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Pracovni ukol:
1) S vyuzitim krystalu LiF jako analyzatoru proved’te méteni néasledujicich rentgenovych spekter:
1. Rentgenka s Cu anodou.

e promeéite kratkovinné oblasti spekter brzdného zafeni pii napétich 15 kV, 25 kV, 33
kV. K méfeni pouzivejte tyto parametry: clonu o priméru 1 mm, interval Braggova
uhlu pro 15 kV (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 8 s;

e proméite charakteristickd spektra rentgenky pii napétich 15 kV a 33 kV. K méfeni
pouzivejte tyto parametry: clonu o priméru 1 mm, interval Braggova thlu (15° —30°)
s krokem 0,1° a dobou expozice 2 s;

e poméite tvar spektra s Zr absorbérem. K méfeni pouzivejte tyto parametry: clonu s Zr
absorbérem tloustky 0,05 mm, interval Braggova thlu (3° — 30°) s krokem 0,1° a
dobou expozice 2 s;

e poméite tvar spektra s Ni absorbérem. K méfeni pouzivejte tyto parametry: clonu s Ni
absorbérem tloustky 0,01 mm, interval Braggova thlu (3° — 30°) s krokem 0,1° a
dobou expozice 2 s;

2. Rentgenka s Fe anodou

e poméite charakteristické spektrum rentgenky pfi napéti 33 kV. K méfeni pouzivejte
tyto parametry: clonu o priméru 1 mm, interval Braggova thlu (3° — 30°) s krokem
0,1° a dobou expozice 2 s;

e poméite tvar spektra s Ni absorbérem. K méfeni pouZzivejte tyto parametry: clonu s Zr
absorbérem tloustky 0,05 mm, interval Braggova thlu (3° — 30°) s krokem 0,1° a
dobou expozice 5 ;

3. Rentgenka s Mo anodou.

e Promérite charakteristické spektrum rentgenky pfi napéti 33 kV. K méfeni pouzivejte
tyto parametry: clonu o priméru 1 mm, interval Braggova thlu (3° — 35°) s krokem
0,1° a dobou expozice 5s.

4. Rentgenka s Cu anodou.

e promeéite charakteristické spektrum rentgenky pfi napétich 33 kV/0,5 mA V intervalu
Braggova thlu (42° — 52°). K méfeni pouzivejte tyto parametry: clonu o primeéru
1 mm, interval Braggova thlu (42° — 52°) s krokem 0,1° a dobou expozice 2 s;

2) Interpretujte namétené vysledky (pro mezirovinnou vzdalenost krystalu LiF pouzivejte hodnotu
d=204,1 pm):
1. KratkovIinnd mez brzdného zateni

e Ze zméfenych meznich vlnovych délek (respektive frekvenci) urcete hodnotu

Planckovy konstanty a oceiite pfesnost méteni
2. Moseleytv zdkon

e Piesvédcete se, ze namétfené thlové frekvence spektralnich ¢ar K, a Kg pro rizné
prvky spliiuji Moseleyliv zédkon. Ze smérmice piislusné zavislosti urcete hodnotu
Rydbergovy thlové frekvence a vyuzitim této hodnoty urcete téz primérmou hodnotu
stinici konstanty.

e Piesvédcete se, Ze i naméfené polohy absorp¢nich hran Zr a Ni spliuji Moseleytv
zakon.

e Vsimnéte si, ze absorpcni hrana Ni koinciduje se spektralni carou Kg médi; této
skuteCnosti se vyuziva v rentgenové difraktografii pro monochromatizaci
charakteristického spektra médi. Z provedeného mereni urcete filtracni efekt niklu
pro caru Kg.

3. Uhlova disperze

e Ze zméfenych spekter molybdenu urcete velikost thlové disperze pro rizné tady

difrakce.
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Teorie:

Rentgenové zafeni je elektromagnetické vinéni s vinovymi délka v intervalu 0,001 — 5 nm. Interval vinovych
délek rentgenového zareni se na spodni hranici ¢astecné prekryva s intervalem vinovych délek y zateni. Jednotlivé
druhy zafeni rozliSujeme podle zplsobu vzniku: y zafeni vznika pfi jadernych déjich a rentgenové zareni
v elektronovém obalu atomu.

U rentgenového zéfeni rozliSujeme dva druhy spekter. Prvni je spektrum spojité, vznikajici pii brzdéni elektronti
v latce, kdy mohou vznikat vSechny fotony s energii od nulové po ur€itou horni mez (danou energii elektrontt). Je-
li kineticka energie elektroni Ex = eUs, kde e je naboj elektronu a U,, urychlovaci napéti rentgenky, plati pro
minimalni vlnovou délku Am fotont:

hc
A, =—
eU,
kde / je Planckova konstanta a c rychlost svétla. Toto spektrum je nezavislé na materialu anody.
Druhym typem spektra je spektrum charakteristické, které vznikd fotoefektem na vnitinich energetickych
hladinach elektronového obalu. Nékteré elektrony na téchto hladinach mohou byt vyrazeny urychlenymi elektrony
a na uvolnéna mista preskakuji elektrony z vysSich hladin za souCasného uvolnéni energie prostfednictvim
rentgenového zafeni (elektron miize byt vyrazen i z vyssi hladiny, ale pfi pfeskoku se neuvolni tolik energie, aby
vznikl foton, ktery miizeme v této uloze detekovat), spektrum je tedy charakteristické pro kazdy druh materialu.
Pro vazebnou energii elektronu plati:
m e 1
,=———(Z-5)—.,n=123,.. @)
8y h n
kde m. je hmotnost elektronu, e elementarni naboj, # Planckova konstanta, & permitivita vakua, Z atomové cislo,
s stinici konstanta a »n hlavni kvantové Cislo. Energie fotonu odpovida rozdilu energii mezi dvéma hladinami.
Povazujeme-li stinici konstantu za stejnou pro dv¢ slupky, bude uhlové frekvence vyzareného fotonu:

(1)

1 1
a)ZRw(Z—S)Z(—Z——2 (3)
o
kde Ro je Rydbergova uhlova frekvence:
4
= —2,0606-10"s 4)
16¢g,h

Pro n1 =1 an =2 (Kq ¢ara) dostivame Moseleytiv zakon ve tvaru:

\/5:\/327&)(2_8)

©)

Pro n1 =1 an2=3 (Kp ¢ara) dostavame Moseleylv zakon ve tvaru:

2,/2R
\/EZTQ(Z—S) (6)

Pii prichodu rentgenového zafeni prostiedim dochdzi kjeho utlumu. Intenzita pros§lého zafeni klesa
exponencialné s tloustkou:

I=1,e* (7)
kde 1o je intenzita vstupujiciho zafeni, d tloustka vrstvy a g soucinitel utlumu.

Soucinitel Gtlumu se sklad4 ze dvou slozek: 4 = 7+ o; kde o je utlum dany rozptylem a v naSem experimentu
ho muzeme zanedbat, 7 je utlum zpisobeny fotoelektrickou excitaci a je zavisly na frekvenci (vinové délce).
Obecné jeho velikost klesa s klesajici vinovou délkou, ale pii urcitych vinovych délkach Ak skokové vzroste. Tyto
oblasti nazyvame absorpénimi hranami. Poloha absorpcnich hran koreluje s polohou spektralnich ¢ar a vyhovuje
tedy Moseleyovu zakonu.

Princip pouzitého rentgenového spektrometru je popsan v [1]. Zaznamenava pocet rtg fotond v zavislosti na
Braggové uhlu @. Vinova délka zafeni je potom dana Braggovou rovnici:

2d sin® = nAd ®)
kde d je mezirovinna vzdalenost atomu v krystalu (pro LiF d = 201,4 pm) a n je fad difrakce.
Uhlova disperze rentgenového spektrometru definovana jako 6@64 je déna vztahem:
00 n

=~__ % ©
OA 2dcos®
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Vysledky méreni

Méfeni probihalo na skolnim piistroji PHYWE pomoci programu ,,Measure®, ve kterém se zadavaly potiebné
parametry méteni a ktery také vyhodnotil namétend data (thel detektoru, vinovou délku, energii).

Grafy namétenych spekter jsou pfilozeny jako Pfiloha ¢.1-11.

Planckova konstanta byla ur€ovana na zéklad¢ grafii v Pfiloze ¢.1-3 pro Cu anodu, v Pfiloze ¢.8 pro Fe anodu a
v Pfiloze ¢.10 pro Mo anodu. Grafy v pfiloze zobrazuji zavislost intenzity na tthlu naklonéni krystalu, pro dalsi
zpracovani jsem pouzival grafy zavislosti intenzity na vinové délce, které se z grafti v piiloze ziskaji pfepoctenim
x-ové osy (v programu ,,Measure*). Mezni vlnova délka An byla odhadnuta z grafi a jeji chyba je dana timto
odhadem. Planckova konstanta je uréena pomoci vztahu (1). Vysledky jsou shrnuty v Tabulce ¢.1.

Tabulka ¢.1: Mezni vlnova délka a Planckova konstanta

Anoda | Ua[kV] | Gu[°] | Am[pm] |owm[pm]| A[103*Js'] | on[103*])s!]
Cu 15 11,3 79 1 6,33 0,08
Cu 25 6,6 46 2 6,15 0,27
Cu 33 4,9 34 4 6,00 0,71
Fe 33 5,0 35 2 6,17 0,35
Mo 33 5,0 35 2 6,17 0,35

Hodnota mezniho tihlu (@) je uvadéna pro lepsi orientaci v grafech Ptiloh.
Vysledna hodnota Planckovy konstanty (primér) je:
h=(6,16+0,42)-103*Js’!

Charakteristicka (Carova) spektra pro rentgenku s Cu anodou jsou v Pfiloze ¢.4 a 5. Z téchto grafl je patrné, Ze je
rozdil jen a intenzité, v poloze spektralnich ¢ar pro rizné brzdné napéti. V Piiloze ¢€.8 je charakteristické spektrum

rentgenky s Fe anodou a v Pfiloze ¢.10 s Mo anodou.

Tabulka ¢.2: Spektralni ¢ary

Anoda| Z |&ara| O[°] Alpm] | o [pm]| @[10"°Hz] | 0w [10°Hz] | Aub [pm]
Fe |26 Ko 28,4 191,58 0,7 0,983 0,004 194,7
Kp 22,5 173,41 0,7 1,086 0,004 175,3
Cu |29 Ko 22,1 151,54 0,7 1,243 0,006 154,18
Kp 19,8 136,44 0,7 1,381 0,007 139,217
Mo |42 Ka 9,8 68,56 0,7 2,747 0,028 70,6253
Kp 8,7 60,93 0,7 3,092 0,036 63,2253

Chyba v urceni polohy spektralni ¢ary je odhadnuta jako krok spektrometru (£ 0,1°). Frekvence @ = 2nc/A, kde ¢
je rychlost svétla ve vakuu. Tabulkové hodnoty jsou pievzaty z tabulek dostupnych u experimentu v praktiku.

Graf ¢.1: Moseleyiiv zikon pro spektralni ¢ary

XK
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Linearni regrese byla provadéna v programu ,,Gnuplot™ dle vztahu (5), resp. (6) a hodnoty Rydbergovy uhlové
frekvence a primérné hodnoty stinici konstanty byly ureny jako regresni parametry (pfesnéji regresnim
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parametrem je odmocnina z Rydbergovy uhlové frekvence a uvedend hodnota je tedy kvadratem regresniho
parametru). Uvadéna chyba je statistickd chyba regresnich parametr dana programem ,,Gnuplot™.

Pro Ko ¢ary je:

Row =(2,31 £0,01)-10'° Hz

Sa = (2,22 £ 0,07)

Pro Kp ¢ary je:

Rep= (2,26 £ 0,01)-10'6 Hz

sp=1(2,75+0,07)

Absorpcni hrana pro Zr absorbér je patrnd na stejném misté u rentgenky s Cu i Fe anodou. Polohu absorp¢ni
hrany pro Ni absorbér je mozné odhadnout podle poklesu intenzity Kg ¢ary.

Tabulka ¢.3: Absorpcni hrany
Absorbér Z O[°] Alpm] | o [pm]| @[10"°Hz] | ow [10°Hz]

Ni 28 19,8 136,44 4 1,381 0,040
Zr 40 9,5 66,48 1 2,833 0,043
Graf ¢.2: Absorpcni hrany Ni a Zr
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Linearni regrese byla provadéna v programu ,,Gnuplot“ podle rovnice Vo = a*(Z + s), protoZe neni zfejmé podle
kterého vztahu provadét regresi, pro (5), (6) ¢i pro iné hodnoty hladin 7 ve vztahu (3). Parametr a tedy obsahuje
odmocniny z Rydbergovy thlové frekvence pfenasobenou néjakou konstantou.

Hodnoty ziskané linearni regresi jsou:

a=1,32951-10% Hz

s=1073°

Protoze se jedna o regresi pouze dvéma body jsou statistické chyby nulové.

Z Tabulek ¢.2 a 3 je patrné, ze spektralni ¢ara K médi koinciduje s absorpéni hranou Ni. Filtracni efekt niklu
pro tuto ¢aru ur¢ime jako pomér intenzit s Ni absorbérem a bez néj. Tento pomér je 87/1207 = 0,0721, na zakladé
odhadnuté chyby v uhlu (krok spektrometru + 0,1°) je mozné ze sousednich hodnot odhadnout chybu tohoto
pomeéru. Filtracni efekt tedy je f/ = (0,0721 + 0,0085), coz znamend, ze projde 7,21 % fotonll. Zmensi se ale i
intenzita Ko ¢ary pfiblizné na 68,3 %.

Tabulka &.4: Uhlova disperze

Mo Cu
Ka Kp Ka Kp
n O[°] |0@0oA[°pm!]| @O[°] |6@06A[°pm™]| ©[°] |0@06A[°pm!]| @[°] |0@0A[°pm!]
1 9,8 0,144 8,7 0,144 22,1 0,154 19,8 0,151
2 20,1 0,303 17,7 0,299 49,5 0,438 43,25 0,391
3 314 0,500 —_— | - —_— | - — | -
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V Tabulce ¢.4 je thlova disperze pro rizné fady difrakce vypoctena dle vztahu (9) pro jednotlivé spektralni cary.
Uhlova disperze pro rentgenku s Mo anodou je uréena na zakladé grafu v P¥iloze ¢.10, pro rentgenku s Cu anodou
bylo pouzito grafu v Priloze ¢.5 pro prvni fad a grafu v Pfiloze ¢.11 pro druhy fad difrakce. Dle ocekavani tthlova
disperze roste s fadem difrakce (je to patrné i z grafu v Pfiloze ¢.10).

Diskuse:

Hodnoty Planckovy konstanty pro jednotlivdA méfeni vysly systematicky niz$i nez je tabulkova hodnota.
Z Tabulky ¢.2 je patrné, ze vlnové délky jednotlivych spektralnich Car jsou oproti tabulkovym nizsi.
Pravdépodobné vysvétleni je, ze hodnota uhlu @ uvadéna programem ,,Measure® se 1isi od skutecné hodnoty uhlu
nastaveni krystalu. Vyjdeme-li ztohoto piedpokladu a pouzijeme-li tabulkovych hodnot vlnovych délek
spektralnich ¢ar ke kalibraci nastaveni krystalu, ziskdme nasledujici opravy thlu:

Fe: +0,5°

Cu: +0,4°

Mo: + 0,3°

Stfedni hodnota korekce je tedy + 0,4°. S vyuzitim této korekce prepocitime Planckovu konstantu:

Tabulka ¢.5: Planckova konstanta s korekci

Anoda | Ua[kV] | 6Gn[°] m [pm] | A[107°*Js!]
Cu 15 11,7 82 6,57
Cu 25 7,0 49 6,55
Cu 33 5,3 37 6,53
Fe 33 5,5 38 6,70
Mo 33 5,3 37 6,53

h=(6,57+0,58)-10 Js™!
Tabulkové hodnota je & = 6,626176-103 Js! a je v dobré shodé s korigovanou hodnotou zméfené Planckovy
konstanty.

Tato systematickd chyba je ve vSech zméfenych hodnotach. Velkosti jednotlivych veli¢in jsou timto
poznamenany, ale zakladni tvar zavislosti a vztahi mezi nimi ne. Napiiklad Rydbergova uhlova frekvence je
oproti teoreticky predpokladané vyssi, ale tvar Moseleyova zakona se neméni.

Dalsi chyba vznika pfi odectech z grafi. Ta je nejvétsi pii urcovani prahovych vinovych délek, které se musi
z grafu odhadnout. Pro malé uhly (patrné jako pokles intenzity v okoli 3°) zaznamenava detektor nejen zafeni
difraktované, ale také zafeni jdouci pfimo z rentgenky (¢i mirné odrazené od povrchové vrstvy). Vytvaii se tak
Sum ovlivilujici ur€eni prahové vinové délky. Ke zpfesni jejiho ureni by dale pfispéla delsi doba nacitani spektra,
které by bylo hladsi a byl by z n¢ho 1épe patrny nartst intenzity pro vétsi vinové délky a tim i 1épe odhadnutelna
mezni vinova délka.

Zavér:

Zmétena spektra jsou v Priloze ¢.1-11.

Zméfena hodnota Planckovy konstanty je 4 = (6,16 + 0,42)-103 Js.,

Po korekci = (6,57 £0,58)-10 Js!.

Byl ovéfen Moseleytv zakon pro spektralni ¢ary Ko, Kp i pro absorpéni hrany (viz Tabulky ¢€.2 , 3 a Grafy ¢.1, 2).
Zjisténa hodnota Rydbergovy uhlové frekvence a stinici konstanty pro jednotlivé spektralni Cary je:
Row =(2,31 £0,01)-10'° Hz

Sa =(2,22 £0,07)

Rep=(2,26 £ 0,01)-10' Hz

s =1(2,75+£0,07)

Filtra¢ni efekt niklu pro ¢aru Kg médi je 0,0721 (7,21 % proslych fotoni).

Uhlova disperze pro jednotlivé tady difrakce pro Mo a Cu anody je v Tabulce &.4.
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