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Pracovni tkoly

1. Provedte energetickou kalibraci gama-spektrometru pomoci alfa-zafice 24! Am.
2. Urcete materidl nékolika vzorku.

3. Stanovte zavislost a¢innosti vytézku rentgenového zafeni na atomovém Cisle elementu v daném experimen-
talnim uspofadani.

4. Urcete relativni zastoupeni prvka v jednom ze vzorka.

5. Na zakladé rentgenového zéafeni identifikujte radioaktivni vzorek a stanovte typ pozorovaného rozpadu.

1 Teoretickd ¢ast

1.1 Charakteristikcé rentgenové zaieni

Pii deexcitaci vzbuzeného stavu atomového obalu vznikd rentgenové zafeni. ProtoZze stavba atomového obalu je
specifickd pro kazdy prvek, i toto rentgenové zafeni je pro kazdy z nich charakteristické a nezaménitelné. Diky
tomu lze pomoci jeho analyzy kvalitativné i kvantitativné zkoumat vybrany material.

1.2 Rentgenova-fluorescen¢ni metoda

Tzv. rentgenova-fluorescenéni metoda vyuziva interakce «y-kvant s elektrony atomového obalu. ~-kvantum o dostatec¢né
velké energii muze vyrazit elektron ze spodnich en. vrstev., ¢imz je obal excitovan. Uvolnéné misto po chvili za-
ujme n&ktery z elektroni z vyssich vrstev, coz je doprovézeno uvolnénim odpovidajiciho rozdilu energii (pozorované
rentgenové zareni) a obal je deexcitovan.

Podle hladin, mezi kterymi k pfechodu elektronii dochézi, rozeznavame jejich riizné druhy.
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Piic¢emz7 nejitenzivnéji dochazi k prvnim dvéma K, a Kgz.

1.3 Excitace radioaktivni pfeménnou

K excitaci at. obalu dcefinného jadra dochézi i pfi radioaktivni pfeméné jadra. Pii tzv. K-zachytu je elektron z
nejblizsi slupky absorbovan v jadie, kde prob&hne incerzni 3% prechod e~ + p — n + v.. Stejné tak i jadro muze
byt po rozpadu vzbuzené a elektromagneticky se deexcitovat tak, Ze se uvolni konverzni elektron z K-slupky [1].

1.4 Relativni zastoupeni prvkia ve slitiné
K urceni relativniho zastoupeni prvka n v dvouprvkové slitiné plati nasledujici vztahy
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kde w je vyt&zek daného prvku ve sliting, w(®) jeho vytézek v chemicky ¢istém kovu.

1.5 Aparatura a usporadani

Jako zdroj y-zafeni je pouzivin a-zaFi¢ 24! Am s nejintezivngjsi y-linkou doprovézejici a-rozpad o energii 59.5 keV
z rozpadu vzbuzeného stavu v dcefinném jadie 23"Np. Navic jsou pozorovany rentgenové fotony L série v oblasti
10-20 keV pochazejici z at. obalu 23"Np.

Energetické rozliSeni pouzitého ~-spektrometru je FWHM = 0.9 keV v oblasti 5-60 keV. Vzhledem k tomuto
Spatnému rozliSeni a tomu, ze je detektor uzavien za tlustym beryliovym okénkem, je registrace zafeni energie
mensi nez 4 keV nemozna (prvky s protonovym ¢islem Z < 20).



»

2 Vysledky méreni

2.1 Kalibrace aparatury

Nejprve jsem pomoci zafice 24! Am kalibroval pouZity spektrometr. Ve spektru jsem nalezl hlavni ¢aru o energii
59.5 keV a nékolik peaki odpovidajici L pFechodim (¢ast 1.5), z nichZz jsem vybral ten nejintenzivnéjsi asi 17.8 keV
a izolovany 26.4 keV. Té&zisté ostatnich peaki je diky malému rozliSeni ovlivnéno okolnimi (peaky se slévaji).

2.2 Uréeni materidlu vzorki

Prilozené vzorky nechavam ozafovat svrchu ~ zafenim z rozpadu ?*'Am a v horizontalni roviné detekuji charak-
teristické rentgenové zéreni. Vysledky v tabulce 1.

| vz. | E [keV] FWHM [keV] N t[s] wls™'] % Err | pr. prvek | Kg, Kp, La, Lga,
1 8.98 1.80 8495 +£ 211  538.5 16.52 2.48 K 29Cu | 8.048 8.905 - -
2 25.15 1.73 12104 + 181 300.76  42.39 1.50 | Koy 509n | 25.272 —— —— -
28.54 1.07 2378 + 131 S 8.42 5.5 Kg S —— 28.491 —— ——
3 20.34 1.66 9434 + 184  390.74 25.44 1.95 K. 4sRh | 20.073 —— —— ——
23.02 0.68 667 + 88 cee 1.80 13.19 | Kg cee —— 22.723 —— ——
4 12.23 3.49 4259 £ 165 254.80 17.65 3.87 L gPb —— - 10.555 12.618
5 22.05 1.87 15773 £ 261 784.12  21.29 1.65 K  47Ag | 22163 24.943 —— ——
9.12 1.64 1579 4+ 128 e 2.30 8.11 K 99Cu | 8.048  8.905 —— ——
6 16.22 2.42 7516 + 152  170.88 46.82 2.02 K 40Zr | 15.770 17.662 —— ——
8 24.11 1.70 6758 £ 143  221.78 30.42 2.18 Ka 40In | 24.209 —— —— ——
27.42 0.78 478 + 67 e 2.28 14.02 | Kp e —— 27.275 —— ——
9 17.69 2.18 10290 + 173 192.20  57.27 1.68 K 4Mo | 17479 19.960 - -
11 23.07 1.88 6758 £ 143  159.14  44.87 212 | K, 48Cd | 22.163 —— —— ——
25.91 0.92 438 + 59 291 13.47 | Kg S —— 24.943 —— ——
12 sotva znatelny peak asi okolo 7-8 keV naloZen na pozadi K s¢Fe 6.404  7.058 —— ——
13 12.11 3.69 10386 + 259 607.98  18.12 2.49 L gPb —— —— 10.555 12.618
24.97 1.89 9265 + 181 16.16 1.95 | K, 505n | 25.272 —— - -
28.44 1.37 1122 4+ 102 1.96 9.09 | Kp e —— 28.491 - -

Tabulka 1: Cislo vzorku, pozorované peaky o energiich F, jejich polositka, pocet zaznamenanych udalosti N, doba
méfeni ¢, vytézek w, relativni chyba, identifikovany piechod a prvek uréeny podle pfilozeného atlasu char. zareni,
tabelizované energie pfechodu K, Kg, Ly, Lg pro magnetické ¢islol podle [2] v keV. V piipadé, Ze u pFechodu neni
specifikovan index, znaéi to, ze v pozorovaném spektru byly odpovidajici peaky slité dohromady a nebylo mozno
je od sebe odlisit.

2.3 Zavislost vytézku K, na protonovém ¢&isle 7

Pro vyneseni zkouméni zéavislosti jsem vybral vzorky ¢. 1, 2, 3, 6, 8, 9 a 11 (nelze zahrnout vzorek olova, nebot
se jedna o L pfechody). U téch, u kterych v pozorovaném spektru nebyly rozlisitelné prechody K, od Kg bylo
jesté nutno piepocitat celkovy pozorovany vytézek série K na vytézek K,, coz jsem ucinil podle [2] z tabelované
zévislosti Kg /K, faktorem 0.85 pro 29Cu (vzorek 1) a 0.81 pro 49Zr a 4oMo (vzorky 6 a 9), viz. tabulka 2.

[vzorek Z | wls7'] wi, 57 ]
1 29 | 16.524+0.41 14.044+0.35
6 40 | 46.82+0.95 37.92+£0.77
9 42 | 57.27+£0.96 46.39+0.78
3 45 —— 25.44 +£0.50
11 48 —— 44.87 +0.95
8 49 —— 30.42 £ 0.66
2 50 —— 42.39 +0.64

Tabulka 2: Cislo vzorku, protonové ¢islo Z, naméfeny vytézek K série w, vytézek z K, prechodu wg_ .




Zavislost je vynesena v grafu na obr. 1. ProloZena lin. fci pfedpisu wkx, = AZ + B, kde
A=(1.04+05)s7!,  B=(-10425)s7!
a pro ilustraci je§té polynomem t¥etiho fadu wi, = a3Z> + a2 Z? + a1Z + ag, kde

az = (-2.64+29)x 107257, as=(-33+35)s7!, a3 =(1.3+£14)x10%2s7!, ap=(-1.8+£1.8)x 103 s~
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Obr. 1: Graf zavislosti vytézku z pfechodu K, na protonovém cisle Z.

2.4 Relativni zastoupeni prvki ve slitiné

Za pouZziti zavislosti vytézku z K, prechodu na protonovém ¢isle ted mohu uréit relativni zastoupeni prvku ve
sliting vzorku €. 5. Tzn. spoctu vytézek z ¢istého kovu, vzhledem k obrovskym relativnim chybam koeficienti A a
B ale pouze tadové pro stiibro, Cisty vytézek médi z K, beru z tabulky 2

wgg ~37s571, w9 x1451,

Protoze namé&feny vytézek ve slitiné vzorku 5 je opét vetné vytézku z prechodu Kg, koriguji ho. Dle [2] pro 47Ag
faktorem 0.78 a pro o9Cu faktorem 0.85. Poté pomér zastoupeni jednotlivych kova ve slitiné vychézi zhruba

NAg : Mou = 31 1,
tedy

'r]Ag ~ 75%’ NCcu ~ 25%

2.5 Identifikace radioaktivniho vzorku

Analyzou spektra neznamého radioaktivniho vzorku byly nalezeny dva hlavni peaky (tabulka 3). Ty dle stfednich
energii odpovidaji K-sérii Cs. Podle nékolika vedlejsich mensich peakii, které byly piisouzeny procesu deexcitace
jadra po rozpadu, pak bylo rozpoznino dcefinné jadro '33Cs, coz odpovida zafici '**Ba. Ve vzorku dochazi ke
K-zachytu:

133Ba — 133Cs™ + 1.



| E [keV] FWHM [keV] N w [s7Y tls] |
30.25 2.15 112006 + 564 658.5£3.3 211.18
34.53 1.82 15686 £291  92.2+ 1.7

Tabulka 3: Charakteristika hlavnich peaku ve spektru z radioaktivniho rozpadu nezndmého vzorku.

3 Diskuse vysledki

Nejvétsi systematicka chyba je zpusobena kalibraci. Jak je vidét uz z tabulky 1 nap¥. médi, kteryzto material byl
ur¢en pouhym pohledem na vzorek a jejiz charakteristické rentgenové zéafeni by se dle [2] mélo nachazet nékde u 8.2-
8.4 keV, bylo naméfeno spektrum s maximem ve skoro 9 keV. V souvislosti s rozliSenim spektrometru asi 0.9 keV
je to sice pochopitelné, nicméné energie charakteristickych zafeni blizkych prvki se leckdy nelisi ani o 1 keV. Proto
jsem pii ur¢ovani materidlia bral v potaz lehké posunuti kalibrace (£ 1 keV, skute¢na energie byla vétsinou o néco
mens{) a postupoval jsem metodou vylucovani, tedy pokud je pro prvek z tabulky naméfend hodnota piilis mala a
pro jiny piili§ velkd, pak ten hledany se nachadzi mezi nimi. Napf. u vzorku €. 5 neni jasné, zda piimési stiibra je
spise Cu nebo Zn, vzhledem k vyse uvedenému a k faktu, ze med se jako piimés stiibra pouziva standartné, jsem
se priklonil k médi.

Zkouméni vzorkud i méfeni vytézku je také ovlivnéno rozptylenym ~-zafenim, obzvlasté pro prvky, jejichz spek-
trum méa peaky v oblasti peaku spektra doprovazejiciho rozpad pouZitého zdroje, americia (nejvice okolo 18 az 26
keV). Zafeni se vSak rozptyluje na kazdém ze vzorku jinak, neni tedy snadné (resp. ja nevim jak) se tohoto vlivu
univerzalné zbavit. Stiedni energie pozorovanych peaku je shora omezena nejintenzivnéjsi pouZitou ¢arou 59.5 keV.
Pti urceni materidlu vzorku ¢. 5 bylo rozhodujici, Zze peak okolo cca 12 keV mél polositku 3.49 keV a vzhledem
pfechodu K, jehoZz spektrum je daleko ostiej$i a intenzivnégjsi, ale z L (to mé& 8irsi interval energii). K ptechody
u goPb pozorovat nelze, nebot odpovidajici emitovana energie 70 keV (opét [2]).

Méfeni taktéz relativizuje fakt, Ze ve vzorcich by se (teoreticky) mohly nachazet dalsi stopové piimésy, jejichZ
energie charakteristického spektra se nachazi nékde u spodni hranice rozsahu spektrometru (4-7 keV) (Ti, Fe, Co,
Ni apod.).

Pii urc¢ovani vytézku (a rel. zastoupeni) z pfechodu K, u prvki, v jejichZ spektru nebylo moZno rozlisit dva
peaky (K, a Kp), jsem celkovy naméfeny vytézek prepocitaval pomoci grafu zavislosti K5/K, na protonovém ¢isle,
ktery je k nalezeni v [2]. Na obr. 2 je pro porovnani graf zavislosti rel. vytézku na protonovém ¢isle (taktéz z
[2]). Z n&j i 7z grafu na obr. 1 je evidentni, 7e pFedpoklad linearni zavislosti vytézku na prot. ¢isle je pfili§ silny.
Tomu odpovidaji i velké relativni chyby koeficienti proloZené fce na obr. 1. Jeji nasledné pouZiti p¥i zjistovani rel.
zastoupeni prvki ve sliting sebou samoziejmé nese obrovskou neurcitost. Proto je vysledek udavan pouze priblizné.
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Fluorescence yield

Obr. 2: Graf zavislosti relativniho vytézku z pfechodu K (wk), M (wym) a L (1) na protonovém cisle.

Ve spektru nezndmého radioaktivniho vzorku byly zieteln& pozorovatelné peaky piislusejici K, i Kg pfechodim

v Cs.



4 Zavér
7 charakteristického spektra rentgenového zatreni byl uréen material nékolika vzorku, viz. tabulka 1.

V daném experimentalnim uspofddani byla zpracovana zavislost vytézku na protonovém c¢isle materidlu, viz.
tabulka 2 a graf na obr. 1.

Pomoci zjisténé zavislosti bylo fadové spocteno relativni zastoupeni Cu a Ag ve sliting

Nag ~ 75%, Ncu ~ 15%.

Na zékladé naméfeného spektra rentgenového zafeni byl uréen radioaktivni vzorek ??Ba a K-zachyt jako druh
pozorovaného rozpadu.

Vysledky byly zpracovany a grafy sestrojeny pomoci programu QtiPlot 0.9.8.4.
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