Studium rentgenovych spekter Mo a Cu anody

Abstrakt

Uloha ”Studium rentgenovych spekter Mo a Cu anody” slouzi k praktickému sezndmeni s rentgenovym zafenim a s
principem jeho detekce pomoci krystalového spektrometru. Cilem je ukazat vznik, povahu a praktické vyuziti rentgenového
zafeni. Neméné dulezitym cilem je vysvétleni principu krystalového spektrometru.

Pomucky: 35 kV rentgen PHYWE s vymeénitelnou anodou, PC,

1 Zakladni pojmy a vztahy

1.1 Vznik spojitého rentgenového zareni

Rentgenové zafeni vznika pii srdzce urychlenych elektronu s hmotou. Vétsina kinetické energie elektronu se pfitom pfeméni
v teplo (asi 99,9 %), jen nepatrny zbytek v rentgenové zéreni. Energeticky vytézek je tedy velmi §patny a teplo musi byt
casto slozitym zafizenim odvadéno. P¥i dopadu vznikd zejména zafeni se spojitym spektrem, jemuz se ik brzdné zareni.
Jeho vznik je vyklddan jiz klasickou elektrodynamikou - nabita céstice, kterd zrychluje, emituje elektromagnetické zareni.
Jeho energie zavisi na hmotnosti ¢astice a velikosti zrychleni. Spojité spektrum takto vznikajiciho zafeni ma oproti napf.
vyzafovaci kiivce zhnouciho télesa jednu charakteristickou vlastnost: spektrum konéf energii Fy.qq-

desitky kilovoltu. Elektrony naberou odpovidajici energii (desitky keV |')), kterou mohou pfi dopadu na anodu ztratit pri
jediné srézce, nebo (coz je mnohem pravdépodobnéjsi) pii nékolika postupnych interakcich. Kazdy dopadnuvsi elektron
tak muze emitovat jeden ¢i nékolik fotonu s viceméné ndhodnou energii (do maximalni velikosti Emaer = e.U, kde U je
urychlovaci napéti). Typickd konstrukce rentgenky je na obr.

Elektrony jsou v zafizenich generujicich rentgenové zareni (rentgenk}ﬁ) urychlovény vysokym napétim o velikosti fadoveé

1.2 Vznik diskrétniho rentgenového zareni

Kromé brzdného zareni vysild elektrony zasazend hmota i charakteristické zéjenﬂ s ¢arovym spektrem. Toto rentgenové
zafen{ vznika prechody mezi nejnize polozenymi energetickymi hladinami obalti atomu, které tvoii anodu. Z toho plynou
dva zésadni rozdily, kterymi se odliSuji spektra rentgenového a optického zareni.

Prvnim rozdilem je, Ze rentgenové zafeni je vice energetické nez zafeni optické, nebot niz§i hladiny jsou mnohem

muze mit o nékolik fadu vétsi energii oproti zafeni buzené prechody valenénich elektronu.

1 1eV (jeden elektronvolt) je energie, kterou ziska ¢astice s ndbojem le po projiti potencidlnim rozdilem 1V.
leV = 1,602.10719].
2 Charakteristické zafeni objevili roku 1909 Barkla a Sadler, roku 1917 byla Barklemu za tento objev udélena Nobelova cena.
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Obrézek 1: Schema rentgenovych lamp. Ze zhavené katody (K) vyletuji elektrony, jez jsou urychloviny vysokym napétim a
nardz{ na anodu (A). Vzniklé brzdné a charakteristické rentgenové zareni pak vyletuje z lampy ve sméru daném sklonem
anody.
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Druhym, velmi ndpadnym, rozdilem je, ze absorpéni a emisni spektra se navzajem nedopliiuji. Rentgenové zareni je totiz
schopno ionizovat atomy, tj. vyrazet elektrony z obalu. Proto se nepohlcuji pouze fotony s presné danou energii, ale i fotony
s energii vyssi. Energie, ktera zbyde po ionizaci se predd vyrazenému elektronu. Tento jev se nazyva fotoefekt. V absorpénim
spektru se tak neobjevi ¢ara, ale ostra hrana nasledovana kontinuem. Oproti tomu emisni rentgenové spektrum funguje
stejné jako optické. Vyzarované fotony maji presné danou energii, kterd odpovidd rozdilu energii hladin elektronového
obalu.

Elektrony urychlované vysokym napétim rentgenky jsou ovSem také schopny ionizovat atomy materidlu, kterym
prolétaji. Vzhledem k vysokym energiim jsou nejcastéji vyrdzeny elektrony ze slupky K a L. Na uvolnéna mista pak
prechézeji elektrony z vyssich slupek, pficemz vyzafuji energii ve formé elektromagnetického zafeni - fotont. Tyto fotony
maji opét fadové desitky kiloelektronvolti a jsou tedy rovnéz rentgenovské. Diky tomuto jevu se na spojitém spektru
brzdného zafeni objevi nékolik vyraznych maxim, kterd presné odpovidaji energiim ptechodu elektronu z vyssich slupek
na slupky K a L. Takto vzniklé rentgenovské zaieni se nazyva charakteristické, nebot pozice a poloha maxim je zavisl na
presné konfiguraci elektronového obalu (protonovém ¢isle), a tedy na materidlu.

1.3 Difrakce rentgenového zareni na krystalu

Hranol nebo ¢ocky z jakéhokoliv materialu nelamou a nerozptyluji rentgenové paprsky, protoze jejich index lomu je pro
vSechny latky téméf roven jedné. Pti velmi sikmém dopadu se paprsky od vSech latek odrézeji. I ta nejjemnéjsi mechanicka
mfiizka je pro né piilis hrubd. Nicméné Max von Laue ptisel s napadem pouzit pro rentgenové paprsky jako miizky krystaly,
jejichz pravidelnd struktura vykazuje odpovidajici rozméry pro tento tikol (miizkova konstanta je fadové shodné s vinovou
délkou zafeni). Krystalovd miizka je v8ak trojrozmérnd a stanoveni sméru interferenénich maxim pro pfipad prostorové
rozlozenych rozptylujicich center je velmi narocné. Nastésti pro nds roku 1913 Bragg dokézal, Ze podminka pro interferenci
rentgenového zéreni na atomech krystalu je ekvivalentni podmince rozptylu na krystalografickych rovinach (coz je velmi
podobné interferenci svétla na tenké blané).

Rovnice, kterd popisuje rozpryl rentgenového zafeni na krystalu se nazyva Braggova a lze ji odvodit nésledujicim
postupem. Pfedstavme si dvé rovnobézné krystalické roviny, které jsou od sebe ve vzdalenosti d (obrazek . Na roviny
dopadaji rovnobézné paprsky monochromatického rentgenového zafeni o vlnové délce \. Po odrazu zafeni na obou rovinach
dochézi k interferenci, pficemz k interferen¢nimu zesileni dojde tehdy, bude-li velikost drahového rozdilu C-B-D rovna
celistvym nasobkim vlnové délky. Podminku lze matematicky zapsat jako rovnici:

n\ = 2dsin v

kde n je fad interferenéniho maxima a 1 je polovi¢ni dhel rozptylu.
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Obrézek 2: Vznik diskrétniho spektra charakteristického rentgenového zateni.

1.4 Krystalova difrakéni spektroskopie

Na principu difrakce zafeni na krystalu lze sestrojit velmi pfesné spektrometrické aparatury. Schéma takového spektrometru
je na obr.[d] Zafen{ prochézi kolimatorem - stérbinou, ktera zajisti, aby svazek byl zky a nerozbthavy a dopadd na krystal,
kde se rozptyluje. Pokud by zafeni bylo pfisné monoenergetické, pak by se dle Braggovy rovnice rozptylilo pouze pfesné
danych sméru (hly ). Pokud bychom do libovolného z téchto sméru umistili detektor rentgenového zafeni (napi. Geiger-
Miillerav poéitac), zjistili bychom velky pocet dopadajicich fotonu. Jiz pfi mirné zméné polohy detektoru by nebylo
registrovano nic. Z Braggovy rovnice je ale ziejmé, ze ihel rozptylu zéreni zavisi na jeho vinové délce. A jelikoz pro
elektromagnetické vinéni plati

zavisi thel rozptylu i na energii dopadajicitho zareni, a to

he

sin 9 5dE

kde h je Planckova konstanta, d miizkovd konstanta a n = 1 (prvn{ maximum). Kazdy thel tedy odpovida urcité
energii. Pokud budeme meénit polohu detektoru po kruznici kolem krystalu, pocet registrovanych fotonu bude dmérny
poctu fotonu dané energie ve spektru zafice.

Samozfejmé neni mozné rozlisit libovolné blizké dhly (a tedy libovolné blizké energie). Jako kazdy spektrometr i aparatura

s krystalem méfi v tzv. kandlech. Kanal je néjaky interval parametru, ve kterém bude zafeni registrovano. Ve vétsiné
spektrometru je tento parametr vystupni napéti (napf. pro scintila¢ni spektrometr zafeni v, iloha 7), zde je tento parametr
dhel. Siika kandlu (miniméln{ dhlovy interval, ktery je od sebe pfistroj schopen odlisit), je ddn geometrif detektoru - viz
obr. @ Cfm je kolimétor uzsf a detektor vzdilenéjsi od krystalu, tfm mens{ sffku kandlu a tedy rozliseni lze doséhnout,
ovSem na ukor poc¢tu fotonu dopadajicich do G.-M. pocitace. Pii konstrukci krystalového spektrometru je tieba vzdy
dosdhnout kompromisu mezi potfebnym rozlienim, velikost{ aparatury a dobou, kterd je potiebnd k nabirdni dat (&im
méné fotonu dopadd na detektor, tim déle je nutné méfit).



Bragg's Law
nA=2d-sin® _ 7

Obrazek 3: IHustrace interferencniho rozptylu na krystalografickych rovinach.
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Obrézek 4: Schema krystalového spektrometr.

2 Experimentalni usporadani

2.0.1 Celkovy vzhled

Aparatura PHYWE (obrézek se skldd4 z rentgenky (vyménitelné) napdjené vysokonapéfovym zdrojem (0-35kV) a
goniometru s krokovym motorkem. Na ose goniometru je krystal LiF na jehoz krystalografickych rovinach dochazi k
interferenénimu rozptylu. Na rameni goniometru se nachazi Geigeruv-Miilleruv detektor pro registraci intenzity rozptyleného
zé&feni.

Vse je umisténo v kovové krabici, kterd soucasné stini rentgenové paprsky. Ve spodni ¢asti predni stény aparatury se
nachdz{ ovladdaci panel, ktery se skldda ze ti{ ¢dsti (panel nastaveni, panel spindnf a panel vystupt). Kazdy z nich je nize
podrobné popsan. Nastavené parametry je mozno zobrazit na displeji, ktery je umistén nad sklenénymi dvitky. Dviika
jsou vyrobena z olovéného skla, které chrani pracovniky pied zafenim, a jsou opatiena blokovacim mechanizmem. Ten
nedovoli je oteviit pfi zapnutém vysokém napéti a stejné tak zabranuje zapnout vysoké napéti pii otevienych dvirkach.
Nalevo ode dvitek se nachazi okénko, ve kterém je vidét rentgenka. Ptfi zapnutém stavu je vidét svétlo, které pochazi ze
zhaveni katody. Rentgenka obsahuje anodu, ktera je umisténa naproti otvoru s kolimatorem. Timto otvorem prochazeji X
paprsky do prostoru goniometru. Zde se nachéz{ monokrystal z LiF, na kterém dochéazi k interferenénimu rozptylu svazku.
Intenzita rozptyleného svazku je sniména G.-M. detektorem.

Krystal LiF vykazuje kubickou plosné centrovanou mtizku (fcc - face centered cubic), nebo atomy se nachézej{ nejenom
v rozich krychle, ale téz ve stfedu vSech jeji stén. Velikost strany krychle je rovna 402,8pm. Typické krystalografické
roviny miizky fcc, na kterych muze dochdzet k interferenénim rozptylim, jsou [100], [110], [111] a [200] El Vzhledem
k energetickému rozsahu pouzivaného rentgenového zafeni lze vyhodné pouzit interferenéni rozptyl na roviné [200]. To

3 Miillerovy indexy [ijk] definujici krystalografické roviny si lze pfedstavit jako vektor, ktery je kolmy na krystalografické roviny. Tak napf. [100]
je rovina kolm4 na osu X (obvykle se takto oznacuje jen jedna rovina, kterd reprezentuje celou skupinu). V literatufe se ddle objevuje i oznaceni
{ijk} pro cely systém rovnobéznych rovin.
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Obrézek 5: Rentgenova aparatura PHYWE - celkovy pohled.

znamend, ze vzdalenost d krystalografickych rovin v Braggové rovnici je rovna poloviéni velikosti strany elementarni

buinky, tj. d = 201, 4pm.

2.0.2 Panel nastaveni

Prvnim ovladacim panelem je panel nastaveni (obré,zek@. Pomoci ného je mozno kontrolovat i ménit parametry aparatury.
Pozadované parametry se voli pétici levych tlaéitelﬂ (dale oznacovanych jalo volba). Novou hodnotu parametru lze nastavit
velkym otoénym knoflikem. Nova hodnota vsak bude nastavena teprve az po stisknuti tlacitka ENTER.

Volba GATE / TIMER slouz{ pro nastaveni doby po kterou aparatura nacitd pulzy (kazdy pulz odpovidd jednomu
registrovanému fotonu zafen{ X).Na displeji je zobrazovdn pocet detekovanych fotonu za 1 s.

4 Hvézdicky oznacuji svétlo emitujici diody.
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Obrazek 6: Rentgenova aparatura PHYWE - panel nastaveni.
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Obréazek 7: Rentgenova aparatura PHYWE - panel nastaveni.
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Obrézek 8: Rentgenova aparatura PHY WE-pole vystupu.



Volbou HV / I lze ménit hodnotu vysokého napéti, kterd ma vliv na tvrdost paprski, a velikost proudu elektroni,
kterd ovliviiuje mnozstvi produkovanych fotonfﬂ

Volba AUTO / MAN je piepina¢ mezi automatickym a manudlnim rezimem. V piipadé automatického rezimu lze
volbou START / STOP / ° /s nastavit po¢ateéni a koncovy thel a velikost kroku natoceni krystalu nebo detektoru. To, k
¢emu se vztahuje nastaveni, zavis{ na volbé DET. / LiF / DET.+LiFﬂ kterda udava co bude v pohybu. V pfipadé DET. se
nataci detektor, ale krystal stoji. V piipadé LiF je tomu pravé naopak. Sviti-li LED pod symbolem DET.4+LiF nataéci se
soucasné detektor i krystal, pficemz je zaruceno, ze rychlost otaceni detektoru je dvojndasobkem rychlosti otaceni krystalu.
V piipadé manudlniho rezimu lze natacet krystalem a detektorem pomoci velkého otoéného knofliku. Nataceni se provadi
okamzité, bez nutnosti potvrzovani tlacitkem ENTER.

2.0.3 Panel spinani

Panel spindni (obrézek [7) je tvofen &tvefici tlacitek. Prvnim z nich (HV-ON) se zapind a vypind zdroj vysokého napéti.
Druhé tlagitko (START / STOP) spousti a zastavuje natdceni krystalu a detektoru v automatickém rezimu. Tla¢itkem
RESET lze vratit detektor zpét do nulové polohy. Poslednim tlac¢itkem se zapind a vypina reproduktor pro akustickou
signalizaci registrace ¢éstic.

2.0.4 Panel vystupi

Panel vystupu (obrézek se sklada z jednoho prepinace, tiech dvojic banankovych zdifek a jednoho rozhrani pro pocitac
(konektor RS232 - 9 pinu). Na prvni zditky je vyvedeno napéti udavdjici velikost thlu natoceni. Zda-li se jednd o thel
natoceni krystalu ¢i detektoru se voli pi‘epinaéenﬂ DET. / LiF. Na druhou dvojici zdifek je pfivedeno napéti, které je
umérné poctu registrovanych ¢astic. Dvojici zdifek oznaenych jako INPUT lze nastavovat referenénim napétim velikost
natoceni. Konektor RS232 je urcen ke komunikaci s osobnim pocitacem.

Panel je doplnén spina¢em svétla (LIGHT), které je umisténo v prostoru goniometru. To je mozné pouzit napf. pii
sefizovani aparatury.

2.1 Softwarové ovladani a sbér dat

Rentgen je mozné kompletné ovladat pomoci programu PHYWE measurement. Tento program také provadi sbér a
zékladni vyhodnoceni dat. Po spusténi programu a nového méfeni je uzivatel dotdzédn na parametry experimentu pomoci
dialogového okna (viz obr. E[) Moznosti voleb jsou nésledujici:

1. Typ experimentu. V této uloze se méii pouze spektra - je tedy tieba ponechat tuto volbu na spectra.
2. Urychlovaci napéti. Urcuje maximalni moznou energii rentgenového zafeni. Hodnotu nastavte dle potieby.
3. Proud katodovych elektront. Uréuje intenzitu (poéet fotoni) rentgenového zafeni. Nastavte na 0.8 — 1.0 maA.

4. Cas, ktery zafizen{ stravi pocitdnim impulzi na kazdém kandlu (dhlu). Cim vyssi ¢as zvolite, tim lepdi statistiku
spektra ziskate, ale o to déle bude méfeni trvat. Volte 1 —2 s.

5. Poloha krystalu. Nechte aktivn{ volbu 2:1 coupled mode (krystal se pohybuje spolu s detektorem).

6. V tomto poli nastavite, jaky hlovy interval bude zkoumén a jak podrobné. Zvolte rozsah 0° — 60°, nebo zaénéte od
néjakého nizkého nenulového thlu (vyhnete se tak nacéitani pfimého svazku). U'hlovy posun zvolte maximélné 0.25°,
nebo 0.1° pokud chcete jemnéjsi spektrum. Nejprve si ale spoéitejte, jak dlouho bude méfeni pfi vasich nastavenich
trvat a odhadnéte, za stihnete vSech osm méfeni za zbyvajici ¢as do konce praktik!

7. Zde se nastavuji dodate¢né informace o aparatufe. Tyto hodnoty nemérnte.
8. Zvolte, jaké grafy a hodnoty se zobrazi béhem nac¢itani dat. Doporuc¢ujeme nechat zvolené vsechny.

9. Po nastaveni experimentu pokracujte tlacitkem continue.

Na dalsf obrazovce jsou uspordddny grafy a mérené hodnoty (viz obr. . Vlastni méfeni se spusti tlacitkem Start measurement
(viz obr. . Po ukonceni nacitdni dat zavieme obrazovku méfeni tlacitkem Stop measurement (viz obr. .

Jednotlivé experimenty jsou uchovany programem ve formé tabulek a zobrazneny jako histogramy na obrazovce préace
s daty (viz obr. . Nékteré zakladni funkce prace s daty jsou piimo na panelech tlacitek, napiiklad

1. Zahéjeni nového méreni

2. Analyza maxim zvoleného méfeni

3. Zobrazeni dat ve formé tabulky

4. Nastaveni os (rozsahy a polohy)

5. Posunout osy lze i pouhym pfetazenim mysi.

Dalsi moznosti jsou piistupnd pfes rozbalovaci menu, jako napiiklad export dat (viz obr. . Ovladéani programu je
intuitivni a neni tfeba ho vice rozvadét. Podrobnéjsi popis je k dispozici na plose pfislusného pocitace.

5 Je nutno upozornit, Ze tvrdost paprskil a jejich mnozstvi jsou dvé nezavislé veliciny
6 Ve skutecnosti jsou misto téchto pismen nakresleny symboly. Ty jsou viak Spatné reprodukovatelné.
7 Opét bylo pouzito textu misto symbolii, hvézdicky opét znaéf svétlo emitujici diody.
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Obrézek 10: PHYWE Measurement - spusténi experimentu.

3 Pracovni ukoly

1. V domdci piipravé vytvorte graf zavislosti energie a vinové délky zafeni na ihlu rozptylu na krystalu LiF. Vychéazejte
z tabulkovych hodnot h a ¢, miizkovou konstantu krystalu berte jako d = 201pm. Polozte n =1 ﬁ

2. Pomoci ruéniho ovladani rentgenové aparatury PHY WE zméite spektrum rentgenového zareni médéné nebo molybdenové
anody pii napéti 35 kV. Volte skoky poloh G.-M. poéitace po 1 stupni (otdceni krystalu spfazené s goniometrem),
proud 0.8—1.0 mA. Pocet fotont zaznamenanych G.-M. poéitacem v zavislosti na energii nebo vinové délce vyneste
do grafu.

3. Pomoci softwarového ovladani a odeéitani dat zméite spektra médéné a molybdenové anody pro urychlovaci napéti 15
kV, 19 kV, 22 kV a 30 kV. Volte skoky poloh G.-M. poéitace po 0.25° nebo jemnéji, nastavte nejvyssi mozny proud.
Oznacte maxima charakteristického zafeni pro oba materidly, spocitejte jejich energii a srovnete je s tabulkovymi

hodnotami. Mé&feni pro vSechna napéti na dané anodé vynasejte do jednohoﬂgrafu v zavislosti na energii nebo vlnové
délce.

4. Za pouziti dfive namétenych spekter urcete ptiblizné hodnotu Planckovy konstanty. Z Braggovy rovnice plyne

he

sin ¢ = ﬁ

kde E je energie dopadajictho zafeni. Protoze vite, jakd je maximalni energie, kterou je ve spektru mozné nalézt
(Fmaee = eU), a muzete uréit ihel, na kterém spektrum konéi (viz obr. , 1ze hodnotu h dopocitat, znéte-li velikosti
ostatnich konstant. Budete postupovat nasledovné. Vyse uvedenou rovnici lze upravit na tvar

. _ he 1l
sin ¥ = ﬁﬁ

8Pro pozorovani maxim vyssich ¥4da ne n = 2 by bylo tfeba vzit krystal s mensi mifzkovou konstantou, nap¥. KBr.
9Tj. ziskdte dva grafy - jeden pro molybdenovou a druhy pro rentgenovou anodu.
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Obrézek 12: PHYWE Measurement - hlavni obrazovka experimentu.

kde U je urychlovaci napéti. Vynesete-li do grafu hodnoty sin ¢ v zdvislosti na 1/U, ziskéte body, které by teoreticky
mély lezet na piimce. Prolozite-li vynesené hodnoty piimkou, pak z jeji smérnice

he

ing = . -
sin a e

Q=

dopocitate hodnotu Planckovy konstanty jako

Nalezenou konstantu h srovnejte s tabulkovou hodnotou.

Poznamky

e Vymeénu modult s Cu a Mo anodami provddéjte pouze za pritomnosti asistenta. Manipulace s moduly je obtizng -
zejména Cu anoda jde zasunout a vyndat jen velmi ztézka a jakykoliv silny naraz bude mit za dusledek zni¢eni tohoto
velmi drahého zafizeni.
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Obrazek 13: PHYWE Measurement - obrazovka préace s daty.

e Kolimator, ktery je ptristupny po otevieni pfedniho krytu piistroje, je zasunut do otvoru ve vyménném modulu
anody. Pfed vyndavanim a opétovném zasouvanim modulu jej vyjméte - jinak vdm pfi manipulaci nékam zapadne,
a uz ho nepochybné nenajdete.

e Program pro fizeni experimentu a sbér dat je piistupny pifes ikonu PHYWE 35kV rtg na plose pfislusného
pocitace. Spustite-li program, ru¢ni fizeni rentgenu bude zablokovano. Odblokovat jej pak lze pouze vypnutim a
zapnutim aparatury.

e Rentgen mé zabudovanou pojistku proti spusténi urychlovactho napéti, je-li otevien pfedni kryt. Tato pojistka ale
neni stoprocentné funkéni a pii nékterych polohdch skla lze spustit zdfeni i pfi otevieném krytu. Proto se nikdy
nedotykejte tlacitka HV-ON, mate-li aparaturu odkrytovanu.

o Nebojte se si s aparaturou ”pohrat”, nemizete ji poskodit zddnym béznym nastavenim. Snazte se pouze neumistovat
)

G.-M. poéita¢ do pFimého svazku (dhly pod 2°) na delsf dobu, snizuje to jeho Zivotnost. Experimentujte s riznymi
nastavenimi, muzete i pozménit doporuéend nastaveni v pracovnich tikolech, mate-li k tomu négjaky fyzikalni davod.
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Obrazek 14: PHYWE Measurement - export dat.
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Obrézek 15: Piiklad hledéni ithlu maximaln{ energie.
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