                                                                                                                                              Marek Vyšinka, F-2-14

Pracovní úkol:

1) Ze zadané hustoty krystalu fluoridu lithného určete vzdálenost d hlavních atomových rovin. 

2) Proměřte úhlovou závislost intenzity difraktovaného rentgenového záření při pevné orientaci krystalu. 

3) Proměřte spektrum rentgenového záření při konstantním anodovém napětí rentgenky Ua = 20 kV. 

4) Z mezní hodnoty energie spojitého spektra určete Planckovu konstantu, porovnejte s tabelovanou hodnotou. Určete vlnové délky čar Kα, Kβ (porovnejte s tabelovanými hodnotami), spočtěte jejich vlnočty a odpovídající energetické rozdíly vyjádřete v keV. Určete konstanty stínění. 

Teorie:

   Rentgenové záření vzniká v rentgenové trubici (rentgence). Elektrony emitované z katody žhavené elektrickým proudem, jsou urychlovány anodovým napětím Ua o velikosti obvykle několik desítek až stovek kV. V místě jejich dopadu na anodu vzniká rentgenové záření. Vznikající záření je dvojího původu, brzdné a charakteristické. 

   Brzdné záření vniká při brždění dopadajících elektronů v elektrických polích atomových jader materiálu anody. Jeho spektrum je spojité. Na krátkovlnné straně klesá intenzita spektra ostře k nule a od jisté mezní vlnové délky (m směrem ke kratším vlnovým délkám je nulová. Mezní vlnová délka odpovídá případu, kdy elektron předá celou svou energii eUa vznikajícímu rtg. fotonu o frekvenci fm. Platí vztah :
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kde h je Planckova konstanta, c rychlost světla a e elementární náboj.

S použitím tohoto vztahu lze z naměřených hodnot (m a Ua určit hodnotu Planckovy konstanty. 

   Spektrum charakteristického záření je naproti tomu diskrétní – čárové. Toto záření vzniká, mají-li elektrony dopadající na anodu energii dostatečnou k vyražení některého z elektronů z nižších energetických hladin – elektron může být excitován na některou vyšší neobsazenou hladinu, nebo může atom úplně opustit (ionizace). Na volné místo pak přeskakují elektrony z vyšších energetických stavů při současné emisi fotonu. Toto záření závisí podstatně na materiálu anody – různým chemickým prvkům, z nichž je anoda vyrobena, odpovídají charakteristické systémy spektrálních čar.

   Teoretický vztah pro vlnočet (12 čáry odpovídající přeskoku z hladiny n2 na n1 vychází z Bohrovy teoretického modelu atomu :
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kde Z je atomové číslo prvku, R Rydbergova konstanta (R = 1,0973731.107 m-1) a s stínící konstanta.

Stínící konstantu lze interpretovat jako vliv náboje ostatních elektronů, které odstiňují pole jádra a zvětšuje se s rostoucí vzdáleností elektronu od jádra.

Difrakce rentgenového záření na krystalech :
   Podle jednoduché interpretace difrakce od Braggů vzniká difraktovaný paprsek odrazem od určité soustavy rovnoběžných rovin, v nichž jsou atomy v krystalu uspořádány. Dopadající i difraktovaný paprsek svírají s atomovými rovinami stejný úhel ( (doplňkový k úhlu dopadu požívanému v optice). Difraktované paprsky splňují tzv. Braggovu podmínku :
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kde d je vzdálenost atomových rovin, k řád interference (k – celé číslo) a ( vlnová délka. 

Určení vzdálenosti d hlavních atomových rovin :
   Krystal LiF tvoří kubickou plošně-centrovanou mřížku. Na jeden atom připadá krychle o objemu d3.  Ze známých veličin pak můžeme vzdálenost atomových rovin vyjádřit jako:
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kde MLiF je relativní molekulová hmotnost fluoridu lithného (MLiF = 25,939 g·mol-1), ρ jeho střední hustota (ρ = 2601 kg·m-3) a NA Avogadrova konstanta (NA = 6,023·1023mol-1). Po dosazení dostaneme meziatomovou vzdálenost (vzdálenost hlavních rovin):


d = 2,023·10-10 m 

Výsledky měření

Měření bylo prováděno na školním přístroji Phywe, jako detektor sloužil Geiger-Müllerův počítač.

Úhlová závislost intenzity difraktovaného rentgenového záření byla měřena při natočení krystalu ( = (14 ( 0,5)°.

Chyba byla odhadnuta ( 0,5 ° (polovina nejmenšího dílku stupnice). Úhel natočení detektoru je určen se stejnou chybou. Intenzitu difraktovaného záření udávám jako počet fotonů za časový interval 40 sekund (při dostatečně dlouhém měření je počet fotonů úměrný intenzitě), přesnější by bylo hovořit o počtu pulsů v GM počítači (který by měl odpovídat počtu fotonů ze předpokladu, že relaxační doba počítače je kratší než střední doba mezi příchodem dvou fotonů).  udává úhel natočení detektoru.

                              Tabulka 1: Úhlová závislost difraktovaného záření

	 [°]
	N [počet fotonů]
	
	 [°]
	N [počet fotonů]

	10
	79
	
	28,5
	1879

	12
	58
	
	29
	1217

	14
	58
	
	29,5
	642

	16
	58
	
	30
	262

	18
	59
	
	30,5
	91

	20
	48
	
	32
	44

	22
	43
	
	34
	45

	24
	61
	
	36
	34

	25
	96
	
	38
	48

	25,5
	239
	
	40
	40

	26
	857
	
	42
	26

	26,5
	2177
	
	44
	47

	27
	2702
	
	46
	41

	27,5
	2738
	
	48
	46

	28
	2626
	
	50
	28
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Maximum intenzity je pro úhel m = (27,5 ( 0,5) °

Při měření spektra rentgenového záření měníme úhel natočení krystalu (s krokem 0,5°) a zároveň i úhel natočení detektoru (o dvojnásobek). Úhel natočení krystalu přepočítám dle vzorce (3) na vlnovou délku, přičemž uvažuji jen k =1 (maxima prvního řádu) a d = 2,023·10-10 m. Anodové napětí bylo Ua = (20 ( 1) kV.

               Tabulka 2: Spektrum rentgenového záření

	(  [°]
	N 
	 [10-10m]
	
	(  [°]
	N 
	 [10-10m]

	5,0
	93
	0,353
	
	18,0
	1383
	1,250

	5,5
	74
	0,388
	
	18,5
	1328
	1,284

	6,0
	73
	0,423
	
	19,0
	1361
	1,317

	6,5
	86
	0,458
	
	19,5
	1221
	1,351

	7,0
	77
	0,493
	
	20,0
	3388
	1,384

	7,5
	88
	0,528
	
	20,5
	6560
	1,417

	8,0
	81
	0,563
	
	21,0
	1229
	1,450

	8,5
	386
	0,598
	
	21,5
	1032
	1,483

	9,0
	1452
	0,633
	
	22,0
	1497
	1,516

	9,5
	2119
	0,668
	
	22,5
	22990
	1,548

	10,0
	2861
	0,703
	
	23,0
	7919
	1,581

	10,5
	3128
	0,737
	
	23,5
	717
	1,613

	11,0
	3282
	0,772
	
	24,0
	315
	1,646

	11,5
	3494
	0,807
	
	24,5
	529
	1,678

	12,0
	3369
	0,841
	
	25,0
	500
	1,710

	12,5
	3461
	0,876
	
	25,5
	473
	1,742

	13,0
	3309
	0,910
	
	26,0
	397
	1,774

	13,5
	2915
	0,945
	
	26,5
	398
	1,805

	14,0
	2625
	0,979
	
	27,0
	361
	1,837

	14,5
	2382
	1,013
	
	27,5
	309
	1,868

	15,0
	2332
	1,047
	
	28,0
	209
	1,899

	15,5
	2096
	1,081
	
	28,5
	258
	1,931

	16,0
	1947
	1,115
	
	29,0
	213
	1,962

	16,5
	1854
	1,149
	
	29,5
	236
	1,992

	17,0
	1626
	1,183
	
	30,0
	204
	2,023

	17,5
	1466
	1,217
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Mezní vlnová délka byla odečtena z grafu: (m = (0,6 ( 0,03)·10-10 m (chyba je určena na základě vzdálenosti dvou sousedních bodů).

Ze vztahu (1) nyní můžeme určit Planckovu konstantu: h = (6,41 ( 0,45)·10-34 J·s

Potřebné konstanty byly převzaty z [3].

Maxima v Grafu č.2 odpovídají spektrálním čarám Kα a Kβ, odečtené hodnoty jsou:

K(1,55 ( 0,03)·10-10 m
K(1,42 ( 0,03)·10-10 m
Vlnočty odpovídající těmto vlnovým délkám jsou:

K(6,50 ( 0,13)·109 m-1
K(7,06 ( 0,15)·109 m-1
Odpovídající energetické rozdíly jsou (E = hc/):

EK(8,0 ( 0,16) keV
EK(8,7 ( 0,18) keV
Pro výpočet byla použita tabelovaná hodnota Planckovy konstanty.

Hodnotu stínění určíme ze vztahu (3) za předpokladu, že materiálem anody je měď (Z = 29):

sK(1,0 ( 0,2)
sK(2,1 ( 0,2)
Diskuse:
Největší chybu do měření vnášel odečet úhlů ze stupnice na níž byly dílky o velikosti 1° a chybělo zrcátko (pro kontrolu kolmého odečtu hodnot). Chyba při měření počtu pulsů v GM počítači (počtu fotonů) není uvedena, protože rozptyl této veličiny není znám a její přesná hodnota není pro samotný výsledek důležitá. Pro stanovení vlnových délek čar je důležité vědět při které vlnové délce bylo zaznamenáno nejvíce fotonů (na jejich přesném počtu při tomto měření nezáleží).

Maximální intenzita odraženého záření nastává pro přibližně dvojnásobný úhel než je úhel natočení krystalu. Uvážíme-li geometrii daného uspořádání, je vidět, že platí zákon odrazu (krystal se chová jako „zrcátko“).

Zjištěná hodnota Planckovy konstanty (h = (6,41 ( 0,45)·10-34 J·s) se v rámci chyby dobře shoduje s tabelovanou (h = 6,626·10-34 J·s).

V rámci chyby se shodují i zjištěné hodnoty vlnových délek spektrálních čar (K(1,55 ( 0,03)·10-10 m a K(1,42 ( 0,03)·10-10 m) s tabelovanými hodnotami (K1,542·10-10 m a K1,392·10-10 m)
Závěr:

Vzdálenost hlavních atomových rovin v krystalu LiF je: d = 2,023·10-10 m.

Úhlová závislost intenzity rentgenového záření je uvedena v Tabulce 1 a graficky zpracována v Grafu č.1. Maximum nastává pro úhel m = (27,5 ( 0,5) °.

Spektrum rentgenového záření je uvedeno v Tabulce 2 a graficky zpracováno v Grafu č.2. Zjištěná hodnota Planckovy konstanty je: h = (6,41 ( 0,45)·10-34 J·s.

Pro spektrální čáru K bylo stanoveno:

       vlnová délka  K(1,55 ( 0,03)·10-10 m
       vlnočet           K(6,50 ( 0,13)·109 m-1
       energie           EK(8,0 ( 0,16) keV
       konstanta stínění   sK(1,0 ( 0,2)
Pro spektrální čáru K bylo stanoveno:

       vlnová délka  K(1,42 ( 0,03)·10-10 m
       vlnočet           K(7,06 ( 0,15)·109 m-1
       energie           EK(8,7 ( 0,18) keV
       konstanta stínění  sK(2,1 ( 0,2)
Použitá literatura:

[1] Studijní texty, úloha 13 (http://physics.mff.cuni.cz/vyuka/zfp)

[2] Fyzikální tabulky (http://www.converter.cz)
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Uhlova zavislost

		Krystal		14		°

		detektor [°]		naměřená data																						detektor [°]		čítač [ks]				detektor [°]		čítač [ks]

		10		79		59																				10		79				28.5		1879
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Spektrum

		Krystal		14		°

		sigma [°]		2sigma (det)		čítač [ks]

		5.0		10		93

		5.5		11		74

		6.0		12		73

		6.5		13		86

		7.0		14		77

		7.5		15		88
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		8.5		17		386

		9.0		18		1452
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		detektor [°]		naměřená data																						detektor [°]		čítač [ks]				detektor [°]		čítač [ks]
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Graf č.1: Úhlová závislost difraktovaného záření



Spektrum

		Krystal		14		°		d		0.0000000002																								sigma [°]		čítač [ks]														sigma [°]		čítač [ks]

		sigma [°]		2sigma (det)		čítač [ks]		lambda																										5		93		0.3526321352				18		1383		1.2502827592				5.0		93		0.353				18.0		1383		1.250

		5.0		10		93		0		0.3526321352		93																						5.5		74		0.3877919147				18.5		1328		1.2838146398				5.5		74		0.388				18.5		1328		1.284

		5.5		11		74		0		0.3877919147		74																						6		73		0.4229221624				19		1361		1.3172487529				6.0		73		0.423				19.0		1361		1.317

		6.0		12		73		0		0.4229221624		73																						6.5		86		0.4580202029				19.5		1221		1.3505825525				6.5		86		0.458				19.5		1221		1.351

		6.5		13		86		0		0.4580202029		86																						7		77		0.4930833634				20		3388		1.3838134999				7.0		77		0.493				20.0		3388		1.384

		7.0		14		77		0		0.4930833634		77																						7.5		88		0.5281089737				20.5		6560		1.4169390646				7.5		88		0.528				20.5		6560		1.417

		7.5		15		88		0.0000000001		0.5281089737		88																						8		81		0.5630943665				21		1229		1.4499567239				8.0		81		0.563				21.0		1229		1.450

		8.0		16		81		0.0000000001		0.5630943665		81																						8.5		386		0.5980368774				21.5		1032		1.4828639633				8.5		386		0.598				21.5		1032		1.483

		8.5		17		386		0.0000000001		0.5980368774		386																						9		1452		0.6329338456				22		1497		1.515658277				9.0		1452		0.633				22.0		1497		1.516

		9.0		18		1452		0.0000000001		0.6329338456		1452																						9.5		2119		0.6677826133				22.5		22990		1.5483371673				9.5		2119		0.668				22.5		22990		1.548

		9.5		19		2119		0.0000000001		0.6677826133		2119																						10		2861		0.7025805268				23		7919		1.5808981459				10.0		2861		0.703				23.0		7919		1.581

		10.0		20		2861		0.0000000001		0.7025805268		2861																						10.5		3128		0.7373249361				23.5		717		1.6133387329				10.5		3128		0.737				23.5		717		1.613

		10.5		21		3128		0.0000000001		0.7373249361		3128																						11		3282		0.7720131953				24		315		1.6456564579				11.0		3282		0.772				24.0		315		1.646

		11.0		22		3282		0.0000000001		0.7720131953		3282																						11.5		3494		0.8066426627				24.5		529		1.6778488598				11.5		3494		0.807				24.5		529		1.678

		11.5		23		3494		0.0000000001		0.8066426627		3494																						12		3369		0.841210701				25		500		1.709913487				12.0		3369		0.841				25.0		500		1.710

		12.0		24		3369		0.0000000001		0.841210701		3369																						12.5		3461		0.875714678				25.5		473		1.7418478977				12.5		3461		0.876				25.5		473		1.742

		12.5		25		3461		0.0000000001		0.875714678		3461																						13		3309		0.9101519659				26		397		1.7736496599				13.0		3309		0.910				26.0		397		1.774

		13.0		26		3309		0.0000000001		0.9101519659		3309																						13.5		2915		0.9445199422				26.5		398		1.8053163518				13.5		2915		0.945				26.5		398		1.805

		13.5		27		2915		0.0000000001		0.9445199422		2915																						14		2625		0.9788159896				27		361		1.8368455619				14.0		2625		0.979				27.0		361		1.837

		14.0		28		2625		0.0000000001		0.9788159896		2625																						14.5		2382		1.0130374964				27.5		309		1.8682348891				14.5		2382		1.013				27.5		309		1.868

		14.5		29		2382		0.0000000001		1.0130374964		2382																						15		2332		1.0471818565				28		209		1.899481943				15.0		2332		1.047				28.0		209		1.899

		15.0		30		2332		0.0000000001		1.0471818565		2332																						15.5		2096		1.0812464696				28.5		258		1.930584344				15.5		2096		1.081				28.5		258		1.931

		15.5		31		2096		0.0000000001		1.0812464696		2096																						16		1947		1.1152287416				29		213		1.9615397235				16.0		1947		1.115				29.0		213		1.962

		16.0		32		1947		0.0000000001		1.1152287416		1947																						16.5		1854		1.1491260847				29.5		236		1.9923457242				16.5		1854		1.149				29.5		236		1.992

		16.5		33		1854		0.0000000001		1.1491260847		1854																						17		1626		1.1829359173				30		204		2.023				17.0		1626		1.183				30.0		204		2.023

		17.0		34		1626		0.0000000001		1.1829359173		1626																						17.5		1466		1.2166556648												17.5		1466		1.217

		17.5		35		1466		0.0000000001		1.2166556648		1466

		18.0		36		1383		0.0000000001		1.2502827592		1383

		18.5		37		1328		0.0000000001		1.2838146398		1328

		19.0		38		1361		0.0000000001		1.3172487529		1361

		19.5		39		1221		0.0000000001		1.3505825525		1221

		20.0		40		3388		0.0000000001		1.3838134999		3388

		20.5		41		6560		0.0000000001		1.4169390646		6560

		21.0		42		1229		0.0000000001		1.4499567239		1229

		21.5		43		1032		0.0000000001		1.4828639633		1032

		22.0		44		1497		0.0000000002		1.515658277		1497

		22.5		45		22990		0.0000000002		1.5483371673		22990

		23.0		46		7919		0.0000000002		1.5808981459		7919

		23.5		47		717		0.0000000002		1.6133387329		717

		24.0		48		315		0.0000000002		1.6456564579		315

		24.5		49		529		0.0000000002		1.6778488598		529

		25.0		50		500		0.0000000002		1.709913487		500

		25.5		51		473		0.0000000002		1.7418478977		473

		26.0		52		397		0.0000000002		1.7736496599		397

		26.5		53		398		0.0000000002		1.8053163518		398

		27.0		54		361		0.0000000002		1.8368455619		361

		27.5		55		309		0.0000000002		1.8682348891		309

		28.0		56		209		0.0000000002		1.899481943		209

		28.5		57		258		0.0000000002		1.930584344		258

		29.0		58		213		0.0000000002		1.9615397235		213

		29.5		59		236		0.0000000002		1.9923457242		236

		30.0		60		204		0.0000000002		2.023		204
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Graf č.2: Spektrum rentgenového záření
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Graf č.2: Spektrum rentgenového záření
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