Praktikum III - tloha 13 Karel Kolar

1 Pracovni tkoly

1. Ze zadané hustoty krystalu fluoridu lithného urcete vzdalenost d hlavnich atomovych rovin.

2. Promeértte tthlovou zavislost intenzity difraktovaného rentgenového zafeni pfi pevné orientaci
krystalu.

3. Proméite spektrum rentgenového zafeni pii konstantnim anodovém napéti rentgenky U, =
20kV.

4. 7Z mezni hodnoty energie spojitého spektra urcete Planckovu konstantu, porovnejte s tabe-
lovanou hodnotou. Uréete vlnové délky ¢ar K, Kz (porovnejte s tabelovanymi hodnotami),
spoctéte jejich vinocty a odpovidajici energetické rozdily vyjadiete v keV. Urcete konstanty
stinéni.

2 Teoreticky uvod

Pro tvorbu rentgenového zafeni se obvykle pouzivaji rentgenky, kde dochazi k urychleni elektroni
uvolnénych z katody, ktera je zhavena elektrickym proudem, anodovym napétim U, o velikosti
desitek az stovek kV. V misté dopadu elektronu se pak uvoliuje rentgenové zafeni. Spektrum toho
zafeni je ovlivnéno zejména dvéma mechanismy jeho vzniku. Jednak dochézi k tvorbé spojitého
spektra, které odpovida brzdnému zafeni a pak charakteristické zafeni, které odpovida preskoktim
elektroni mezi jednotlivymi orbitaly v atomovém obalu.

Brzdné zafeni je vznika brzdénim elektronu v elektrickém poli elektront latky anody. Jak
jiz bylo zminéno, tak je spojité s tim, Zze na kratkovlnné strané je relativné ostra hranice, kde
intenzita klesa k nule a smérem k jesté kratsim vinovym délkam odpovidajicim vys$im energiim
zareni je nulova. Tato mezni vlnova délka A,,, kdy dojde k poklesu detekovaného rentgenového
zareni na uroven pozadi odpovida situaci, kdy elektron ztrati vSechnu svou energii ve prospéch
jednoho fotonu

he hc
= — =¢U, = Ap=—, 1
Am ¢ el (1)
kde e je naboj elektronu, h je Planckova konstanta, ¢ je rychlost svétla a v, je frekvence svétla.
Pokud ovSem vlnovou délku zafeni zndme, pak mutzZzeme urcit méfenim hodnotu Planckovy kon-

stanty

hvy,

(2)

Carové, neboli diskrétni, spektrum je pak vytvafeno pieskoky elektronu mezi energetickymi
hladinami atomového obalu. Toto se déje nejcastéji kviili tomu, ze byl elektron z nizkého orbitalu
vyrazen (excitovan, ¢i pfimo uplné opustil atom fotoefektem) a pak dochézi k postupnym pokle-
sum elektronti, které v obalu zistaly na nizsi hladiny. Pfechody mezi energetickymi hladinami
se ozna¢uji podle toho, na kterou slupku elektron dopadd (K, L, M...), o kolik hladin popadl
(a — o0 jednu, 8 — o dvé...) a navic se jesté rozlisuji podle magnetického éisla, ale v rdmci naseho
experimentalniho usporddani nebude mozné rozlisit spektralni ¢ary takto jemné.

Vztah pro vlnocet 115 spektrilni ¢ary odpovidajici pfeskoku z hladiny m na n vychézejici
z Bohrova modelu atomu je

1 1

Vmn = R(Z — 5)* (—) (3)

m2  n?

kde Z je atomové ¢&islo prvku v anodé, R je Rydbergova konstanta (R = 1,0973731-10"m™ 1) a s
je stinici konstanta. Stinici konstanta reprezentuje fyzikalné vliv naboje ostatnich elektronu, které
odstinuji pole jadra - s se zvétSuje smérem od jadra.
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Pouzijeme-li jednoduchou pfedstavu, ze k difrakci dochazi odrazem rovinné vlny od soustavy
rovnobéznych rovin (do kterych jsou atomy v krystalu usporaddny), pak pokud dopadajici i difra-
govany paprsek sviraji s atomovymi rovinami stejny thel 6, musi byt splnéna Braggova podminka,
aby doslo k difrakci

2dsing = kA, (4)

kde d je vzdalenost atomovych rovin krystalu a k je fad interference (celé ¢islo; v nasem uspotradéani
k=1).

3 Méreni

3.1 Vypocet vzdalenosti atomovych rovin krystalu

Prvnim tkolem je vypocet vzdalenosti d hlavnich rovin krystalu. Krystaly latky pouzité pro expe-
riment (LiF) tvofi kubickou plogné-centrovanou miizku. Podet ¢stic v jednotkové krychli krystalu
je

mNA o pVNA 5

SPYAALS (5)
kde p = 2601kgm™3 je hustota krystalu, N4 je Avogadrovo &islo a M je primérnid molarni
hmotnost Li a F (které jsou zastoupeny v krystalu ve stejném poétu) M = MutMe kde dle [2]
My; = 6,941 - 103 kgmol ™!, Mp = 18,9984 - 10 3 kg mol~!. Na jedné hrané jednotkové krychle
je pocet Castic

N, =

z ¢ehoz pak plyne vzdalenost meziatomovych rovin

q= (%4) (7)

Vysledna hodnota je pak d = 2,0231 - 10'°m.

3.2 Vysledky méreni

Meéfeni bylo provedeno na skolnim pfistroji Phywe a jako detektor poslouzil Geiger-Miilleriv ¢itac.
Meéfteni probihala s napétim U, = 20kV, pokud neni uvedeno jinak.

Nejprve byla proméfena zavislost poc¢tu detekovanych fotona pii fixnim thlu natocéeni krystalu
6 = (14,0 £ 0,5)°. Uhel natoceni detektoru ¢ vici ptivodnimu sméru rentgenového paprsku byl
ménén mezi 10° a 50°. Naméfené hodnoty jsou v tabulce ¢. 1 a graficky zpracovany v obrazku
é. 1.

Chyba méreni thlu natoceni krystalu i detektoru je odhadnuta na 0, 5°, protoze stupnice byla
délend po jednom thlovém stupni. Sice jsem se snazil o co nejpiesnéjsi nastaveni hlu, ale presto
myslim, ze dosazena presnost nemohla byt vétsi a to i kvili tomu, ze detektor neni dokonale
uchyceny a nemifi presné idealné po uhlem, ktery je nastaveny, na misto vzorku, kam dopada
rentgenovy paprsek, coz jsem si ovéril ovérujicimi méfenimi.

Doba kazdého méreni byla 40s, protoze je to doba, za kterou detektor zadetekuje jiz relativné
velky pocet ¢astic a chyba méfeni je tmérna v/ N a relativni chyba méfeni je pak ﬁ

Z fitu prvniho méfeni s fixnim vzorkem pomoci programu gnuplot jsem urcil maximum intenzity
na tthlu ¢ = (26,8 4+ 0,5)°, coz by ukazovalo na systematickou chybu méfeni thlu diky nedokonale
nastavené aparatute. Proto jsem provedl jesté jedno dalsi méfeni pred zacatkem méfeni dalsiho
tikolu, které je pro 6 = (22,0 +0,5)° a je v tabulce 2, a pak po zméfeni dalstho tkolu, které je
pro § = (22,54 0,5)° a je v tabulce 3. U prvniho z téchto dvou méieni se zd4, Ze by korekce
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Tabulka 1: Méfeni s fixnim nastavenim vzorku na 6 = (14,0 4 0,5)°

3000

2500

2000

1500

1000

500

e/ N ¢/ N ¢/ N
10,0 59 26,0 2243 34,0 26
12,0 56 26,5 2704 36,0 40
14,0 51 27,0 2420 38,0 40
16,0 44 275 2104 40,0 37
18,0 48 28,0 1465 42,0 43
20,0 56 285 679 44,0 33
22,0 39 29,0 342 46,0 23
240 67 30,0 82 48,0 27
25,0 263 32,0 36 50,0 27
25,5 909
Naméféné ho&noty H——I—ﬂ
‘ T
5 10 15 20 25 30 35 40
o/

95

Obrazek 1: Graf méfeni s fixnim nastavenim vzorku na 6 = (14,0 £ 0,5)° prolozeny Gaussovou

funkci
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Tabulka 2: Zjisfovani thlového posunu

e/ N

42,0 884
43,0 940
44,0 1770
45,0 2348

45,5 557

Tabulka 3: Zjistovani thlového posunu 1T

¢/° N

42,0 206
43,0 609
44,0 1061
44,5 3573
45,0 8062
455 5556
46,0 771

470 46

méla byt opanym smeérem, nez kterd by vyplyvala z méfeni prvniho tkolu, kdezto u druhého se
zda, ze korekce neni potifeba. Pravé proto jsem se rozhodl neprovadét zadnou korekci na urceny
thel, protoze nejspiSe by byla potieba korekce zavisla na thlu natoceni vzorku i detektoru, coz
neni realné provést, pokud by se neprovedly dalsi stovky méfeni ¢i by se zmapovala co nejpresnéji
geometrie usporadani tlohy.

Dalsim tkolem bylo zméfit spektrum pomoci nastaveni ¢ = 26. Namérené hodnoty pro jed-
notlivé thly jsou v tabulce 4, kde jsou i dal$i méfeni (ale pouze hodnot v okoli hrany pro vypocet
Planckovy konstanty) pro napéti 15kV a 10kV. V grafu 2 je vynesena zavislost poc¢tu detekova-
nych ¢astic na thlu 6, v grafu 3 je pak zavislost na vlnové délce. V grafu 4 jsou pak naméfené
hodnoty kolem oblasti hrany pro jind napéti.

Vysledné hodnoty pro pozici hran jsou

A20kv = (0,059 £ 0,003) nm,

A1skv = (0,080 + 0,003) nm,

)\101(\/ = (0, 118 £+ 0, 003) nm,
¢emuz odpovidaji hodnoty Planckovy konstanty

haoky = (6,3 40,3) - 10734 Js,

hisey = (6,440,3) - 10734 Js,

hioky = (6,3 40,3) - 10734 Js,

coz odpovid4 tabelované hodnoté hiqp = 6,6 - 10734 Js dle [2] v rdmci vysoké chyby méfeni zpiiso-
bené nepresnym odecitam uhlu.
Polohy pikt odpovidajici spektralnim ¢ardm K, a Kz jsou

Ak, = (0,156 + 0,003) nm,
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Tabulka 4: Méfeni s proménnym nastavenim thlu vzorku i detektoru (20 = )

U, =20kV U, =20kV U, =15kV U, =10kV
/° N 9/ N 6/° N 9/ N
50 72 18,0 645 95 30 135 12
55 69 185 691 10,0 25 140 20
60 68 190 599 105 29 145 18
65 70 195 632 11,0 20 150 15
70 68 200 1664 115 65 155 13
75 60 205 4442 12,0 262 16,0 15
80 68 21,0 629 125 405 16,5 11
85 206 21,5 562 13,0 474 17,0 17

9,0 674 22,0 708 175 37

9,5 1253 22,5 8632 18,0 58
10,0 1391 23,0 6045 185 91
10,5 1765 23,5 342 19,0 129
11,0 1659 24,0 311 19,5 130
11,5 1628 24,5 257 20,0 137

12,0 1578 250 231
12,5 1683 255 214
13,0 1667 26,0 167
135 1764 26,5 165
14,0 1633 27,0 126
145 1321 27,5 112
150 1152 28,0 116
155 962 285 92
16,0 889 29,0 104
16,5 700 29,5 78
17,0 723 30,0 105
17,5 709
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Obrazek 2: Graf méfeni s ménénym nastavenim vzorku na 26 = ¢
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Obrazek 3: Graf méfeni s ménénym nastavenim vzorku na 20 = ¢
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Obrazek 4: Graf méfeni s ménénym nastavenim vzorku na 260 = ¢ pro jiné hodnoty napéti na

rentgence

Ak, = (0,140 4+ 0,003) nm,

tabelované hodnoty jsou

vlnocty

AK, tab = 0,154 nm,

/\Kg,tab = 07 139 nim,

v =6,5-10°m™ 1,

V13 = 7, 1. 109m_1,

stinici konstanty

sk, =0,940,2
sk, =2,040,2

a odpovidajici energie fotonu je

4 Diskuse

FEx.,=(7,94+0,2) nm,

Ek, = (8,9+£0,2) nm.

Nejvétsim zdrojem chyby v méfeni je urcovani thlu, které je jednak provadéno pomoci stupnice,
ktera ma dilky po 1°, a navic neni detektor pfesné dokonale nastaveny tak, jak by mélo odpovidat
thlu natoceni na stupnici. Pokusil jsem se urcit korekci pomoci proméfeni alesporn dvou thlu 6,
ale vzhledem k tomu, Ze je korekce silné netrividlni (vyplyvajici z geometrie tlohy) a zavisla na
thlu 6, tak jsem zadnou korekci na urceni tthlu neprovedl. V ramci chyby méreni ovSem odpovida
tihel ¢ = (26,8 4-0,5)° dvojnasobku thlu § = (14,0 £ 0,5)°.
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Z namétenych hodnot v druhém tkolu je vidét, ze "pozadi” v detektorové oblasti je z velké miry
urceno rozptylovymi procesy rentgenového zafeni, protoze zavisi na napéti na rentgence (stfedni
hodnota po¢tu detekovanych ¢astic v oblasti pfed hranou ve spektru). Jedna se nejspise o z velké
¢asti o Comptoniv rozptyl.

Planckova konstanta v rdmci chyby méfeni odpovida tabelované hodnoté.

5 Zavér

Uréil jsem meziatomovou vzdalenost rovin krystalu jako d = 2,0231 - 1019 m.

Zméril jsem thlovou zévislost intenzity difraktovaného rentgenového zafeni pii pevné orientaci
krystalu a vysledky jsem graficky zpracoval.

Proméril jsem spektrum rentgenového zareni. Z poloh hran ve spektru jsem urcil Planckovu
konstantu jako h = (6,3 £0,3) - 10734 Js.

Naméfené energie fotonti v oblasti pfechodit K, a Kz jsou Ex, = (7,940,2) nm, a Ex, =
(8,9 £0,2) nm.
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