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Monochromatyzacja promieniowania
molibdenowej lampy rentgenowskiej

Cel ¢wiczenia: Rejestracja widma molibdenowej lampy rentgenowskiej przy zastosowaniu
folii cyrkonowej jako monochromatora oraz krysztatéw KBr i LiF jako analizatorow.

Wstep teoretyczny
Lampa rentgenowska, bedaca zrodlem promieniowania rentgenowskiego, generuje
promieniowanie polichromatyczne (widmo ciagle, na ktore jest natozone widmo
charakterystyczne). Poniewaz w badaniach strukturalnych promieniowanie rentgenowskie
powinno mie¢ $cisle okreslong dtugos¢ fali, stad konieczna jest jego monochromatyzacja.
Monochromatyzacja promieniowania rentgenowskiego polega na selekcji okreslonej dlugosci
fali i dokonuje si¢ jej na dwa sposoby:

% przez uzycie filtrow (monochromatyzacja przez absorpcje)

% przez zastosowanie krysztaldow — monochromatorow (monochromatyzacja przez

odbicie krysztatow)

% Monochromatyzacja przez absorpcje

W metodzie tej stosuje si¢ filtry, czyli cienkie folie metalowe lub sprasowane ptytki tlenkow
metali, ktore umieszcza si¢ na drodze promieniowania rentgenowskiego, pomig¢dzy zrodtem
promieniowania a badanym krysztatem. Dzialanie filtrow opiera si¢ na wykorzystaniu
tzw. progow absorpcji promieniowania rentgenowskiego w materii. Odpowiadaja one
gwattownemu zwigkszeniu absorpcji  zwigzanemu ze zuzyciem energii  fotonu
promieniowania na wybicie elektronu z poziomu energetycznego K, L, M atomu absorbenta,
pokonanie pracy wyj$cia oraz nadanie mu energii kinetycznej (Rys. 1)
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Rys. 1. Zalezno$¢ masowego wspolczynnika ostabienia promieni X od dhlugosci fali
padajacego promieniowania rentgenowskiego.

Aby uzyska¢ promieniowanie serii K,, filtr dobiera si¢ tak, aby jego prog absorpcji lezal
pomiedzy liniami Kg i K, (Rys. 2).
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Rys. 2. Zasada dzialania filtra stosowanego do monochromatyzacji promieniowania
rentgenowskiego.

Woéwcezas ma miejsce silna absorpcja promieniowania Kg i w konsekwencji linia ta ulega
znacznemu ostabieniu. Oslabieniu ulega takze widmo ciggle (Rys. 3).
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Rys. 3. Wykres intensywnosci promieniowania rentgenowskiej lampy molibdenowej w
funkcji kata odbtysku (0) dla krysztatu LiF a) bez folii cyrkonowej oraz b) z folig cyrkonows.
Widma zostaly wykonane przy zastosowaniu dyfraktometru PHYWE.

Jak pokazano na Rys. 3, zastosowanie filtréw nie prowadzi do calkowitego usunigcia linii Kg i
widma cigglego. Poprzez dobor grubosci filtra mozna jedynie uzyska¢ okreslony stosunek
ostabienia promieniowania Kg do K,. W Tabeli 1 zostaly podane najczgsciej stosowane filtry,
zastosowanie ktorych prowadzi do obnizenia stosunku nat¢zen Kp : K, z wartosci 1:5
(obserwowanego w przypadku bez filtra) do 1: 600.

Tabela 1. Dhugosci fal gléwnych linii serii K dla wybranych pierwiastkow oraz filtry
absorpcyjne.

Dlugosé fali [A] .
wow | 2 T e | R | M | 2|
Cr 24 2.29351 2.22896 2.08480 Vv 23 0.016
Fe 26 1.93991 1.93597 1.75653 Mn 25 0.016
Co 27 1.79278 1.78892 1.62075 Fe 26 0.018
Cu 29 1.54433 1.54051 1.39217 Ni 28 0.021
Mo 42 0.71354 0.70926 0.63225 Zr 40 0.108

Do rozdzielenia K, i K, wchodzacych w sktad serii K, mozna zastosowa¢ drugi filtr,
ktorego prog absorpcji powinien leze¢ pomiedzy K, i Ky. Jednakze ze wzgledu na duze
straty w nat¢zeniu promieniowania W tym procesie, z reguly stosuje si¢ jednokrotng
monochromatyzacjg.

0,

¢ Monochromatyzacja przez odbicie krysztalow

W metodzie tej wykorzystuje sie zjawisko dyfrakcji na sieci krystalicznej. Gdy
promieniowanie rentgenowskie pada pod okreslonym katem 6 w stosunku do pewnej rodziny
plaszczyzn sieciowych, to w wigzce odbitej pod tym samym katem 6, wskutek wzmocnienia
interferencyjnego pozostang fale o dlugosciach A spetniajacych rownanie Bragga.

Jako krysztaty—-monochromatory do monochromatyzacji promieniowania rentgenowskiego
stosuje si¢ najczesciej german, fluorek litu, grafit.




Sprzet i odczynniki: dyfraktometr PHYWE z lampa molibdenows, komputer PC wraz z
oprogramowaniem PHYWE Measure, krysztat KBr i LiF, folia cyrkonowa

Wykonanie ¢wiczenia:

Czesé 1. Przygotowanie dyfraktometru do pracy.

1.1. Zamocowa¢ przestone zawierajaca folie cyrkonowa na wyjsciu promieniowania X.
1.2. Ustawi¢ goniometr w pozycji 4.

1.3. Zamocowa¢ krysztat KBr lub LiF w komorze eksperymentalnej.

1.4. Komputerowo ustawi¢ parametry pracy dyfraktometru. Wprowadzi¢ nastgpujace dane
do programu ,,Measure”:

KBr LiF
napiecie anodowe — 35 kV napigcie anodowe — 35 kV
prad anodowy — 1mA prad anodowy — 1ImA
czas zliczania — 2s czas zliczania — 2s
krok poczatkowy — 0.1° krok poczatkowy — 0.1°
kat poczatkowy — 3° kat poczatkowy — 4°
kat koncowy — 30° kat koncowy — 65°

Czesé 1. Rejestracja widma KBr.

2.1. Nacisna¢ klawisz ,,continue” i rozpocza¢ pomiar.

2.2. Zarejestrowac¢ widmo (zmierzy¢ zaleznosci i intensywnosci promieniowania X od kata
Bragga w zadanym przedziale kata 0).

2.3. Po zarejestrowaniu widma, nacisnac¢ ,,stop measurement”, a nastepnie zapisa¢ w pamieci
komputera.

Czesé I11. Obrobka danych.

3.1. Porowna¢ widma KBr zarejestrowane z uzyciem folii cyrkonowej oraz bez folii.
3.2. Sformutowac¢ i zapisa¢ wnioski.

Czesé 1IV. Zadania do rozwiqzania.

1. Monokrysztal krzemu, wyciety réwnolegle do plaszczyzn (111) o di11=5.53A, jest
stosowany jako monochromator promieniowania rentgenowskiego. Pod jakim katem nalezy
ustawi¢ plaszczyzne monochromatora wzgledem wigzki wychodzacej z lampy o anodzie
wykonanej z a) molibdenu, b) chromu, c¢) miedzi, aby otrzyma¢ promieniowanie K.

2. Monokrysztaly germanu mogg by¢ stosowane jako monochromatory promieniowania
rentgenowskiego. Pod jakim katem nalezy ustawi¢ ptaszczyzne monochromatora wzgledem
wigzki wychodzacej z lampy o anodzie wykonanej z miedzi, aby otrzyma¢ promieniowanie
K, German krystalizuje w uktadzie regularnym, stala sieciowa wynosi ag=5.66A, a krysztat
zostal zorientowany rownolegle do ptaszczyzn (111).

3. Wyznaczy¢ odleglos¢ miedzy ptaszczyznami (111), wiedzac, ze promieniowanie
rentgenowskie o dtugosci fali 2 = 1.79 A daje refleks drugiego rzedu pod katem 0 = 65°.



4. lle maksymalnie rzedow reflekséw dadza plaszczyzny (001) o odlegtosci doo; = 4.25 A.
Dtugoéé fali promieniowania rentgenowskiego A = 1.54 A.

5. Znalez¢ dlugos¢ promieniowania rentgenowskiego, jezeli pod katem odbtysku 31°32’
uzyskuje sie refleks czwartego rzedu od ptaszczyzn (001). Odlegtos¢ miedzy ptaszczyznami
w krysztale NaCl wynosi 5.628 A.

6. Promieniowanie rentgenowskie A; = 2.29 A i A, = 0.71 A pada na polikrystaliczne srebro,
ktorego jedna z ptaszczyzn ma dhg = 2.36 A. Obliczyé katy 0, pod ktérymi powstang refleksy
pierwszego rzedu pochodzace od tych ptaszczyzn. Jaki stad wniosek?

7. Jakie najmniejsze odlegtosci migdzyptaszczyznowe mozna zarejestrowac, stosujac
promieniowanie rentgenowskie A; = 1.932 A i, = 0.55 A. Jaki stad wniosek?

8. Na polikrystaliczny preparat, zlozony z krystalitbw majacych jedng z plaszczyzn
dha = 2.02 A, pada wiazka promieni rentgenowskich sktadajaca sie z fal A, = 2.293 A
i A= 0.713 A. Jaka maksymalna liczbe refleksow uzyska sie od tych ptaszczyzn?
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