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A21 Studium rentgenovych spekter

Zakladni fyzikalni praktikum (Fyzikalni praktikum IV. OF)

Vypracoval: Jan Hrabovsky
UKCO: 61088176
Datum méfeni: 8.10.2018

Pracovni ukoly:
1. S vyuzitim krystalu LiF jako analyzatoru proved’te méfeni nésledujicich
rentgenovych spekter:
a. Rentgenka s Cu anodou.
I.  proméite kratkovinné oblasti spekter brzdného zareni pti napétich
15 kV/1 mA, 25 kV/0,8 mA, 30 kV/0,8 mA, 33 kV/0,8 mA. K méteni
pouzivejte tyto parametry: clonu o priméru 2 mm, interval Braggova tihlu pro
15 kV v rozmezi (10° — 15°) s krokem 0.2° a dobou expozice 8 s a pro ostatni
napéti interval Braggova tihlu (3° — 10°) s krokem 0.2° a dobou expozice 5 s;
II. proméite charakteristicka spektra rentgenky pii napétich 15 kV a 33 kV.
K méfeni pouzivejte tyto parametry: clonu o priméru 2 mm, interval
Braggova uhlu (15° —30°), krok 0.1° a dobu expozice 2 s;
III. proméite tvar spektra s Zr absorbérem. K méteni pouzivejte tyto parametry:
clonu s Zr absorbérem tloustky 0.05 mm, interval Braggova uhlu (3° — 30°),
krok 0.1° a dobu expozice 2 s;
IV. proméite tvar spektra s Ni absorbérem. K méfeni pouzivejte tyto parametry:
clonu s Ni absorbérem tloustky 0.01 mm, interval Braggova tihlu (3° — 30°),
krok 0.1° a dobu expozice 2 s.
b. Rentgenka s Fe anodou
I. proméite charakteristické spektrum rentgenky pti napéti 33 kV/0.8 mA.
K méfeni pouzivejte tyto parametry: clonu o priméru 2 mm, interval
Braggova uhlu (3° — 30°), krok 0.1° a dobu expozice 2 s;
II. proméite tvar spektra s Zr absorbérem. K méfeni pouzivejte tyto parametry:
clonu s Zr absorbérem tloustky 0.05 mm, interval Braggova uhlu (3° — 30°),
krok 0.1° a dobu expozice 3 s.
c. Rentgenka s Mo anodou.
I. proméite charakteristické spektrum rentgenky pti napéti 33 kV/0.8 mA.
K méfeni pouzivejte tyto parametry: clonu o priméru 2 mm, interval
Braggova uhlu (3° — 35°), krok 0.1° a dobu expozice 3 s.
d. Rentgenka s Cu anodou:
I. proméite charakteristické spektrum rentgenky pii napéti 33 kV/0.8 mA
v intervalu Braggova tihlu (42° — 51°). K méfeni pouzivejte tyto parametry:
clonu o priiméru 2 mm, krok 0.1° a dobou expozice 2 s.
2. Interpretujte namérené vysledky (pro mezirovinnou vzdalenost krystalu LiF
pouZzivejte hodnotu d = 201,4 pm):
a. Kratkovinna mez brzdného zareni
I.  Ze zmétenych meznich vinovych délek (respektive frekvenci) urcete hodnotu
Planckovy konstanty a ocenite pfesnost méteni
b. Moseleyiv zikon
I.  Pfesvédcte se, ze namétené thlové frekvence spektralnich car K, a Kg pro
rizné prvky spliiuji Moseleyliv zakon. Ze smérnice ptisluSné zavislosti urcete
hodnotu Rydbergovy uhlové frekvence a vyuzitim této hodnoty urcete téz
primérnou hodnotu stinici konstanty.




II.  Presvédcte se, Ze i naméfené polohy absorpénich hran Zr a Ni spliiuji
Moseleytiv zakon.

III.  VSimnéte si, ze absorpéni hrana Ni koinciduje se spektralni carou K médi;
této skuteCnosti se vyuziva v rentgenové difraktografii pro monochromatizaci
charakteristického spektra médi. Z provedeného méteni urcete filtracni efekt
niklu pro ¢aru Kp.

c. Uhlova disperze

I.  Ze zmétenych spekter molybdenu urcete velikost thlové disperze pro rizné
fady difrakce.

Teoreticka cast:

Jako rentgenové zatreni (RTG) se oznacuje elektormagnetické zafeni, které se nachazi
v oboru vinovych délek mezi 1 pm a 5 pm. Jako bézny laboratorni zdroj RTG zafeni se
pouziva rentgenka, kterda mulze mit n€kolik experimentdlnich uspotfadani, naptiklad
v zavislosti na métod¢ chlazeni anody. B€zné rentgenka je tvotena vakuovou batikou, ve
které je umisténa katoda a anoda. Termoemisi jsou z katody uvoliiovany elektrony, které
jsou polem urychlovany smérem k anod¢€ pomoci vlozeného napéti (U). Jejich pfiblizenim
a naslednym dopadem je uvoliiovano elektromagnetické zareni, které se sklada ze dvou
slozek, ato slozky brzdné a charakteristické. Brzdné zateni je spojité spektrum, které je
emitovano elektronem (zdpornym nabojem), ktery je zpomalovan pfi pfiblizeni k anodé¢.

Nejvyssi energie fotonu, kterd muize byt pii brzdéni emitovana, souhlasi s kinetickou
energii, kterd by mohla byt pfenesena jednim fotonem. Pfi pfedpokladu platnosti zdkona
zachovani energie nasledné tedy plati nasledujici vztahy pro mezni frekvenci (1)
respektive mezni vinovou délku a vztah (2), v€etné jejich dalSich zobrazenych uprav.
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Mimo brzdné zéafeni je zrentgenky (resp. z anody po dopadu elektronli o dostatecné
energii) také emitovano zafeni charakteristické, které je typické pro material, ze kterého je
anoda vyrobena. S rostouci energii elektronti dopadajicich na anodu intenzita tohoto zéafeni
nartsta. Na rozdil od optickych spekter je charakteristické zafeni zpisobeno intra pfechody
mezi vnitinimi hladinami atomu. Pfichozi elektron o dostate¢né energii mize zpusobit
vznik vakance na niz8i hlading, ktera je nasledné zaplnéna pfechodem elektronu z hladiny
vys$$i, coz vede k vyzafeni prebytecné energie ve formé elektromagnetické¢ho zéateni. Je
také znamo, ze obdobné jako v ptipadé optickych spekter, i ¢ary RTG spektra maji svou
jemnou struktura, jejiz piivod je v mechanismu §tépeni hladin, ke kterému pfispivaji jak
elektrony na ostatnich slupkach (stinici vliv elektront) tak relativistické efekty. Z kvantové
mechaniky je néasledné zndmy vztah pro vyjadieni vazebné energie elektronu E, v mnoha
elektronovém atomu (3), kde me vyjadiuje hmotnost elektronu, e elementarni naboj, 4
Planckovu konstantu, €2, permitivitu vakua, Z atomové &islo a s stinici konstantu,
reprezentujici stupen stinéni elektrického pole.
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Prestupem elektronu ze slupky L (n=2) do vrstvy K (n=1) je generovano RTG zéfeni, které
oznacujeme jako sérii K. V ptipad¢, kdy je stinici konstanta stejnd pro obé¢ slupky, mize
byt frekvence vyzareného fotonu vyjadiena nésledujicim vztahem (4)
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V tomto vztahu je zavedena veli¢ina Ry, kterd se nazava Rydbergova uhlova frekvence
a pro kterou plati (5).
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V ptipade¢, kdy je ve vzorci (4) dosazeno za ni=1 a no=2, dostaneme vyraz pro spektralni
caru K, ve tvaru (6), obdobné 1ze postupovat pro spektralni ¢aru Kg kdyz do (4) dosadim
zani=1lazanm=3(7)
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Tyto vztahy vyjadiuji tzv. Moseleyiv zakon.

Pokud dochazi k prGichodu primarniho RTG zafeni prostiedim, dochazi k jeho
postupnému utlomovani, jenz je zpisobeno piedevsim rozptylem a fotoefektem. Tuto
situaci lze popsat soucinitelem Gtlumu, reprezentovaného vztahem (8), kde Io je intenzita
vstupujiciho RTG zéfeni do vrstvy o hloubce d a reprezentované soucinitelem utlumu p.
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Utlum je spektralné zavisla veli¢ina, kterd je dale zavisld na atomovém cCisle prvka
tvoficich absorbujici vrstvu. Soucinitel utlumu bude v naSem piipad¢ zaviset pouze na
fotoefektu a tedy budeme zanedbavat piispévek vznikly rozptylem.

RTG zareni se pouziva pro studium difrakce na krystalech. Difrakci na rovinach krystalu
lze vyjadiiv Braggovou orvnici (9), kde d je mezirovinna vzdalenost a © thel, ktery svira
dopadajici zafeni s uvazovanou soustavou sousednich rovin, A4 je vlnova délka a n tad
difrakce.
2dsin$=nAi
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Uhlové disperze zateni y ur¢ime z Braggovy rovnice dle vztahu (10):
08  n
"T9A  2dsin9

(10)



EXPERIMENTALNI CAST:

V ramci prvni ¢asti méfeni bylo systematicky postupovano dle jednotlivych boda
v zadani, kdy byly studovany tfi pouzité typy anod - Cu, Fe a Mo za rozdilnych podminek
(rozdilného pouzitého napéti a proudu, krokli méfené a dob expozic) a v kombinaci
s dvémi absorbéry. Scpecifika jednotlivych méfeni lze nalézt v zadani tohoto protokolu
nebo v priloze 1. Hlavnim pfedmétem studia bylo sledovani brzdného a charakteristického
zateni u jednotlivych konfiguraci méfeni.

Nejprve bylo studovana kratkovinna oblast RTG spektra brzdného zéieni v prislusném
nastaveni pro pouZzitou anodu Cu pfi rozdilném nastaveni 15 kV/1 mA, 25 kV/ 0,8 mA,
30 kV/ 0,8 mA a 33 kV/ 0,8 mA (Graf 1.), nasledné bylo studovéno jeji charaktersitické
zateni pro 15 kV a 33 kV (Graf 2.) a posléze kombinace méteni s pouzitymi absorbéry Zr
a Ni pti napéti 33 kV/0,8 mA (Graf 5.). Charakteristické spektrum Cu anody pfi vysSich
uhlech a nastaveni 33 kV/0,8 mA bylo taktéz méfeno kvili studiu thlové disperze
(Graf 8.). Nasledné¢ byly studovéany charaktersitckéd spektra Fe anody v sestavé bez (Graf
3.) a se zatazenym Zr (Graf 6) absorbérem pii 33 kV/0,8 mA a charaktersitické spektrum
Mo anody (Graf 3).
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Graf.1. Zdznam méteni ktatkovinné oblasti spekter brzdného RTG zéeni pro rtizné hondoty napéti pri
pouziti Cu anody. K méfeni byla pouzita clona o priméru 2 mm a rozdilné intervaly méteni Braggova
uhlu pro jednotliva napéti 15 kV (10° - 15°, krok 0.2°, texp = 8 s) a pro zbyla 25, 30 a 33 kV (3° - 10°, krok
0.20, texp =5 S)
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Graf.2. Zaznam méteni spekter RTG pfi pouziti Cu anody s clonou o priiméru 2 mm pro dvé rizné hodnoty
napéti 15 kV a 33 kV v ramci méfeni byl nastaven krok 0,1° s dobou expozice texp =2 s
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Graf.3. Zaznam méfeni spekter RTG pii pouziti Fe a Mo anody v nastaveni 33 kV, 0,8 mA s pouzitou
clonou 2 mm, dobou expozice 2 s a zvolenym krokem méfeni 0,1°. Anody byly proméfovany v intervalu
3°-30°v pripadé Fe anody a 3°- 35°v pfipadé Mo anody.



V druhé casti praktika bylo predmétem stadium téchto namétenych spekter. Ze znalosti
Braggovy rovnice (9) byla vypocitdna mezni vinova délka detekovanych fotond pro
pouzité anody, kde byla jako vzdélenost sousednich rovin méteného krystalu LiF pouzita
hodnota uvedena v materidlech laboratorniho praktika a tedy 201,4 pm [, Odectené
hodnoty pro mezni thly (Graf 1., Graf'5.) a ziskané hodnoty meznich vinovych délek jsou
uvedeny v tabulce (Tab.1). V ramci méfeni byla uvazovana chyba natoceni krystalu 0,4°
(zjisténa z porovnani tabelovanych hodnot vinovych délek pro charakteristické prechody)
spojena plus s chybou odectu z namétenych spekter, kterd byla stanovena jako polovina
intervalu kroku, ktery byl v prislusném méteni pouzit. (v rdmci méteni byly pouzity pouze
dvé nastaveni a to s krokem 0,2° a 0,1°). Vysledna Planckova konstanta byla vzata jako
primér z vypocétenych dat h = (6,1 £ 0,7).1073* Js~ 1,

Tab.1. Zaznam odectenych dat meznich uhli a knim dopoctenych meznich vinovych délek spolu
s vypoctenou hodnotou Planckovy konstanty

Anoda U [kV] 0[] Alpm] Rexy [1034 J57] hexo/ Peas
15 13,4+ 0,6 93+4 7513 1,13
25 6,1+ 0,6 43 + 4 57+5 0,86
c 30 51406 39 +4 5746 0,87
33 50+ 0,6 35+4 6,2 +7 0,93
Fe 33 4,7+ 0,6 33+4 58 £7 0,88
Mo 33 46+ 0,6 32+4 57 7 0,86

Nasledné vyuzitim vztaht (4) az (7) byly vyuzity hodnoty odectu thli a znich
dopoctenych vlnovych délek pro charakteristické pfechody u jednotlivych prvka ke
konstrukei zavislosti vV ~ Z, kde Z je atomové &islo prvku piifazené k dané frekvenci.
Tato zavislost reprezentuje tzv. Moseleytiv zékon a je zobrazena na grafu nize (Graf. 4)
pro K, a Kp Cary charakteristického zafeni.
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Graf.4. Grafické vyjadieni Moseleyova zikona vw ~ Z pro prvky Cu, Fe a Mo a jejich K, a K cary
charakteristického zareni



Analytickym vySetfenim linearnich regresi v Grafu 4. lze smérnice zjisténich piimek
ztotoznit s Rydbergovou thlovou frekvenci R,,, pro ptipad K, cary dle vztahu (6) a
v ptipadé Kj Cary dle vztahu (7) a dostavame tedy hodnoty R, (K,) =(2,38+ 0,09).10'
sta R, (Kg)=(2,46% 0,09).10'° 57, Dale byly ur¢eny hodnoty stinici konstanty pro ¢ary
K, a Kg pro prvky Cu, Fe, Mo, vSe je uvedeno v tabulce (Tab.2.).

Tab.2. Vypocitané hodnoty pro Rydbergovu konstantu a stinici konstantu

Spektralni ¢ara R, [1015s7) s
K, 2,381+ 0,09 2,61+ 0,04
Kpg 2,40+ 0,09 3,54 + 0,06

Zatazenim absorbérii do méfici aparatury doslo k podstatnym zménam v ramci méfenych
spekter. Pouziti absorbéru Zr a Ni v kombinaci s Cu anodou Ize sledovat na nésledujicim
grafu (Graf.5). Kombinace Zr absorbéru sFe anodou je zachycena a porovndna
s ptipadem bez zafazeni absorbéru na pfilozeném grafu (Graf. 6). U téchto dvou
experimentalnich uspotfadani byla odectena hodnota vlnové délky absorpéni hrany
(Tab 3.) a nasledné¢ vynesena opé¢t zdvislost v ramci myslenky Moseleyova zdkona,
tentokrat pro Cu anodu se zarazenymi absorbéry (Graf. 7). V tomto piipad¢ vSak neni
zifejmé, jaky je parametr pfifazeny Rydbergove konstanté, a proto miizeme hodnotit pouze
kvalitativni stranku vynesena zéavislosti. Lze tedy psat néasledujici

smérnice = konstanta./R, = 1,3395

Jelikoz se jedna o dvoubodovou zavislost, statistické chyby jsou nulové.

Tab.3. Zaznam dat meznich uhli a k nim dopoctenych meznich vinovych délek spolu s vypoctenou
hodnotou Planckovy konstanty

Anoda Z 0[] Alpm] w
Zr 40 9,5 67 + 4 2,83 +0,04
Ni 28 19,8 136 +4 1,38 + 0,04
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Graf.5. Zaznam méfeni spekter RTG pii pouziti Cu anody se dvémi pouzitymi clonami s absorbérem v
jendom pfipad¢ Zr (0,05mm) a v druhém ptipadé Ni (0,01 mm), kde Cisla v zavorce uvadi tloustku vrstvy
pouzitého absorbéru. V obou piipadech bylo pouzito napéti 33 kV s krokem méfeni 0,1° s dobou expozice
texp = 2 s v proméfovaném intervalu 3° az 30°.
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Graf.6. Zaznam méteni spekter RTG pii pouziti Fe anody v nastaveni 33 kV, 0,8 mA s pouzitou clonou 2
mm a clonou s absorbérem Zr (0,05 mm tloustky), zvolenym krokem méfeni 0,1° v intervalu 3°- 30° a s
dobou expozice v piipad¢ konfigurace s abrobérem 3 s a beznéj 2 s.
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Graf.7. Potvrzeni Meseleyova zékona pro pouziti absorbérti Ni a Zr a odectt jejich absorpcnich hran

Z namétenych spekter za pouZiti absorbérti 1ze dale vycist, Ze spektralni ¢ara Kg

Medi koincipuje s absorpéni hranou niklu, ¢ehoz se Casto vyuziva pfi méfenich, kdy je
zapotiebi vyuzivat pouze jednu ze spektralnich Car. Filtracni efekt Ize vyjadfit porovnanim
méteni za stejnych podminek s a bez zapojeni absorbéru, kdy budeme zkoumat intenzity
Kp Cary, tedy tento pomér odpovida 163/2079 = 0,078 ~ 8 %. Tento udaj
reprezentuje pomér proSlych a absorbovanych fotonl. Vramci méfreni je
odhadovana chyba vramci jednotek procent. Filtracni efekt K cary je vSak také
doprovazen poklesem K, spektralni ¢ary, ktery je ~ 28 %.
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Graf.8. Zaznam méfeni spekter RTG pii pouziti Cu anody 33 kV/0,8 mA a pouzitou clonou o priméru
2 mm, krokem méfeni 0,1 °a dobou expozice 2 s v rozsahu 42°- 51°.MenSi spektralni ¢ara Kg) je centrovana

pfi 43,2 ° (intenzita 254 ) a vyssi spektralni ¢ara odpovidajici K, je centrovana pii 49,5 °(intenzita 1182).

V posledni ¢asti méteni byla vySetiovana zavislost uhlové disperze, jenz byla vypocitana
dle vztahu (10) pro jednotlivé pozorované spektralni cary opé€t za souc¢asného vyuziti (9),
pro odpovidajici ad difrakce. V ptipadé RTG zafeni Mo byly sledovany spektralni ary
do tfetiho fadu difrakce, v ptipadé¢ médi do druhého fadu. Odectené hodnoty z grafii (Graf
3. a Graf 8.) a dopoctené hodnoty uhlové disperze jsou zaneseny v tabulce (Tab. 4.).

Molibden Méd’
n K, Kg @A [°pm ] K, Kg @A [°pm ]
1 9,7 8,5 0,144E 22,1 19,8 0,152
2 20,2 17,8 0,301 49,5 43,2 0,206
3 31,5 27,6 0,091 - - -
Diskuse:

Vyjma hodnoty Planckovy konstanty pro 15 kV vychazeji hodnoty pro Planckovu
konstantu nizsi, nez je jeji udavana tabelovana hodnota. Pti zpriimérovani hodnot vychazi
jeji hodnota mensi ptiblizn€ o 8 % oproti tabelované. V ramci zvyseni piesnosti meteni
byla stupnice okalibrovana pomoci zndmych hodnot pro maxima charakteristickych car
pro jednotlivé prvky a tato odchylka byla vzata v Givahu pfi vypoctu chyb jednotlivych
veli¢in. Namétené hodnoty se odliSuji pfiblizné o 0,5°. V ramci uvazovani této chyby
meéfeni se pii vypoctu Planckovy konstanty dostaneme piekryvem chybovostnich
intervalu pfiblizné€ k tabelované hodnoté¢.

Jak jiz bylo uvedeno v pfedchozim odstavci, vSechny namétené hodnoty jsou zatizené
systematicky se projevujici chybou, kterda mize mit vliv na absolutni hodnoty
diskutovanych veli¢in, nicméné v ramci pozorovanych trendii, napiiklad pfi studiu
platnosti Moseleyouva zakona, by se tato chyba nem¢la projevit. Mnohem markantnéjsi
je ztohoto pohledu chyba zpiisobena pii odectu dat, jelikoz vramci prakticnosti
laboratorniho praktika jsou voleny pomérné nevhodné kroky a iteracni casy, které
neumozinuji peclivé proméieni spekter. Pokud to bylo mozné, potfebna data byla
odecitana v programu OriginPro tak, aby byla co nejvice reprezentativni avSak zejména
prokladani bodl pti experimentech v okoli absorpéni hrany je slozité vzhledem k jejich
nizkému poctu.

Nicméné lze ale konstatovat, Ze pozorované trendy a zavislosti odpovidaji teoretickym
predpokladiim a odchyluji se opravdu jen v ramci diskutovanych nepiesnosti a nikoliv
vlivem chybnych uvah. Tedy poloha ¢ary charakteristického zareni nezavisi na zvolené
energii dopadajicich elektronil, v ptipad¢ vyssi energie dopadajicich elektroni dochazi
k posunu mezni frekvence k menSim Uhlim a tedy vfeci energii k jejimu naristku
doprovazené¢ho zdrovenn 1 narGstem intenzity charakteristickych car RTG zéfeni
centrovanych pfi stejné hodnoté pozorovaného uhlu a tedy i frekvenci potazmo vinév
délce.



Zavér:

V ramci laboratorniho byla uspé$né proméiena vSechna pozadovana spektra, ktera jsou
uvedena v experimentalni ¢asti (Graf 1., Graf 2, Graf 3., Graf 5, Graf 6. a Graf 8.) a
v priloze.

Dale byla spo¢tena Planckova konstanta h = (6,1 +0,7).1073% Js™1,

Dale byla ov&fena platnost Moseleyova zakona jak pro spektralni K, Kp tak pro prvky
Cu, Fe a Mo tak i pro absorp¢ni hrany prvki Zr a Ni, jak lze vidét na ptilozenych grafech
(Graf 4., Graf 7.). Pro prvni pfipad byly stanoveny hodnoty Rydbergovy konstanty [R,,
(Ky) =(2,384 0,09).10'° s a R, (Kp) = (2,461 0,09).10'° s ] a stinici konstanty [s (K,)
=(2,61£0,04) as (Kg) = (3,541 0,06)].

V ptipad¢ pouziti Ni absorbéru byl pozorovan filtracni efekt pro ¢aru Kg médi je , ktery
odpovidal 8 % za soucasného snizeni alfa cary o pfiblizné€ 28 %. Na zavér byly stanovena
uhlova disperze pro jednotlivé fady difrakce u Mo (do 3. fadu) a Cu (do 2. fadu, jak je
zaneseno v pfilozenych tabulkéach.
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