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III. Identifikacia prvkov na zaklade ich charakteristického rentgenového Ziarenia

1 Pracovné ulohy

1. Vykonajte energetickii kalibraciu gama-sprektrometra pomocou alfa-#iari¢a >*! Am.
2. Ur¢ite material niekolkych vzoriek.

3. Stanovte zavislost G¢innosti vytazku rentgenového Ziarenia na atdbmovom ¢isle
v danom experimentalnom usporiadani.

4. Urdite relativne zastipenie prvkov v jednej zo vzoriek.

5. Na zaklade rentgenového Ziarenia identifikujte radiaktivnu vzorku a stanovte
typ pozorovaného rozpadu.

2 Teoreticka cast

Deexcitacia vzbudeného atémového obalu je sprevadzana emisiou fotonu. Rozlisu-
jeme deexcitacie (prechody) typu K,L,M... oznacované podla vrstvy, v ktorej v excito-
vaneom stave obalu chybal elektron. V tomto znaceni k pismenu K,L,M... pridavame
este grécke pismeno «, 3, ... ¢o znaéi, o kolko hladin klesol elektrén, ktory vakan-
ciu v danej vstve zaplnil. Je jasné, Ze najenergetickejsie su K-prechody s vysokymi
gréckymi pismenami.

Stav elektronového obalu mozno vzbudit napriklad oZiarenim vzorky rentgeno-
vym ziarenim, ktoré vdaka fotoelektrickému javu vybije elektrén z nizkej vrstvy obalu
atomu vzorky.

2.1 Pomerné zlozenie zliatiny

Nech je vzorka zliatinou dvoch materialov s pomernym zastipenim p1, resp. po, pri-
¢om p; + p2 = 1. Nech pri merani trvajicom ?.;;4¢ine zaznamename N; fotonov
z relaxécie obalu prvého prvku a Ny fotonov z relaxacie obalu druhého prvku. Pri-
studme jednotlivym zlozkam aktivitu (charakteristickych fotéonov) A; = N1 /Tvjiatina
a As = No/T.iiatina- Pri merani trvajicom ¢; ¢istého prvku 1 sme namerali N} cha-
rakteristickych fotonov (A} = Ny /t1) a pri merani trvajicom to ¢istého prvku 2 sme
namerali NJ charakteristickych foténov (A5 = Nj /t5). Predpokldajme, Ze vytazok
zo zliatiny je linearny vzhladom na vytazky z jednotlivych zloZiek. Potom plati vztah:

A _ N _Aip

Lol 1)
Ay N 5 D2
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kde on,, on,, oy @ oy st chyby urcenia jednotlivych veli¢in.

2.2 Zavislost vytazku na protonovom cisle
Podla [In] plati pre pravdepodobnost o fotoelektrického javu zavislost

ZTL
9 ek (4)
kde Z je protéonové Cislo atdomu oZarovanej vzorky, I je energia dopadajuceho
foténu a n je ¢islo medzi 3 a 4.

3 Vysledky merania

Meranie prebehlo v priestoroch zakladného fyzikalneho praktika pri izbovych pod-
mienkach. Na meranie sme pouzili polovodi¢ovy (germaniovy) tekutym dusikom chla-
deny detektor cez A/D prevodnik pripojeny k pocitacu.

3.1 Kalibracia

Na klaibraciu sme pouZili vzorku **! Am a priloZzené gama spektrum tejto vzorky. Tato
vzorka ma niekolko vyraznych singletnych peakov Ziarenia z deexcitacie dcérskeho
jadra *’Np. Na kalibraciu sme pouzili 3 peaky: 59,5 KeV, 26,35 KeV a 13,95 KeV. Ka-
libracia je trojparametricka, kedZze vsetky 3 kalibra¢né body zobrazila persne samé na
seba. Aby sme odhadli, aka presna kalibracia je, uréili sme polohy niekolkych inych
peakov v spektre **! Am. Najviacsiu odchylku od spravne hodnoty, 0,3 keV, sme za-
znamenali pri peaku so skuto¢nou polohou 17,8 keV. V blizkom okoli kalibraénych
bodov bola chyba v podstate nulova. Povazujme chybu 0,3 keV za systematickt chybu
vnesenu pristrojom.

3.2 Urcenie neznamych prvkov

Pokdsili sme sa urcit zloZenie 8 nezndmych materialov. Kazdy sme oziarili gama fo-
tonmi z 2! Am a merali sme spektrum Ziarenia, ktoré z materidlu vychadzalo. Merali
sme intergralne, kazdu vzorku po istd dobu ¢, pricom sme prestali merat az v mo-
mente, ked chyba urcenia plochy fitom pod najvyraznejsim charakteristickym pea-
kom klesla pod 3 %. Na urcenie prvku, ktory je zdrojom Ziarenia (a teda ktory me-
riame) sme pouzili priloZenu tabulku charakteristickych emisnych atomovych spek-
tier. Vysledky merania st znazornené v tabulke 1. Za nepresnost urcenia poléh vrcho-
lov peakov povazujeme sucet 0,3keV a FW HM /2,355, kde FW HM peaku udal
softvér a 2,355 je pomer o a F'W H M pre gaussovsky peak.
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Tabulka 1: Urcenie neznameho prvku vo vzorke

vzorka || peak 1 [keV] | peak 2 [keV] | prvok | char 1 [keV] | char 2 [keV]
1 8,2+0,7 — 20Cu 8,0 8,9—9,0
2 25,3 +0,7 28,6 £ 0,6 sSn | 25,0—25,3 | 28,4—29,1
3 20,2 +£0,7 228+0,7 | »Rh | 20,1 —20,2 | 22,7 —23,2
4 10,6 £ 0,6 12,7+0,6 ePb | 10,4 —10,6" | 12,6 — 12,8
6 15,8+ 0,6 17,8+ 0,4 wZr | 15,7—158 | 17,7—18,0
9 17,5+ 0,7 19.8+0,6 | Mo | 17,4—175 | 19,6 — 20,0
11 23,2+0,7 262+0,7 | 4Cd | 23,0—23,2 | 26,1 —26,6
(12) 6,9+0,8 — 2 Fe 6,4 7.1

Pri hodnotach charakteristickych energii olova su hviezdicky, kedZe tieto hodnoty
sa od vietkych ostatnyl ligia. Pre vietky prvky okrem olova je v stipci "char 1"hodnota
zodpovedajiica prechodu K« a v stipci "char 2"prechodu K 3. KedZe olovo mé vysoky
naboj jadra, prechody medzi jeho vrstvami su energetickejsie a prechody K« a K3 st
mimo rozsahu. V stipci "char 1"ma olovo hodnotu La a v stipci "char 2"hodnotu L3,
kedZe prave tieto sme zjavne pozorovali. To, Ze sa jedna o K prechody nejakého Iah-
sieho prvku sme vylucili jednoducho, namerané hodnoty nezodpovedaji hodnotam
ziadneho Tahsieho prvku.

Pre med sme v spektre nevedeli rozlisit dva peaky, ale iba jeden, v ktorom st oba
zliate. To je spdsobené ich malou vzdialneostou a slabou rozlisovacou schopnostou
pristroja.

Vzorka ¢islo 12 je v zatvorke, pretoZze sme to, Ze ide o Zelezo ur¢ili len velmi pri-
blizne, rozlisenie peakov pre Zelezo je este horsie, ako pre med. To, Ze ide o Zelezo sme
vlastne spoznali najmé podla hrdze na povrchu vzorky.

Z tabulky charakteristickych spektier, ktort sme pri identifikacii pouzili, ale aj z
tabulky 1 je zjavna tendencia, Ze atom s vy$$im nabojom v jadre ma K prechody s
vyS$Sou energiou.

3.3 Zavislost vytazku na atbmovom cisle

Aby sme urdili zavislost fotoelektrického vytazku na proténovom ¢éisle, fitovali zavis-
lost ¢asovej hustoty A foténov emitovanych zo vzorky na proténovém ¢isle Z prvku
parametrickou funkciou predpisu (podla 4):

A=aZl, 5)

kde b sme pozadovali medzi 3 a 4. Casovti hostotu A sme uréili ako A = N /t, kde
t je Cas merania a N je pocet charakteristickych foténov prislachajucich prechodu,
alebo tiez plocha pod Gaussovskym peakom uréena softvérom. A sme ur¢ili pre naj-
vyznamnejsi peak (K o) kazdej vozrky z tabulky 1 okrem olova (nepozorovali sme K,
ale L prechody) a Zeleza (velmi nepresné meranie, vratine sa k tejto volbe v diskusii).
Pre med sme museli hodnotu plochy pod peakom K« odhadnit — kedZze peaky sa
zliali, pozname len celkovu plochu oboch peakov. Pozorujeme vsak, ze pomer plochy
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pod peakom K« ku celkovej ploche K« + K 3 ostava priblizne zachovany. Presnej-
Sie, tento pomer je pre vzorky 2, 3, 6, 9 a 11 priemerne 0,85, predpokladame teda, Ze
je rovnaky aj pre med a teda. Ze polocha pod peakom K« medi je 0,85-ndsobkom
plochy, ktoru (zliatemu) peaku medi softvér priradil.

Softvér udaval chybu urcenia pocétu fotonov prislichajicich peaku, no my sme sa
ju rozhodli zvadsit o 1/10 celkového poctu foténov v peaku, k tejto volbe sa vratime
v diskusii. Pre med volime 1/10 z celkovej plochy pekau, ako ju ur¢il softvér. Chybu
aktivity A sme uréili na priamo prenesenu relativnu chybu plochy peaku N.

V tabulke ?? uvadzame ¢asovt hustotu vytazku A a jej chybu dopoé¢itani z vy-
tazku a Casu tak, ako je popisané v dvoch predchadzajucich odstavcoch, v zavislosti
na atobmovom Cisle Z. Hodnoty vytazku N a ¢asu merania ¢ mozno néjst v prilohe.

Tabulka 2: Zavislost aktivity A na atdbmovom ¢isle Z

vzorka || prvok | A[s 1 [ 04 [s71]
1 20Cu 28 3
2 505N 88 10
3 4sRh 65 7
6 a0Zr 42 5
9 Mo 80 9
11 4Cd 96 10

Parametrickou funkciou predpisu 5 fitovana namerané zavislost A = f(Z) z ta-
bulky 2 je zakreslen4 v grafe na obrazku 1.
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Obr. 1: Graf zavislosti ¢asovej hustoty vytazku (aktivity) na atdomovéom ¢isle prvku

Parametre fitu z grafu na obrazku 1 podla vztahu 5 st a = 8,03 x 1071571,
b = 3. Paramter b bol obmedzeny pevnou podmienkou na interval 3 < b < 4 a chyba
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parametra a pre nas nebude podstatna, za nepresnost uréenia A pre striebro budeme
povazovat priemer nepresnosti uréenia aktivit dvoch okolitych prvkov, teda 8 s~ 1.
KedZe pozname parametre fitu, uréime A(Z = 47) = 83(7)s~ L.

3.4 Urcenie zlozenia neznamych zliatin

Merali sme spektrum vytazku z dvoch neznamych zliatin, podla tabulky energii K a
L prechodov sme vzorku ¢islo 5 identifikovali ako zliatinu 4;Ag a ;9Cu a vzorku ¢islo
13 ako zliatinu 5,Sn a g,Pb.

Pouzitim vztahov 2 a 3 a vysledkov minulej stati sme ur¢ili pomerné zasttiipenie
striebra vo vzorke & 5 na pa, = 0,96(2) a pomerné zastipenie cinu vo vzorke ¢&. 13

na pg, = 0,39(6).

3.5 Identifikacia neznameho gama ziarica

V spektre neznameho Ziari¢a sme pozorovali dva vyrazné peaky nedaleko od seba:
30,9(4) keV a 35,1(4) keV. Tieto peaky podla priloZzenej tabulky zodpovedaju K« a
K 3 prechodom 55Cs. KedZe charakteristické Ziarenie pochadza z preskupenia elek-
tronového oblau pri zmene naboja jadra, s5Cs je zjavne dcérskym prvkom.

55Cs mohol vzniknit beta rozpadom (zvy$enim alebo zniZenim Z o 1) alebo alfa
rozpadom (zniZenim Z o 2). Materskym jadrom je teda s¢Ba, 5;La alebo s4Xe.

Ziadny z beznych izotopov s5;La sa nerozpadall®l alfa rozpadom.

saXe je*l vzacny plyn a vzorka bola zjavne tuha.

133, sBa za rozpada K-zachytom, ¢omu zodpovedé zniZenie atémového &isla o 1.
Zdroj bol teda pravdepodobne 1*354Ba.

4 Diskusia vysledkov

Nasu hypotézu, ze peak medi su vistne 2 zliate peaky podpruje fakt, ze jeho FWHM
je vacsie, ako FWHM ostatnych peakov. Nevidno to sice v tabulke 1, kedze FWHM je
repocitané na o, ale vidno to v originalnych datach. Tato hypotézu podporuje aj to, Ze
vrchol peaku je medzi o¢akavanou hodnotou K« a K 3, priblizne zachovavajuic trend
Ao =0,85% Ao + Axp.

Meranie spektra Zeleza bolo zna¢ne nepresné, pocas merania mal gaussovsky fit
problémy skonvergovat, preskakoval medzi dvomi médmi fitu, pricom jeden bol uve-
ritelny a druhy dplne mimo. Ten uveritelny sme uviedli v tabulke 1, no ur¢ite ide o
degenerovany stav, ako v pripade medi. Naviac si nemé6zme byt isty ani jeho presnou
polohou, ani plochou, najma kvoli velmi nizkemu vytazku, kedZe podla [In] vytazok
rastie s trefou az §tvrtou mocninou Z. Metdda pre peaky s vrcholom na energii 3 keV
a niz8ej uz nie je pouzitelna.

Pri spracovani sme umelo zvicsili chybu plochy pod peakom, kedZze chyba do-
pocitand automaticky nevie spravne zohladnit pozadie peaku. PRedpoklada linearnu
z4vislost pozadia medzi sedlami peaku, ¢o je len velmi hrubym priblizenim. Chybu
10 % sme odhadli na zéklade pomeru medzi pozadim na okoli peaku a plochou pe-
aku.
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Urcenie chyby interpolovaného bodu (napriklad na zéklade fitu okolitych bodov,
ako v nasom pripade) je vSeobecne zlozité. Z grafu 1 ale vidno, Ze fit sa priblizne
triafa na okrej chybovych tseciek, teda mame celkom spravnu predstavu o skokoch
v zavislosti. Ak by v graf ebol bod striebra presne na ¢iare fitu, chybové usecky by
siahali zhruba po hodnoty v okolitych meranach bodoch.

Vztah 2, ktory sme pouZili na urenie pomeru zloziek v zliatine, je linearny vzhla-
dom na objem kovov v zliatine. Platil by spravne, ak by bol testovany pliesok zlepeny
z dvoch plieskov z ¢istého kovu. KedZe vytazok vobec nie je linearny vzhladom na zlo-
zenie kovu, hustota nie je linearna vzhladom na zloZenie, rovnako ako mnoho dalsich
parametrov, pomer nie je ani hmotnostnym ani molarnym zlomkom, iba v priblizeni
podobnych hustét vietkych kovov dava prilbiznt predstavu o zloZeni.

To, Ze pri prechode na 55Cs (iloha s neznamym Ziaricom) ide o K-zachyt mozno
spoznat aj podla relativne vysokej energie emitovaného gama, 80,3(4) keV, ¢o je ty-
pické pre K-prechody.

5 Zaver

Pomocou Ziari¢a 2! Am a za znalosti jeho spektra sme okalibrovali polovodi¢ovy de-
tektor, podarilo sa nam odhadnut presnost kalibracie, ktora bola pre meranie dosta-
to¢na.

Podarilo sa nam uréit material 7 kovovych vzoriek a zloZenie 2 zliatin dvoch ko-
vov. Pritom sme ur¢ili zavislost vytazku na atdémovom ¢isle Z a dopo¢itali predpokla-
dany vytazok pre striebro.

Identifikovali sme neznamy ziaric¢ a typ rozpadu, ktory podstupuje na zaklade cha-
rakteristického Ziarenia dcérskeho atomu.
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