad 2

Skaningowe miniaturowe Zréodlo promieniowania rentgenowskiego
wykonane technikami mikroinzynieryjnymi w technologii MEMS wedlug
wynalazku, jak w przykladzie 1 1 jak przedstawiono na figurze 2, z ta réznica ze
jest wykonane w konfiguracji 7-elektrodowej ze zintegrowang pompa jonowo-

sorpcyjna, otwor przelotowy 7 w elektrodzie ekstrakcyjnej 3 ma ksztalt kwadratu
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o wymiarach boku 3 mm, powierzchnia otworu przelotowego 7a w stosunku do
otworu przelotowego 7 wyraza si¢ w stosunku 1:3, a emiter w postaci ostrza

krzemowego jest pokryty dodatkowa warstwa emisyjna 8 w postaci nanorurek

weglowych.

Przyktad 3

Skaningowe miniaturowe Zzrédlo promieniowania rentgenowskiego wykonane
technikami mikroinzynieryjnymi w technologii MEMS wedtug wynalazku, jak w
przyktadzie 1 i jak przedstawiono na figurze 2, z ta r6znica ze emiter w postaci
ostrza krzemowego jest pokryty dodatkowa warstwa emisyjna 8 w postaci grafenu

lub nanowtdkien weglowych.
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Zastrzezenia patentowe

Skaningowe miniaturowe Zzrédto promieniowania rentgenowskiego
wykonanego w technologii MEMS znamienne tym, ze sklada si¢
z polaczonych ze soba metoda bondingu anodowego elementow
szklanych 1 krzemowych, tworzac proznioszczelng strukture, w sktad
ktorej wchodza: kolumna pompy jonowo-sorpcyjnej (A) oraz kolumna
zrédla  rentgenowskiego (B), przy czym kolumna Zrédia
rentgenowskiego (A) zbudowana jest z utozonych kolejno elementow:
katody (1), stanowiacej podstawe dolng, z polowym emiterem
elektronow (2), elektrody ekstrakcyjnej (3), uktadu wielopolowego (4)
1 anody (5), stanowigcej podstawe gorna, z targetem transmisyjnym (6)
w postaci cienkiej membrany, a w elektrodzie ekstrakcyjnej (3)
1 w uktadzie wielopolowym (4) znajduja si¢ wspolsrodkowe otwory
przelotowe (7, 7a), i elektroda ekstrakcyjna (3) jest wspolna dla
kolumny Zzrédla rentgenowskiego (B) i kolumny pompy jonowo-
sorpcyjnej (A).

Zrédlo promieniowania rentgenowskiego wedlug zastrz. 1 znamienne
tym, ze polowy emiter elektronow (2) wykonany jest w postaci ostrza

krzemowego.

. Zrédlo promieniowania rentgenowskiego wedlug zastrz. 2 znamienne

tym, ze polowy emiter elektronow (2) posiada dodatkowa warstwe
emisyjna (8) w postaci materiatow mikro i nanostrukturalnych majacych
dobra przewodnos¢ elektryczna, takich jak nanorurki weglowe, grafen,
nanowlokna weglowe.

Zrédto promieniowania rentgenowskiego wedtug zastrz. 1 znamienne
tym, ze otwoér przelotowy (7) w uktadzie wielopolowym ma ksztatt

kwadratu o wymiarach od 1 do 3 mm.

. Zrodlo promieniowania rentgenowskiego wedlug zastrz. 1 i 4

znamienne tym, ze otwor przelotowy (7) w uktadzie wielopolowym ma
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powierzchni¢ wigksza niz otwor przelotowy (7a) w elektrodzie
ekstrakcyjnej (3) 1 wyraza si¢ w stosunku od 1:1,5 do 1:3.

. Zrodho promieniowania rentgenowskiego wedtug zastrz. 1 znamienne
tym, ze uktad wielopolowy (4) moze mie¢ forme¢ duopolu, kwadrupola,
oktapola.

. Zrédlo promieniowania rentgenowskiego wedtug zastrz. 1 znamienne
tym, ze jego wymiary wynosza pojedyncze milimetry wzdluz osi
kolumny pompy jonowo-sorpcyjnej i zrédla rentgenowskiego oraz

pojedyncze centymetry w kierunkach poprzecznych.
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Skrot opisu

Przedmiotem wynalazku jest skaningowe miniaturowe Zzrodto
promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS
charakteryzujace si¢ tym, ze sklada si¢ z polaczonych ze soba metoda
bondingu anodowego elementéw szklanych i1 krzemowych, tworzac
proznioszczelna strukture, w sklad ktérej wchodza: kolumna pompy
jonowo-sorpeyjnej (A) oraz kolumna zrodta rentgenowskiego (B), przy
czym kolumna zrodta rentgenowskiego (A) zbudowana jest z utozonych
kolejno elektrod: katody (1), stanowigcej podstawe dolna, z polowym
emiterem elektronow (2), elektrody ekstrakcyjnej (3), uktadu
wielopolowego (4) 1 anody (5), stanowiacej podstawe gorna, z targetem
transmisyjnym (6) w postaci cienkiej membrany, a w elektrodzie
ekstrakcyjnej (3) 1 w ukladzie wielopolowym (4) znajduja si¢
wspotsrodkowe otwory przelotowe (7, 7a), 1 elektroda ekstrakcyjna (3)
jest wspolna dla kolumny Zrodta rentgenowskiego (B) i kolumny pompy

jonowo-sorpeyjnej (A).

Fig. 1 (7 zastrzezen)
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Wielo-emiterowe, miniaturowe zZrédlo promieniowania rentgenowskiego

wykonane w technologii MEMS

Przedmiotem wynalazku jest wielo-emiterowe Zroédlo promieniowania
rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS, wyposazone w uktad
wybierajacy emiter, z ktérego nastepuje emisja elektronow, umozliwiajace
»oswietlenie” wiazka elektronow wybranego obszaru powierzchni targetu
transmisyjnego. Rozwiazanie to pozwala na generacje promieniowania
rentgenowskiego z réznych punktow targetu, co w rezultacie umozliwia
przeswietlanie matych, nieruchomych obiektoéw, umieszczonych na lub ponad
targetem, z wielu stron 1 dzigki temu uzyskiwanie ich trojwymiarowych

reprezentacji.

Miniaturowe zrédlo rentgenowskie MEMS jest zaawansowanym
urzadzeniem, ktore integruje wszystkie elementy na jednym chipie krzemowo-
szklanym, generujac promieniowanie rentgenowskie dzieki swojej budowie.
Miniaturowe zZrédlo rentgenowskie ma potencjalne zastosowanie w diagnostyce

medycznej, analizie materialow oraz w technologii inspekcji przemystowe;.

Z literatury przedmiotu znane s3a rozwigzania miniaturowych zrodet
rentgenowskich w tym zZrédla wykonanego w technologii MEMS. W artykule P.
Urbanski 1 T. Grzebyk, 'MEMS-Compatible X-Ray Source', Journal of
Microelectromechanical Systems, vol. 33, no. 5, pp. 508-510, 2024, przedstawiono
rozwiazanie, w ktorym technologia MEMS zostata wykorzystana do integracji
miniaturowego zrodla rentgenowskiego w jednym ukladzie z mikropompa
prozniowa, co pozwala na zapewnienie stabilne] wysokiej prézni wewnatrz

urzadzenia.
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Znane s3 ze stanu techniki rozwigzania dotyczace metod i systemow

o$wietlania obiektow za pomocg promieniowania rentgenowskiego.

W dokumencie patentowym PL 227227B1 opisano miniaturowe Zrédlo
promieniowania rentgenowskiego typu MEMS, wykonane technikami
mikroinzynieryjnymi z wykorzystaniem bondingu anodowego, wykorzystujace
mikropompe charakteryzuje si¢ tym, ze ma proznioszczelne komory: mikrokomore
zrédla oraz potaczona z nia mikropompe, przy czym mikrokomora zrédta
zbudowana jest z ulozonych naprzemiennie elektrod 1 dystansownikow,
stanowigcych jednoczesnie jej obudowg: kolejno z katody (A), stanowiacej
podstawe dolna, pierwszego dystansownika (B), elektrody ekstrakcyjnej (C),
drugiego dystansownika (D), elektrody sterujacej (E), trzeciego dystansownika (F)
1 anody (G), stanowigcej podstawe gorna, z czego, poza skrajnymi elektrodami,
elementy te posiadaja wspotsrodkowe, przelotowe otwory, natomiast elektroda
ekstrakcyjna (C) i drugi dystansownik (D) sa wspdlne dla mikrokomory Zrédia
1 mikropompy, w drugim dystansowniku (D) wykonany jest za$ kanal taczacy

mikropompe z mikrokomora zrédta.

Z dokumentu patentowego PL 238735B1 znany jest aparat do spektroskopii
fotoelektronow twardego promieniowania rentgenowskiego zawiera zrodto
promieniowania rentgenowskiego, analizator, manipulator probki, komore do
analizy i prézniowe systemy usuwajace, przy czym w tréjwymiarowej przestrzeni
wyznaczonej przez prostokatny uktad osi wspotrzednych (XYZ) probka w ksztalcie
ptytki jest rozmieszczona tak, aby mogta by¢ obracana wokot osi (Z) za pomoca
wymienionego manipulatora (2) probki, przy czym zrodto promieniowania
rentgenowskiego zawiera dziato elektronowe (3b), ktora przyspiesza i ogniskuje
elektrony, tarcza, ktora jest napromieniowywana elektronami przyspieszanymi
1 ogniskowanymi przez dzialo elektronowe, aby generowa¢ promieniowanie
rentgenowskie, zespdt krysztalu monochromatorowego, przy czym zespot
krysztalu monochromatorowego spetnia warunek Bragga dyfrakcji rentgenowskiej
w plaszczyznie (X-Y), aby zalamywac/odbija¢ 1 monochromatyzowac

promieniowanie rentgenowskie wygenerowane Ww wymienionym obiekcie
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1 ekstrahowa¢ jedynie charakterystyczne promienie rentgenowskie, a z drugiej
strony pozycja napromieniowywania wigzka elektronéw na $rodku tarczy $rodka
zespotu krysztalu monochromatorowego probki jest rozmieszczona na okregu
Rowlanda, aby minimalizowa¢ aberracj¢ ogniskowania na probce, zespot krysztatu
monochromatorowego znajduje si¢ na okrggu o promieniu dwa razy wigkszym od
promienia okrggu Rowlanda w plaszczyznie (X-Y) korzystnie pozycja
napromieniowywania wigzkg elektronow na wymienionej tarczy i srodek probki
znajduja si¢ na kazdym z dwoch ognisk elipsy stykajacej si¢ z wymienionym
okregiem Rowlanda w srodku zespotu krysztalu monochromatorowego,
wymieniony zespol krysztatu monochromatorowego ma toroidalng powierzchnig
w kierunku osi Z uzyskang przez obrot wymienionej elipsy stykajacej si¢
z wymienionym okregiem Rowlanda wokét linii prostej taczacej pozycje
napromieniowywania wigzka elektronow na wymienionej tarczy i srodek probki,
1 zbiornik prézniowy do instalacji tych komponentdéw, przy czym zespot krysztatu
monochromatorowego stosowany do monochromatyzacji z dyfrakcja i odbiciem
wymienionego zrodla promieniowania rentgenowskiego znajduje si¢ w okrggu
Rowlanda wraz z wymieniong tarczg i1 wymieniong probka, spelniajac taki
warunek, ze rozproszona wiazka promieniowania rentgenowskiego koncentruje si¢
na powierzchni probki przy minimalnej aberracji, przy czym okreg Rowlanda jest
umieszczony ortogonalnie do powierzchni probki, przy czym o$ optyczna
wymienionego analizatora jest umieszczona prostopadle (w kierunku osi X) do
kierunku padania (w kierunku osi Y) promieniowania rentgenowskiego lub
w zakresie kata +36 stopni w plaszczyznie (X-Y) 1 w zakresie kata +49 stopni
w plaszczyznie (X-Z), przy czym probka jest umieszczona tak, ze wymienione
promieniowanie rentgenowskie zatamane i1 odbite przez powierzchni¢ odbicia
znajduje si¢ w pozycjach ogniskowania na powierzchni wymienionej probki
1 uko$nie pada na powierzchni¢ wymienionej probki tak, ze plamka wymienionego
promieniowania rentgenowskiego podtuznie rozciaga si¢ wzdtuz linii zasadniczo
réwnolegle do osi (Y) (zasadniczo prostopadle do osi X), 1 przy czym otwor

szczeliny zapewnionej przy wej$ciu wymienionego analizatora jest rozmieszczony
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rownolegle do kierunku, w ktérym wymieniona plamka promieniowania

rentgenowskiego podtuznie rozciaga si¢ na powierzchni probki.

W dokumencie patentowym PL 231530B1 opisano generator rentgenowski
o regulowanej kolimacji. Generator ten zawiera: zesp6t zrodla rentgenowskiego
(200), zawierajacy lampe rentgenowska majaca katode i1 anodg¢ oraz przedni
kolimator; generator wysokiego napigcia, umieszczony w wydluzonej komorze
obudowy lampy rentgenowskiej i uzywany do dostarczania pradu statego
wysokiego napigcia miedzy katode i1 anod¢ lampy rentgenowskiej, w celu
wzbudzenia promieniowania rentgenowskiego; jednostke regulacji kolimacyjnej,
umieszczong obrotowo na zewnatrz przedniego kolimatora, uzywang do
przeksztalcania wachlarzowatych wiazek rentgenowskich w ciaggte rentgenowskie
wiazki otowkowe; oraz jednostke chtodzaca, zamontowana niezaleznie przy lampie
rentgenowskiej 1 uzywang do chtodzenia anody lampy rentgenowskiej; przy czym
zespol zrodta rentgenowskiego, generator wysokiego napigcia, jednostka regulacji
kolimacyjnej 1 jednostka chtodzaca sg zintegrowane jako catos¢. Generator
rentgenowski o regulowanej kolimacji ma zwarta budowg, co jest pomocne
w miniaturyzacji, modularyzacji 1 zapewnia wysoka wydajno$¢ urzadzen

detekcyjnych zwiazanych z bezpieczenstwem.

Z kolei z amerykanskiego dokumentu patentowego US6959868B2 znane sa
metody 1 systemy o$wietlania obiektow za pomoca ptaskich wiazek oswietlenia
laserowego o zasadniczo ptaskich charakterystykach rozkladu przestrzennego,
rozciagajacych si¢ na cale pole widzenia (FOV) modutow tworzenia i wykrywania
obrazu stosowanych w takich systemach. Kazda wigzka planarnego o$wietlenia
laserowego wytwarzana jest z matrycy planarnych wiazek oswietlenia laserowego
(PLIA) skladajacej si¢ z kilku moduléw planarnego os$wietlenia laserowego
(PLIM). Kazdy PLIM sktada si¢ z widocznej diody laserowej (VLD), soczewki
skupiajacej i umieszczonego migdzy nimi cylindrycznego elementu optycznego.
Poszczegblne plaskie elementy wiazki o$wietlenia laserowego wytworzone
zkazdego PLIM sa 1laczone optycznie w celu wytworzenia ztozonej,

zasadniczo ptaskiej wiazki os$wietlenia laserowego o zasadniczo jednolitych
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charakterystykach gestosci mocy w catym swoim zakresie przestrzennym, a tym
samym w zakresie roboczym systemu. Najlepiej, aby kazda skladowa wiazki
o$wietlenia laserowego byla skupiana tak, aby minimalna szeroko$¢ wiazki
wystepowata w punkcie lub plaszczyznie, ktéra jest najdalsza lub maksymalng
odlegtoscia od obiektu, w jakiej system jest zaprojektowany do pozyskiwania
obrazow, kompensujac w ten sposob zmniejszenie gestosci mocy padajacej wiazki
o$wietlenia laserowego, wynikajace z faktu, ze szerokos$¢ wigzki o$wietlenia
laserowego zwigksza si¢ wraz ze wzrostem odlegltosci obiektu od optyki

obrazujace;j.

Przedmiotem dokumentu patentowego US6333968B1 jest katoda
transmisyjna do generowania promieni rentgenowskich to urzadzenie, w ktérym
prad elektryczny generowany przez zasilacz niskiego napiecia powoduje przeptyw
elektronow z katody transmisyjnej, ktory jest przyspieszany przez zasilacz
wysokiego napiecia w kierunku anody, gdzie przy uderzeniu emitowane sg
promienie rentgenowskie. W trakcie emisji promieni rentgenowskich wigzka
pierwotna przechodzi przez katode i uderza w probke umieszczona na zewnatrz
lampy. Katoda transmisyjna to X sktadajaca si¢ ze struktury emitera elektronow,
najlepiej diody emitujacej pole elektronowe lub emitera termionowego lub
fotoemitera lub nanorurki lub piroemitera lub piezoemitera, wykonanej najlepiej
z elementow o liczbie atomowej 14 (krzem) lub nizszej, z elementami
przewodzacymi prad elektryczny lub przewodzacymi elementami konstrukcyjnymi
mechanicznymi, najlepiej z przewodzacego krzemu lub diamentu lub aluminium
lub berylu, oraz =z nieprzewodzacych izolatoréw elektrycznych lub
nieprzewodzacych elementow konstrukcyjnych mechanicznych, najlepiej
z diamentu lub dwutlenku krzemu lub weglika boru. Katoda transmisyjna
przepuszcza promienie rentgenowskie, ktore swobodnie przeptywaja przez katode

transmisyjna.

Dotychczas stosowane miniaturowe zrodta  promieniowania
rentgenowskiego nie zapewniaja mozliwosci dynamicznej zmiany obszaru

emisyjnego z jednoczesna zmiang obszaru targetu, w ktory uderza wigzka
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elektronéw. W przypadku tradycyjnych rozwigzan promieniowanie rentgenowskie
wytwarzane jest zawsze przez wiazke elektrondw generowang z jednego punktu
emisyjnego, uderzajaca w jeden obszar na targecie. Ogranicza to zdolno$¢ do
tworzenia szczegotowych, trojwymiarowych obrazéw struktur przestrzennych.
Obecnie, aby uzyskac obraz trojwymiarowy badanego obiektu niezbedne jest albo
zastosowanie ruchomego Zrédla rentgenowskiego (jak ma to miejsce

w tomografach komputerowych), albo oswietlanie obiektu z wielu Zrédet naraz.

Wynalazek ma na celu wyeliminowanie ktopotliwych i drogich rozwigzan
technicznych poprzez zastosowanie pojedynczego, nieruchomego zrodta
promieniowania rentgenowskiego, w ktorym zmieniany jest jedynie punkt emisji

elektronow.

Istota wynalazku jest wielo-emiterowe miniaturowe zrodto promieniowania
rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS charakteryzujace si¢ tym, ze
sktada si¢ z polaczonych ze soba metoda bondingu anodowego elementéw
szklanych 1 krzemowych, tworzac préznioszczelna strukture, w skiad ktorej
wchodza: kolumna pompy jonowo-sorpcyjnej A oraz kolumna Zrodia
rentgenowskiego B, przy czym kolumna zrodta rentgenowskiego A zbudowana jest
z utozonych kolejno elektrod katody 1, stanowiacej podstawe dolna, elektrody
ekstrakcyjnej 2, elektrody skupiajacej 3, anody 4, stanowiacej podstawg gorna,
z targetem transmisyjnym 5 w postaci cienkiej membrany, przy czym w katodzie 1
umieszczone s3 emitery 6 stanowigce matryce emiteréw 10, wraz
z wyprowadzeniami elektrycznymi 9, w elektrodzie ekstrakcyjnej 2, odpowiednio
do ulozenia matrycy emiterow 10, znajduje si¢ siatka elektrody ekstrakcyjnej 7
z otworami przelotowymi znajdujacymi si¢ ponad kazdym z emiterow 6,
a elektroda skupiajaca 3 skonstruowana jest w postaci siatki elektrody skupiajace;j
8 z otworami umieszczonymi koncentrycznie nad otworami siatki elektrody
ekstrakcyjnej, a elektroda ekstrakcyjna 2 jest wspolna dla kolumny Zrddia

rentgenowskiego B i kolumny pompy jonowo-sorpcyjnej A.
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Korzystnie emitery 6 stanowigce matryce emiterow 10 sg utozone w postaci
wysp krzemowych potaczonych z pojedynczym podlozem szklanym metoda

bondingu anodowego.

Korzystnie emitery 6 maja forme¢ szpiczastych struktur: piramid, ostrzy,
nici.
Korzystnie emitery 6 pokryte sag dodatkowa warstwa emisyjna 12 w postaci

materiatéw mikro i1 nanostrukturalnych majacych dobra przewodnos¢ elektryczng

takich jak nanorurki weglowe, grafen, nanowtokna weglowe.
Korzystnie minimalna ilo$¢ emiteréw 6 wynosi 2.

Korzystnie  wymiary  wielo-emiterowego  miniaturowego  zrodia
promieniowania rentgenowskiego wynosza pojedyncze milimetry wzdluz osi
kolumny pompy jonowo-sorpcyjnej 1 zrodla rentgenowskiego oraz pojedyncze

centymetry w kierunkach poprzecznych.

Korzystnie matryca emiterow zajmuje maksymalnie cala powierzchnie

katody 1 niepodlegajaca potaczeniu z przektadka szklang 11.

Korzystnie siatka elektrody skupiajacej 8 1 siatka elektrody ekstrakcyjnej 7
zajmuja maksymalnie cala powierzchnie tych elektrod niepodlegajaca potaczeniu z

przekladka szklang 11.

Wewnatrz  struktury  wielo-emiterowego  miniaturowego  zrodia
promieniowania rentgenowskiego wedlug wynalazku, zapewnione sg warunki
prozni.

Wyspy krzemowe z emiterami mogg mie¢ forme piramid dla zageszczenia
pola elektrycznego wokot ich wierzchotka i utatwienia polowej emisji elektronow.
Moga takze zosta¢ pokryte dodatkowa warstwa emisyjng, np. nanorurek
weglowych. Podlagczenia elektryczne do wysp krzemowych z emiterami sg

wykonane poprzez otwory wywiercone w podtozu szklanym 1 wypelnione warstwa

metaliczna.
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Wynalazek znajduje zastosowanie w mikroskalowych systemach
obrazowania oraz  badaniach, ktére wymagaja  wysokie]  precyzji
w odwzorowywaniu struktury obiektéw. Zastosowanie wielo-emiterowego
miniaturowego zrodta promieniowania rentgenowskiego eliminuje potrzebe
stosowania ruchomych elementow w urzadzeniu, co wplywa na wzrost
niezawodnosci oraz zwigksza mozliwosci miniaturyzacji catego systemu.
Wynalazek moze znalez¢ zastosowanie w mikrofluidyce, nanotechnologii,
elektronice, a takze w obrazowaniu 1 analizie wewngtrznych struktur niewielkich

obiektow, pozwalajac na generowanie ich trojwymiarowych modeli.

Wynalazek zostat blizej przedstawiony w przykladach realizacji oraz na

rysunku, gdzie:

Fig. 1 przedstawia schemat wielo-emiterowego miniaturowego zrodta

promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS

Fig. 2 przedstawia schemat wielo-emiterowego miniaturowego zrodta
promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS z dodatkowa

warstwa emisyjna w postaci nanorurek weglowych

Fig. 3 przedstawia schemat wielo-emiterowego miniaturowego zrodta
promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS, gdzie
matryca emiteréw zajmuje cala powierzchni¢ katody niepodlegajaca potaczeniu
z przektadka szklana, a siatka elektrody skupiajacej i siatka elektrody ekstrakcyjnej
zajmuja maksymalnie cala powierzchni¢ tych elektrod niepodlegajaca potaczeniu

z przektadkami szklanymi

Przyktad 1

Wielo-emiterowe miniaturowe zrodto promieniowania rentgenowskiego
wykonane w technologiit MEMS wedlug wynalazku, jest wykonane w konfiguracji
4-elektrodowej ze zintegrowang pompa jonowo sorpcyjna. Wielo-emiterowe
miniaturowe zroédto promieniowania rentgenowskiego sktada si¢ z polaczonych ze
soba metoda bondingu anodowego elementow szklanych 1 krzemowych, tworzac

proznioszczelng strukturg, w sklad ktérej wchodza: kolumna pompy jonowo-
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sorpcyjnej A oraz kolumna zrodta rentgenowskiego B. Kolumna zrodia
rentgenowskiego A zbudowana jest z ulozonych kolejno elektrod: katody 1,
stanowigcej podstawe dolna, elektrody ekstrakcyjnej 2, elektrody skupiajacej 3,
anody 4, stanowiacej podstawg gorng, z targetem transmisyjnym 5 w postaci
cienkiej membrany. Elektrody oddzielone sa od siebie za pomoca przektadek
szklanych 11. W katodzie 1 umieszczone sa emitery 6 stanowigce matryce
emiteréw 10, wraz z wyprowadzeniami elektrycznymi 9. Emitery 6, w formie
piramid, sg ulozone w postaci wysp krzemowych na matrycy emiterow 10
polaczonych z pojedynczym podtozem szklanym metoda bondingu anodowego.
W matrycy emiteréw 10 ilo§¢ emiterow 6 wynosi dwa. Elektroda ekstrakcyjna 2,
odpowiednio do ksztattu matrycy emiteréow 10 skonstruowana jest w postaci siatki
elektrody ekstrakcyjnej 7 z otworami przelotowymi znajdujacymi si¢ ponad
kazdym z emiterow 6. Elektroda skupiajaca wykonana jest w postaci siatki
elektrody skupiajacej 8 z otworami umieszczonymi koncentrycznie nad otworami
siatki elektrody ekstrakcyjnej 7. Elektroda ekstrakcyjna 2 jest wspolna dla kolumny

zrédta rentgenowskiego B 1 kolumny pompy jonowo-sorpeyjnej A.

Podlaczenia elektryczne do wysp krzemowych z emiterami 6 sag wykonane

poprzez otwory wykonane w podtozu szklanym 1 wypetnione warstwa metaliczng.

Na elektrode ekstrakcyjng 2, elektrode skupiajaca 3 oraz na target
transmisyjny 5, podaje si¢ state napiecie w zaleznos$ci od warunkéw oczekiwanych
parametréw generowanej wiazki rentgenowskiej, od setek V do dziesiatek kV.
Wybdr konkretnego emitera 6, z ktérego ma nastepowac emisja, polegac bedzie na

podaniu na niego ujemnego wzgledem elektrody ekstrakcyjnej 2 napiecia.

Przyktad 2

Wielo-emiterowe miniaturowe Zrédlo promieniowania rentgenowskiego
wykonane w technologiit MEMS wedlug wynalazku, jest wykonane w konfiguracji
4-elektrodowej, jak w przyktadzie 1, z ta réznica, ze emitery 6 w formie ostrzy
pokryte sa dodatkowa warstwa emisyjng 12 w postaci nanorurek weglowych, a

matryca emiteréw 6 zajmuje cata powierzchni¢ katody 1 niepodlegajaca potaczeniu
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z przekladka szklang 11, a siatka elektrody skupiajacej 8 i siatka elektrody
ekstrakcyjnej 7 zajmuja cata powierzchnig tych elektrod niepodlegajaca potaczeniu

z przektadkami szklanymi 11.

Przyktad 3

Wielo-emiterowe miniaturowe Zrédlo promieniowania rentgenowskiego
wykonane w technologiit MEMS wedlug wynalazku, jest wykonane w konfiguracji
4-elektrodowej, jak w przyktadzie 2, z tg réznica, ze emitery 6 w formie nici,
pokryte sa dodatkowa warstwa emisyjna 12 w postaci grafenu lub nanowtokien

weglowych.
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Fig. 3
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Zastrzezenia patentowe

. Wielo-emiterowe miniaturowe zrédlo promieniowania
rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS znamienne tym, ze
sklada si¢ z potaczonych ze soba metoda bondingu anodowego
elementow szklanych i krzemowych, tworzac proznioszczelng strukture,
w sklad ktorej wchodza: kolumna pompy jonowo-sorpeyjnej (A) oraz
kolumna Zrédla rentgenowskiego (B), przy czym kolumna Zrédla
rentgenowskiego (A) zbudowana jest z utozonych kolejno elementow:
katody (1), stanowigcej podstawe dolna, elektrody ekstrakcyjnej (2),
elektrody skupiajacej (3), anody (4), stanowigcej podstawe gorna,
z targetem transmisyjnym (5) w postaci cienkiej] membrany, przy czym
w katodzie (1) umieszczone sa emitery (6) stanowigce matryce
emiterow (10), wraz z wyprowadzeniami elektrycznymi (9),
w elektrodzie ekstrakcyjnej (2), odpowiednio do ulozenia matrycy
emiterow (10), znajduje si¢ siatka elektrody ekstrakcyjne; (7)
z otworami przelotowymi znajdujacymi si¢ ponad kazdym z emiterow
(6), a elektroda skupiajaca (3) skonstruowana jest w postaci siatki
elektrody skupiajacej (8) z otworami umieszczonymi koncentrycznie
nad otworami siatki elektrody ekstrakcyjnej (7), a elektroda
ekstrakcyjna (2) jest wspdlna dla kolumny zrodta rentgenowskiego (B)
1 kolumny pompy jonowo-sorpcyjnej (A).

Wielo-emiterowe miniaturowe zrodto promieniowania
rentgenowskiego wedlug zastrz. 1 znamienne tym, ze emitery (6)
stanowigce matryce emiteréw (10) sa ulozone w postaci wysp
krzemowych potaczonych z pojedynczym podtozem szklanym metoda
bondingu anodowego.

Wielo-emiterowe miniaturowe zrédlo promieniowania
rentgenowskiego wedtug zastrz. 1 znamienne tym, ze emitery (6) maja
forme szpiczastych struktur: piramid, ostrzy, nici.

. Wielo-emiterowe miniaturowe zrédlo promieniowania

rentgenowskiego wedlug zastrz. 1 1 3 znamienne tym, ze emitery (6)
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pokryte sa dodatkowa warstwa emisyjng (12) w postaci materialow
mikro i nanostrukturalnych majacych dobra przewodnos¢ elektryczna,
takich jak nanorurki weglowe, grafen, nanowtdkna weglowe.
Wielo-emiterowe miniaturowe zrédlo promieniowania
rentgenowskiego wedlug zastrz. 1 znamienne tym, Ze minimalna ilo$¢
emiteréw (6) wynosi dwa.

Wielo-emiterowe miniaturowe zrédlo promieniowania
rentgenowskiego wedlug zastrz. 1 znamienne tym, ze wymiary wielo-
emiterowego miniaturowego zrodta promieniowania rentgenowskiego
wynosza pojedyncze milimetry wzdtuz osi kolumny pompy jonowo-
sorpcyjnej 1 zrodla rentgenowskiego oraz pojedyncze centymetry w
kierunkach poprzecznych.

Wielo-emiterowe miniaturowe zrédto promieniowania
rentgenowskiego wedlug zastrz. | znamienne tym, ze matryca
emiterow zajmuje maksymalnie cala powierzchni¢ katody (1)
niepodlegajaca polaczeniu z przektadka szklang (11).

Wielo-emiterowe miniaturowe zrédlo promieniowania
rentgenowskiego wedtug zastrz. 1 znamienne tym, zZe siatka elektrody
skupiajacej (8) 1 siatka elektrody ekstrakcyjnej (7) zajmuja maksymalnie
cala powierzchnig tych elektrod niepodlegajaca polaczeniu z przektadka
szklang (11).
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Skrot opisu

Przedmiotem wynalazku jest wielo-emiterowe miniaturowe zrodio
promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS znamienne tym,
ze sklada si¢ z potaczonych ze sobag metoda bondingu anodowego elementow
szklanych 1 krzemowych, tworzac prdéznioszczelng strukturg, w sklad ktorej
wchodza: kolumna pompy jonowo-sorpcyjnej (A) oraz kolumna Zrédla
rentgenowskiego (B), przy czym kolumna zrédta rentgenowskiego (A) zbudowana
jest zutozonych kolejno elektrod katody (1), stanowiacej podstawe dolna, elektrody
ekstrakcyjnej (2), elektrody skupiajacej (3), anody (4), stanowigcej podstawe gorna,
z targetem transmisyjnym (5) w postaci cienkiej membrany, przy czym w katodzie
(1) umieszczone sg emitery (6) stanowiace matryce emiterow (10), wraz
z wyprowadzeniami elektrycznymi (9), w elektrodzie ekstrakcyjne; (2),
odpowiednio do utozenia matrycy emiterow (10), znajduje si¢ siatka elektrody
ekstrakcyjnej (7) z otworami przelotowymi znajdujacymi si¢ ponad kazdym
z emiterow (6), a elektroda skupiajaca (3) skonstruowana jest w postaci siatki
elektrody skupiajacej (8) z otworami umieszczonymi koncentrycznie nad otworami
siatki elektrody ekstrakcyjnej (7), a elektroda ekstrakcyjna (2) jest wspdlna dla

kolumny zrodta rentgenowskiego (B) 1 kolumny pompy jonowo-sorpcyjnej (A).

Fig. 1 (8 zastrzezen)
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Target transmisyjny o wybieralnej charakterystyce spektralnej do

miniaturowego zrédla rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS

Przedmiotem wynalazku jest target transmisyjny do miniaturowego zZrddta
promieniowania rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS w postaci
membrany krzemowej, na ktérej wydzielone sa obszary pokryte roéznymi

warstwami metalicznymi.

W zaleznosci, na ktora czes$¢ targetu pada wigzka elektronow, mozliwa jest

generacja promieniowania rentgenowskiego o réznej charakterystyce widmowe;j.

Z literatury przedmiotu znane s3 rozwigzania targetéw transmisyjnych
stosowanych do miniaturowych zrdédet rentgenowskich wykonanych w technologii
MEMS. W artykule P. Urbanskiego, T. Grzebyka, M. Krysztof i D. Nowak
Advanced Optical Materials, 2024, przedstawiono badania nad zoptymalizowana
geometrig targetu krzemowo-niklowego, zaprojektowanego w celu uzyskania
promieniowania monochromatycznego. Kluczowym elementem jest cienka
warstwa niklu o precyzyjnie dobranej grubosci naniesiona na krzemowa membrang,
ktéra umozliwia efektywne pochtanianie elektronéw i emisje promieniowania
rentgenowskiego. Zoptymalizowana konstrukcja targetu znaczaco poprawia
intensywnos$¢ promieniowania oraz stosunek pikéw charakterystycznych do catego
sygnatu. Tego typu rozwigzanie znajduje zastosowanie w spektroskopii
fluorescencji rentgenowskiej oraz precyzyjnej analizie materiatowej, gdzie
wymagane jest promieniowanie o wysokiej stabilnosci 1 kontrolowanej

charakterystyce energetyczne;.

Z publikacji J. Kawai, High-sensitivity small-size X-ray fluorescence
spectometers, Guest Forum 12 (2008) 52-56, znane jest Zrodlo promieniowania X

z wykorzystaniem pirokrysztatéw. Zrédto to charakteryzuje si¢ matymi rozmiarami
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15x10 mm? i moze by¢ zasilane baterig 9 V. Maksymalna energia elektronow
uderzajagca w target Cu wynosi 35 keV. Generuja one slabe, pulsacyjne

promieniowanie, ktérego intensywno$¢ zmienia si¢ w takt grzania i schtadzania

krysztatu.

Znane sg tez ze stanu techniki rozwigzania dotyczace formowania
rownoleglej wiazki lub ograniczenia rozpraszania promieniowania, aby uzyskac
precyzyjne i skupione dziatanie, stosowanych w urzadzeniach optycznych lub

mechanicznych.

W dokumencie patentowym PL 240067B1 opisano sposob i uktad
obrazowania obiektéw za pomoca rozproszonych wstecznie fotonow
promieniowania rentgenowskiego przeznaczone do kontroli bagazu 1 o0sob
fizycznych oraz do diagnostyki medycznej. Odznacza si¢ tym, ze obszar
naswietlania obiektu stanowi rzut wigzki promieniowania rentgenowskiego
uksztattowanej trapezoidalnie w kolimatorze na plaszczyzne obrazu obiektu przy
czym detektory promieniowania i umieszczone po stronie obiektu rejestruja
sygnaly proporcjonalne do energii 1 liczby rozproszonych wstecznie fotonow na
punktach obiektu. Kolimator jest uksztaltowany w postaci kotowej tarczy
znradialnymi szczelinami przy czym tarcza kolimatora jest wyposazona
w sprzgzone mechanicznie uktad napedowy ruchu obrotowego wokét wihasnej osi
oraz uklad napedowy ruchu obrotowego po trajektorii pola promieniowania
rentgenowskiego sterowane przez uktad sterowania i synchronizacji z komputera.
Wejscia pomiarowe i sg potaczone z czujnikiem katowego potozenia szczelin oraz
z czujnikiem obrotu uktadu napedowego a wejscia pomiarowe sa polaczone

z detektorami rozproszonego wstecznie promieniowania rentgenowskiego.

Z kolei z dokumentu patentowego PL 230856B1 znany jest obrazujacy
detektor promieniowania rentgenowskiego przeznaczony do wykonywania zdjeé
rentgenowskich wysokiej rozdzielczosci w radiografii medycznej i przemystowe;j
odznacza si¢ tym, ze posiada scyntylacyjny pikselizowany przetwornik
promieniowania rentgenowskiego na $wiatto widzialne zwlaszcza zielone

osadzony w plaszczyznie gérnej poziomej $wiatloszczelnej obudowy przy czym
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krawedzie poziome i pionowe przetwornika sg osadzone przesuwnie odpowiednio
w prowadnicach poziomych i1 pionowych napg¢dzanych silnikiem krokowym
sterowanym przez komputer. Pod plaszczyzng scyntylacyjnego pikselizowanego
przetwornika umieszone jest lustro pod katem a.40° - 60° usytutowane przeciwlegle
do obiektywu cyfrowej kamery polaczonej przez uktad przetwarzania i transmisji

danych z komputerem.

W dokumencie patentowym PL 227227B1 opisano miniaturowe zrédlo
promieniowania rentgenowskiego typu MEMS, wykonane technikami
mikroinzynieryjnymi z wykorzystaniem bondingu anodowego, wykorzystujace
mikropompe charakteryzuje si¢ tym, ze ma proéznioszczelne komory: mikrokomore
zrodla oraz polaczona z nig mikropompe, przy czym mikrokomora zrodta
zbudowana jest z ulozonych naprzemiennie elektrod 1 dystansownikow,
stanowigcych jednoczesnie jej obudowe: kolejno z katody, stanowigcej podstawe
dolng, pierwszego dystansownika, elektrody ekstrakcyjnej, drugiego
dystansownika, elektrody sterujacej, trzeciego dystansownika i anody, stanowiacej
podstawe goérna, z czego, poza skrajnymi elektrodami, elementy te posiadaja
wspotsrodkowe, przelotowe otwory, natomiast elektroda ekstrakcyjna i drugi
dystansownik sa wspolne dla mikrokomory zrédta i mikropompy, w drugim
dystansowniku wykonany jest za$ kanat laczacy mikropomp¢ z mikrokomora

zrodla.

W jeszcze innym dokumencie patentowym PL 238735PL ujawniono aparat
do spektroskopii fotoelektronow twardego promieniowania rentgenowskiego, ktory
zawiera zrodto promieniowania rentgenowskiego, analizator, manipulator probki,
komore do analizy i prézniowe systemy usuwajace, przy czym w trojwymiarowej
przestrzeni wyznaczonej przez prostokatny uktad osi wspotrzednych (XYZ) probka
w ksztalcie ptytki jest rozmieszczona tak, aby mogta by¢ obracana wokoét osi (Z) za
pomoca wymienionego manipulatora probki, przy czym zrédlo promieniowania
rentgenowskiego zawiera dziato elektronowe, ktora przyspiesza i ogniskuje
elektrony, tarcza, ktora jest napromieniowywana elektronami przyspieszanymi

i ogniskowanymi przez dziatlo elektronowe, aby generowaé promieniowanie
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rentgenowskie, zesp6t krysztalu monochromatorowego, przy czym zespol
krysztatu monochromatorowego spetnia warunek Bragga dyfrakcji rentgenowskiej
w plaszczyZznie (X-Y), aby zatamywac/odbija¢ 1 monochromatyzowac
promieniowanie rentgenowskie wygenerowane W wymienionym obiekcie
1 ekstrahowa¢ jedynie charakterystyczne promienie rentgenowskie, a z drugiej
strony pozycja napromieniowywania wigzka elektronéw na $rodku tarczy srodka
zespotu krysztalu monochromatorowego probki jest rozmieszczona na okregu
Rowlanda, aby minimalizowa¢ aberracj¢ ogniskowania na probce, zespot krysztatu
monochromatorowego znajduje si¢ na okrggu o promieniu dwa razy wigkszym od
promienia okrggu Rowlanda w plaszczyznie (X-Y) korzystnie pozycja
napromieniowywania wigzka elektronow na wymienionej tarczy i srodek probki
znajdujg si¢ na kazdym z dwoch ognisk elipsy stykajacej si¢ z wymienionym
okregiem Rowlanda w $rodku zespotu krysztalu monochromatorowego,
wymieniony zespol krysztatu monochromatorowego ma toroidalng powierzchnig
w kierunku osi Z uzyskang przez obrot wymienionej elipsy stykajacej si¢
z wymienionym okregiem Rowlanda wokoét linii prostej taczacej pozycje
napromieniowywania wigzka elektrondw na wymienionej tarczy i srodek probki,
1 zbiornik prézniowy do instalacji tych komponentow, przy czym zespot krysztatu
monochromatorowego stosowany do monochromatyzacji z dyfrakcja i odbiciem
wymienionego zroédla promieniowania rentgenowskiego znajduje si¢ w okregu
Rowlanda wraz z wymieniong tarczg i wymieniong probka, spelniajac taki
warunek, ze rozproszona wigzka promieniowania rentgenowskiego koncentruje si¢
na powierzchni probki przy minimalnej aberracji, przy czym okreg Rowlanda jest
umieszczony ortogonalnie do powierzchni probki, przy czym o$ optyczna
wymienionego analizatora jest umieszczona prostopadle (w kierunku osi X) do
kierunku padania (w kierunku osi Y) promieniowania rentgenowskiego lub
w zakresie kata +36 stopni w plaszczyznie (X-Y) 1 w zakresie kata +49 stopni
w plaszczyznie (X-Z), przy czym probka jest umieszczona tak, ze wymienione
promieniowanie rentgenowskie zatamane i odbite przez powierzchni¢ odbicia
znajduje si¢ w pozycjach ogniskowania na powierzchni wymienionej probki

1 uko$nie pada na powierzchni¢ wymienionej probki tak, ze plamka wymienionego
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promieniowania rentgenowskiego podluznie rozciaga si¢ wzdluz linii zasadniczo
rownolegle do osi (Y) (zasadniczo prostopadle do osi X), i przy czym otwor
szczeliny zapewnionej przy wejsciu wymienionego analizatora jest rozmieszczony
rownolegle do kierunku, w ktéorym wymieniona plamka promieniowania

rentgenowskiego podtuznie rozciagga si¢ na powierzchni probki.

W jeszcze innym dokumencie patentowym PL 216728B1 opisano zrodto
modulowanego promieniowania termicznego, przeznaczone do pracy w szerokim
zakresie spektralnym podczerwieni, dtugosci fal promieniowania 3-14 pm. Zrodto
modulowanego promieniowania termicznego wedlug wynalazku posiada planarng
strukturg¢ p+-n-n+ lub n+-p-p+ wykonang na krzemowym podtozu. Na gornej
powierzchni podtoza krzemowego znajduja si¢ obszary dyfuzyjne nt+ i obszary
dyfuzyjne p+, kontakty metaliczne oraz dyfuzyjny obszar ekranujacy. Obszary te
pokryte sa warstwa pasywujaca (poza obszarami kontaktow metalicznych) oraz
warstwg odbijajaca, ktora dotyka do kontaktow metalicznych, zachodzi nieco poza
obrys tych obszaréw, i rozciaga si¢ na zewnatrz poza obszar ekranujacy. Natomiast
na dolnej, wypolerowanej powierzchni podloza znajduje si¢ warstwa pasywujaca
1/lub warstwa odbijajaca. Warstwy pasywujace moga by¢ warstwami ztozonymi
z warstw przezroczystych dla podczerwieni o na przemian zmieniajacych si¢
wspotczynnikach zatamania wysokim i niskim, warstwami tlenku krzemu lub tez

warstwami azotku krzemu.

Dotychczas stosowane targety transmisyjne umozliwiajg uzyskanie tylko
statego spektrum emisyjnego w ramach danego urzadzenia, co stanowi problem
techniczny. Dlatego tez celem wynalazku bylo stworzenie rozwiazania

pozwalajacego na zmiang spektrum emisyjnego w obrebie jednego urzadzenia.

Istota wynalazku jest target transmisyjny o wybieralnej charakterystyce
spektralnej do miniaturowego zrodta rentgenowskiego wykonanego w technologii
MEMS, charakteryzujacy si¢ tym, ze jest wykonany z cienkiej krzemowej
membrany, na ktora zostaty naniesione réwnolegle do siebie warstwy metaliczne,
a wybor konkretnego obszaru, z ktérego ma nastgpowaé emisja Zrodla

rentgenowskiego, jest realizowany za pomoca uktadu odchylania wiazki
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elektronéw zastosowanego w zrodle, lub przy zastosowaniu kilku niezaleznych
katod emisyjnych tworzacych matryce, z ktorych kazda emituje elektrony na

wydzielony obszar targetu transmisyjnego.

Korzystnie warstwy metaliczne sa ulozone na powierzchni cienkiej
krzemowej membrany w postaci rownoleglych paskow, kwadratow lub innych

geometrii pokrywajacych obszary wigksze niz wielkos¢ plamki elektronow.

Korzystnie warstwy metaliczne wykonane sg z materialow mozliwych do
osadzenia na krzemie, takich jak: ztoto (Au), miedz (Cu), nikiel (Ni), tytan (Ti) lub
molibden (Mo), wolfram (W), wanad (V), chrom (Cr), zelazo (Fe), platyna (Pt),
pallad (Pd), srebro (Ag).

Warstwy metaliczne wykorzystane w targecie transmisyjnym wedtug
wynalazku moga obejmowac r6zne materiaty, takie jak np. zloto (Au), miedz (Cu),
nikiel (Ni), tytan (T1) lub molibden (Mo), wolfram (W). Ich dobér jest zalezny od
wymagan aplikacji. Kazdy z metali emituje piki charakterystyczne dla specyficznej

dhugosci fali. Zmienia si¢ tez intensywnos$¢ promieniowania hamowania.

Uktad sterowania wiazka elektronéow przy wyborze konkretnego obszaru,
z ktérego ma nastepowacé emisja zrodta rentgenowskiego, umozliwia odchylanie
wigzki tak, aby trafiata w wybrang warstwe metaliczna, wywotujac emisje

o okreslonym spektrum.

Matryca, niezaleznie sterowanych katod emisyjnych, umozliwia emisje

elektronéw w kierunku pojedynczego obszaru targetu transmisyjnego.

Wynalazek moze znalez¢ zastosowanie w szerokim zakresie aplikacji,
takich jak diagnostyka materialowa, obrazowanie medyczne czy inspekcja
elektroniki, gdzie wazne moze by¢ uzyskanie promieniowania rentgenowskiego
o zmiennej charakterystyce spektralnej. W diagnostyce materialowej moze zostac
wykorzystany do uzyskania obrazow rentgenowskich o roznej glebokosci
penetracji, co pozwala na lepsza ocene struktury materialow. W obrazowaniu
medycznym selektywne generowanie promieniowania o roznych spektrach moze

pozwoli¢ na uzyskanie lepszych kontrastow przeswietlen.
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Wynalazek zostat blizej przedstawiony w przyktadach realizacji oraz na

rysunku, na ktorym:

Fig. 1 przedstawia schemat koncepcyjny paskowego targetu transmisyjnego

z odchylang wiazka elektronow.

Fig. 2 przedstawia schemat koncepcyjny paskowego targetu transmisyjnego

oswietlanego wiazka elektron6w z wybranego emitera z matrycy emiterow.

Przyktad 1

Target transmisyjny o wybieralnej charakterystyce spektralnej do
miniaturowego zrodla rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS, jak
przedstawiono na fig. 1, sktada si¢ z cienkiej krzemowej membrany z naniesionymi
na jej powierzchni¢ warstwami metalicznymi takimi jak np. ztoto (Au), miedz (Cu),
nikiel (Ni), tytan (Ti) lub molibden (Mo), wolfram (W), ulozonymi wzgledem
siebie w formie rownolegtych paskéw o wymiarach wigkszych niz wielkos¢
padajacej na nie plamki elektronow (wiazka moze by¢ skupiana/ rozskupiana na
targecie transmisyjnym do plamki o przekroju od dziesiagtek mikrometréow do kilku
milimetréw). Wybor obszaru, z ktérego nastepuje emisja promieniowania
rentgenowskiego, realizowany jest poprzez elektrostatyczne odchylanie wiazki

elektronow kierujac ja na dany obszar.

Przyktad 2

Target transmisyjny o wybieralnej charakterystyce spektralnej do
miniaturowego zrodla rentgenowskiego wykonanego w technologii MEMS, jak
przedstawiono na fig. 2, sktada si¢ z cienkiej krzemowej membrany z naniesionymi
na jej powierzchni¢ warstwami metalicznymi takimi jak np. wanad (V), chrom (Cr),
zelazo (Fe), platyna (Pt) lub pallad (Pd), srebro (Ag),, utozonymi wzgledem siebie
w formie kwadratow o wymiarach wigkszych niz wielkos¢ padajacej na nie plamki
elektronow (wigzka moze by¢ skupiana/ rozkupiana na targecie do plamki
o przekroju od dziesiatek mikrometrow do kilku milimetréw). Wybor obszaru,
z ktérego nastgpuje emisja promieniowania rentgenowskiego, realizowany jest

poprzez wywotanie emisji z wybranego emitera elektronéw sposrdod ich matrycy.
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1.

Zastrzezenia patentowe

Target transmisyjny o wybieralnej charakterystyce spektralnej do
miniaturowego zrodla rentgenowskiego wykonanego w technologii
MEMS, znamienny tym, ze jest wykonany z cienkiej krzemowej
membrany, na ktora zostaty naniesione rownolegle do siebie warstwy
metaliczne, a wybor konkretnego obszaru, z ktéorego ma nastgpowac
emisja zrodla rentgenowskiego jest realizowany za pomoca uktadu
odchylania wiazki elektronéw zastosowanemu w zrodle, lub przy
zastosowaniu kilku niezaleznych katod emisyjnych tworzacych
matryce, z ktorych kazda emituje elektrony na wydzielony obszar
targetu transmisyjnego.

Target transmisyjny wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze warstwy
metaliczne sa utozone na powierzchni cienkiej krzemowej membrany w
postaci rownolegtych paskow, kwadratow lub innych geometrii
pokrywajacych obszary wigksze niz wielkos$¢ plamki elektronow.
Target transmisyjny wedlug zastrz. 1 znamienny tym, Ze warstwy
metaliczne wykonane sa z mozliwych do osadzenia na krzemie, takich
jak: ztoto (Au), miedz (Cu), nikiel (Ni), tytan (Ti), molibden (Mo),
wolfram (W), ), wanad (V), chrom (Cr), zelazo (Fe), platyna (Pt), pallad
(Pd), srebro (Ag).
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Skrot opisu

Przedmiotem wynalazku jest target transmisyjny o wybieralnej
charakterystyce spektralnej do miniaturowego zrodlta rentgenowskiego
wykonanego w technologii MEMS, charakteryzujacy si¢ tym, ze jest wykonany z
cienkiej krzemowej membrany, na ktorg zostaly naniesione rownolegle do siebie
warstwy metaliczne, a wybor konkretnego obszaru, z ktérego ma nastgpowac
emisja zrodia rentgenowskiego jest realizowany za pomocg uktadu odchylania
wiazki elektroné6w zastosowanemu w zrodle, lub przy zastosowaniu kilku
niezaleznych katod emisyjnych tworzacych matryce, z ktorych kazda emituje

elektrony na wydzielony obszar targetu transmisyjnego.

Fig. 1 (3 zastrzezenia)
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mgr inz. Pawet Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroclawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Tomasz P. Grzebyk., Review of X-ray detection
systems. Opto-Electronics Review., 31, 3, 146554, 1-8, 2023, moje zaangazowanie polegato
na:

e wykonaniu przegladu literatury,

e analizie stanu wiedzy,

e przygotowaniu grafik,

e pisaniu i korektach manuskryptu

e prowadzeniu korespondencji z redakcjg czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej oswiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk., Review of X-ray detection

systems. Opto-Electronics Review., 31, 3, e146554, 1-8, 2023, moje zaangazowanie polegato
na:

e konsultacji pracy,
® sprawdzeniu i korektach manuskryptu.
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mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Piotr Szyszka, Tomasz P. Grzebyk, CNT-PVP field
electron source formed by thermo-mechanical pulling of carbon nanotubes, Ultramicroscopy,
2025, vol. 272, art. 114183, moje zaangazowanie polegato na:

* opracowaniu koncepcji zrédta elektronow z kompozytu CNT-PVP,

wykonywaniu procesow technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu ukladéw pomiarowych,

wykonywaniu pomiarow,

e analizie i weryfikacji wynikow pomiaréw,

e przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

e pisaniu i korektach manuskryptu,

e prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej o§wiadczenie
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dr inz. Piotr Szyszka Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Piotr Szyszka, Tomasz P. Grzebyk, CNT-PVP field
electron source formed by thermo-mechanical pulling of carbon nanotubes, Ultramicroscopy,
2025, vol. 272, art. 114183, moje zaangazowanie polegalo na:

e wykonaniu symulacji dziatania emitera elektron6w,
e sprawdzeniu manuskryptu.

Podpis osoby skfadajacej oswiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Piotr Szyszka, Tomasz P. Grzebyk, CNT-PVP field
electron source formed by thermo-mechanical pulling of carbon nanotubes, Ultramicroscopy,
2025, vol. 272, art. 114183, moje zaangazowanie polegato na:

e konsultacji pracy,
e pomocy w analizie wynikow,
e sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

Podpis psoby sktadajadej oswiadczenic
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mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Piotr Szyszka, Marcin S. Biatas, Tomasz P. Grzebyk.:
Point field emission electron source with a magnetically focused electron beam.
Ultramicroscopy., 258, 113911, 2024, moje zaangazowanie polegalo na:

wykonywaniu procesow technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu ukfadéw pomiarowych,

wykonywaniu pomiar6w,

analizie i weryfikacji wynikéw pomiaréw,

przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

pisaniu i korektach manuskryptu,

prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej o§wiadczenie
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dr inz. Piotr Szyszka Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbaniski, Piotr Szyszka, Marcin S. Biatas, Tomasz P. Grzebyk.:
Point field emission electron source with a magnetically focused electron beam.
Ultramicroscopy., 258, 113911, 2024, moje zaangazowanie polegalo na:

* wykonaniu symulacji elektrostatycznego oraz magnetycznego ogniskowania wigzki
elektronow,

e sprawdzeniu manuskryptu.

Podpis osoby skladajacej oswiadczenie
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dr inz. Marcin Biatas Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Piotr Szyszka, Marcin S. Bialas, Tomasz P. Grzebyk.:
Point field emission electron source with a magnetically focused electron beam.
Ultramicroscopy., 258, 113911, 2024, moje zaangazowanie polegalo na:

e  Wykonaniu uktadu mechanicznego usprawniajacego wykonanie pomiaréw.

Podpis osoby skiadajacej o§wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Piotr Szyszka, Marcin S. Biatas, Tomasz P. Grzebyk.:
Point field emission electron source with a magnetically focused electron beam.
Ultramicroscopy., 258, 113911, 2024, moje zaangazowanie polegalo na:

e opracowaniu koncepcji prac badawczych,

e opracowaniu systemu ogniskowania magnetycznego wiazki elektronéow w systemach
MEMS

e konsultacji pracy,
pomocy w analizie wynikow,

e sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

Podpis bsoby skiadajgcej oswiadczenie
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mgr inz. Pawet Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbafiski, Tomasz P. Grzebyk.: Detection system for a
miniature MEMS X-ray source., Opto-Electronics Review., 31, 4, 147038, 1-6, 2023, moje
zaangazowanie polegato na:

wykonywaniu proceséw technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu uktadéw pomiarowych,

wykonywaniu pomiarow,

analizie i weryfikacji wynikéw pomiaréw,

przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

pisaniu i korektach manuskryptu,

prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej o§wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk.: Detection system for a
miniature MEMS X-ray source., Opto-Electronics Review., 31, 4, €147038, 1-6, 2023, moje
zaangazowanie polegato na:

e konsultacji pracy,
e pomocy w analizie wynikow,
® sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

Padpls osoby skladdjacej oswiadczenie
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mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Marcin S. Biatas, Michal Krysztof, Tomasz P.
Grzebyk.: Transmission target for a MEMS X-ray source. Journal of Microelectromechanical
Systems. 32, 4, 398-404, 2023, moje zaangazowanie polegato na:

wykonywaniu proceséw technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu ukiadéw pomiarowych,

wykonywaniu pomiarow,

analizie i weryfikacji wynikéw pomiaréw,

przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

pisaniu i korektach manuskryptu,

prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej oswiadczenie
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dr inz. Marcin Biatas Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroclawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Marcin S. Biatas, Michal Krysztof, Tomasz P.
Grzebyk.: Transmission target for a MEMS X-ray source. Journal of Microelectromechanical
Systems. 32, 4, 398-404, 2023, moje zaangazowanie polegato na:

e Wykonaniu uktadu mechanicznego usprawniajacego wykonanie pomiarow.

Podpis osoby sktadajacej o§wiadczenie
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dr hab. inz. Michat Krysztof Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Marcin S. Biatas, Michat Krysztof, Tomasz P.
Grzebyk.: Transmission target for a MEMS X-ray source. Journal of Microelectromechanical
Systems. 32, 4, 398-404, 2023, moje zaangazowanie polegalo na:

e konsultacji pracy,

¢ wykonaniu symulacji oddzialywania elektronéw z targetem,
e pomocy w analizie wynikow,

e pisaniu i korektach manuskryptu.

Podpis osoby skladajacej oswiilczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Marcin S. Bialas, Michal Krysztof, Tomasz P.
Grzebyk.: Transmission target for a MEMS X-ray source. Journal of Microelectromechanical
Systems. 32, 4, 398-404, 2023, moje zaangazowanie polegalo na:

opracowaniu koncepcji prac badawczych,
konsultacji pracy,

pomocy w analizie wynikéw,

pisaniu, sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

soseees Ml L ANLY] }\ ......
Podpis ospby skladajacejjoswiadczenie
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mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroclawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, Michal Krysztof, Damian
Nowak.: Optimization of the transmission X-ray target towards obtaining monochromatic
radiation. Advanced Optical Materials., 2401534, 1-7, 2024, moje zaangazowanie polegato na:

wykonywaniu proceséw technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu uktadow pomiarowych,

wykonywaniu pomiar6w,

analizie i weryfikacji wynikow pomiaréw,

przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

pisaniu i korektach manuskryptu,

prowadzeniu korespondenc;ji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby sktadajacej o$wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroclaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, Michal Krysztof, Damian
Nowak.: Optimization of the transmission X-ray target towards obtaining monochromatic
radiation. Advanced Optical Materials., 2401534, 1-7, 2024, moje zaangazowanie polegato na:

e konsultacji pracy,
e pomocy w analizie wynikow,
e sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

Podpiy osoby skladajgcej oswiadezenie
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dr hab. inz. Michat Krysztof Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, Michat Krysztof, Damian
Nowak.: Optimization of the transmission X-ray target towards obtaining monochromatic
radiation. Advanced Optical Materials., 2401534, 1-7, 2024, moje zaangazowanie polegato na:

konsultacji pracy,

wykonaniu symulacji oddziatywania elektronéw z targetem,
pomocy w analizie wynikow,

korektach manuskryptu.
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dr inz. Damian Nowak Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, Michat Krysztof, Damian
Nowak.: Optimization of the transmission X-ray target towards obtaining monochromatic
radiation. Advanced Optical Materials., 2401534, 1-7, 2024, moje zaangazowanie polegalo na:

e pisaniu manuskryptu,
e wykonywaniu proceséw technologicznych.

.................................

Podpis osoby skladajacej oswiadczenie
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mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, Sustaining high vacuum in
sealed MEMS devices: role of ion-sorption pump and electron-stimulated desorption,
Measurement, vol. 266, art. 120496, 2026, moje zaangazowanie polegato na:

wykonywaniu procesoéw technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu uktadéw pomiarowych,

wykonywaniu pomiarow,

analizie i weryfikacji wynikéw pomiaréw,

przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

pisaniu i korektach manuskryptu,

prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej o$wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, Sustaining high vacuum in
sealed MEMS devices: role of ion-sorption pump and electron-stimulated desorption,
Measurement, vol. 266, art. 120496, 2026, moje zaangazowanie polegalo na:

e Kkonsultacji pracy,

pomocy w analizie wynikow,
uczestniczeniu w wykonywaniu pomiaréw,
sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

Podpis osoby sklalajacej o§wiadczenie
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mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, Zze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk.: MEMS-compatible X-Ray
source. Journal of Microelectromechanical Systems. 33, 5, 508-510, 2024, moje zaangazowanie
polegato na:

wykonywaniu procesow technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu uktadéw pomiarowych,

wykonywaniu pomiaréw,

analizie i weryfikacji wynikéw pomiar6w,

przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

pisaniu i korektach manuskryptu,

prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby sktadajacej o§wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk.: MEMS-compatible X-Ray
source. Journal of Microelectromechanical Systems. 33, 5, 508-510, 2024, moje zaangazowanie
polegato na:

e opracowaniu koncepcji budowy zrodia rentgenowskiego MEMS,
e opracowaniu koncepcji prac badawczych,

e konsultacji pracy,

e pomocy w analizie wynikow,

e sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

oby skladajgcej oswiadczenie
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mgr inz. Pawet Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, X-rays on a chip:
characterization of a monolithically integrated MEMS X-ray source, Measurement, 2026, vol.
259, pt. B, art. 119722, moje zaangazowanie polegato na:

* wykonywaniu procesow technologicznych,

e opracowywaniu struktur testowych,

e opracowywaniu uktadéw pomiarowych,

e wykonywaniu pomiarow,

e analizie i weryfikacji wynikéw pomiaréw,

® przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

e pisaniu i korektach manuskryptu,

e prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej o$wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, X-rays on a chip:
characterization of a monolithically integrated MEMS X-ray source, Measurement, 2026, vol.
259, pt. B, art. 119722, moje zaangazowanie polegato na:

opracowaniu koncepcji budowy zrédta rentgenowskiego MEMS,
opracowaniu koncepcji prac badawczych,

konsultacji pracy,

pomocy w analizie wynikéw,

sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

........ Bl

Podpis agoby skladajackj oswiadczenie
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mgr inz. Pawet Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Piotr Szyszka, MEMS X-ray source enables ultra-
compact XRF spectrometry for in situ extraterrestrial surface analysis, Acta Astronautica, 2026,
vol. 241, moje zaangazowanie polegato na:

wykonywaniu procesoéw technologicznych,

opracowywaniu struktur testowych,

opracowywaniu uktadéw pomiarowych,

wykonywaniu pomiarow,

analizie i weryfikacji wynikéw pomiaréw,

przygotowywaniu grafik oraz wykresow,

pisaniu i korektach manuskryptu,

prowadzeniu korespondencji z redakcja czasopisma w trakcie procesu publikacyjnego.

Podpis osoby skladajacej o$wiadczenie
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dr inz. Piotr Szyszka Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Piotr Szyszka, MEMS X-ray source enables ultra-
compact XRF spectrometry for in situ extraterrestrial surface analysis, Acta Astronautica, 2026,
vol. 241, moje zaangazowanie polegalo na:

e opracowywaniu koncepcji prac badawczych

e uczestnictwie w pomiarach,

e konsultacjach pracy,

e pisaniu, sprawdzeniu i korektach manuskryptu.

s
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mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Sposéb mechaniczno-
termicznego formowania na podtozu form przestrzennych z nanorurek weglowych, Patent.
Polska, nr PL 248202, moje zaangazowanie polegafo na:

° opracowaniu koncepcji rozwigzania technologicznego,

. wykonywaniu procesoéw technologicznych,

° opracowywaniu struktur testowych,

° weryfikacji eksperymentalnej rozwiazania technologicznego,
o przygotowywaniu grafik,

° pisaniu i korektach zgloszenia patentowego,

. kontakcie z dziatlem patentowym.

Podpis osoby skladajgcej oswiadezenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Os$wiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Sposéb mechaniczno-
termicznego formowania na podtozu form przestrzennych z nanorurek weglowych, Patent.
Polska, nr PL 248202, moje zaangazowanie polegato na:

° weryfikacji rozwigzania technologicznego,
° korektach zgloszenia patentowego.

Podpis o$oby skladajacej oswiadczenie

Strona 245 z 260



mgr inz. Pawel Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Os$wiadczam, ze w pracy Pawet Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Skaningowe miniaturowe
zrédto promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS, Zgtosz. pat. nr
P.451597, moje zaangazowanie polegato na:

° opracowaniu koncepcji rozwiazania technologicznego,
° weryfikacji rozwiazania technologicznego,

° przygotowywaniu grafik,

° pisaniu i korektach zgloszenia patentowego,

° kontakcie z dzialem patentowym.

Podpis osoby skiadajacej o$wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawet Urbaniski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Skaningowe miniaturowe
zrédto promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS, Zgtosz. pat. nr
P.451597, moje zaangazowanie polegalo na:

° opracowaniu koncepcji rozwigzania technologicznego,
° weryfikacji rozwiazania technologicznego,
° korektach zgloszenia patentowego.

Podpiq osoby sklatlajacej o§wiadczenie
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mgr inz. Pawet Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Os$wiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Wielo-emiterowe,
miniaturowe zrédlo promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS,
Zglosz. pat. nr : P.451598, moje zaangazowanie polegato na:

° opracowaniu koncepcji rozwigzania technologicznego,
° weryfikacji rozwigzania technologicznego,

° przygotowywaniu grafik,

o pisaniu i korektach zgloszenia patentowego,

° kontakcie z dzialem patentowym.

Podpis osoby skladajacej oswiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Wielo-emiterowe,
miniaturowe zrédlo promieniowania rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS,
Zglosz. pat. nr : P.451598, moje zaangazowanie polegalo na:

° opracowaniu koncepcji rozwigzania technologicznego,
e weryfikacji rozwigzania technologicznego,
o korektach zgloszenia patentowego.

Podpis osoby sk¥adajacej oswiadczenie
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mgr inz. Pawet Urbanski Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Target transmisyjny o
wybieralnej charakterystyce spektralnej do miniaturowego zrodla rentgenowskiego
wykonanego w technologii MEMS, Zgtosz. pat. nr P.451599, moje zaangazowanie polegalo na:

e opracowaniu koncepcji rozwigzania technologicznego,
o weryfikacji rozwiazania technologicznego,

e przygotowywaniu grafik,

e pisaniu i korektach zgloszenia patentowego,

e kontakcie z dzialem patentowym.

Podpis osoby skladajacej o§wiadczenie
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Prof. dr hab. inz. Tomasz Grzebyk Wroctaw 13.04.2026
Politechnika Wroctawska

Oswiadczenie

Os$wiadczam, ze w pracy Pawel Urbanski, Tomasz P. Grzebyk, 2025, Target transmisyjny o
wybieralnej charakterystyce —spektralnej do miniaturowego Zrédia rentgenowskiego
wykonanego w technologii MEMS, Zgtosz. pat. nr P.451599, moje zaangazowanie polegato na:

e opracowaniu koncepcji rozwigzania technologicznego,
e weryfikacji rozwiazania technologicznego,
e korektach zgloszenia patentowego.

Pndpit osoby skladajjcej oswiadczenie
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