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Charakterystyka i monochromatyzacja promieniowania

miedziowej lampy rentgenowskiej

Cel ¢wiczenia

1) rejestracja i wyznaczenie linii charakterystycznych dla miedziowej lampy rentgenowskiej
przy uzyciu krysztatu KBr i LiF jako analizatorow.

2) rejestracja widma miedziowej lampy rentgenowskiej przy zastosowaniu folii niklowej jako
monochromatora oraz krysztatow KBr i LiF jako analizatorow.

Wstep teoretyczny

Promieniowanie rentgenowskie

Promieniowanie rentgenowskie jest promieniowaniem elektromagnetycznym, ktdorego
dlugosé fali miesci sic w zakresie 1072 — 10® m. W widmie fal elektromagnetycznych
promieniowanie X zajmuje miejsce mi¢dzy promieniowaniem UV 1 gamma 7.
Promieniowanie rentgenowskie jest uzyskiwane za pomoca lampy rentgenowskiej lub
synchrotronu.

Budowa i dzialanie lampy rentgenowskiej

Najwazniejszymi elementami lampy rentgenowskiej sag dwie elektrody — katoda i anoda,
zatopione w szklanej bance prozniowej. Schemat lampy rentgenowskiej prezentuje Rys. 1.
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Rys. 1. Schemat budowy lampy rentgenowskiej

Do elektrod przytozone jest napiecie rzgdu kilkudziesigciu kilowoltow. Dodatkowo katoda
wchodzi w sktad drugiego obwodu, zwanego obwodem zarzenia. Prad o duzym napigciu,
generowany przez obwod zarzenia, rozgrzewa katode do bardzo wysokiej temperatury.



Energia drgan termicznych atomoéow katody jest tak duza, ze swobodne elektrony (z pasma
przewodnictwa) opuszczajg katode, ktora staje si¢ zrodlem elektronow  (zjawisko
termoemisji). Wyemitowane elektrony sa przyspieszane w polu elektrycznym, zyskujac
energi¢ kinetyczng rowng pracy pola elektrycznego.
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E=—=¢eU 1)

e=1.6-10""C (tadunek elektronu)
U — napig¢cie miedzy elektrodami
M =9.11-10"*'g (masa elektronu)

Elektrony z duza predkoscia uderzaja w materiat anody, ktora staje si¢ zrodlem
promieniowania rentgenowskiego. Promienie rentgenowskie wychodza z lampy na zewnatrz
przez okienka berylowe znajdujace si¢ w obudowie lampy. Lampa wymaga chlodzenia,
poniewaz znaczna czeS¢ energii kinetycznej elektrondéw uderzajagcych w anode jest
zamieniana w cieplo. Najistotniejszymi  parametrami charakteryzujacymi lampy
rentgenowskie s3:
% ognisko anody — cze$¢ powierzchni anody, na ktora pada strumien elektronéw
emitowanych z katody.
%+ ognisko efektywne — przekrdj wigzki promieni opuszczajacych anod¢ w plaszczyznie
prostopadtej do jej biegu.
% moc lampy (P = U-I; gdzie U-napigcie, [-natezenie)
% jasnos¢ lampy — ilos¢ fotonow emitowanych z danej powierzchni anody.

Widmo promieniowania lampy rentgenowskiej

Widmo promieniowania to zalezno$¢ natezenia promieniowania I od dtugosci fali A. Sktada
si¢ z:
¢ widma ciggtego (biatego, polichromatycznego) obejmujacego fale o réznej dlugosci;
+ charakterystycznego (liniowego) — o $cisle okreslonych dtugosciach fali, zaleznych od
materiatu anody (Rys.2.)
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Rys. 2. Rozklad natezenia promieniowania ciaglego i charakterystycznego.
Dla matych wartosci przylozonego napiecia miedzy katoda a anodg obserwujemy tylko
widmo ciggle. Gdy réznica potencjatéw jest wieksza od potencjatu wzbudzenia pierwiastka z
ktorego wykonano anode na widmie pojawiaja si¢ linie widma charakterystycznego.



** Widmo ciaggle

Widmo ciggle jest wynikiem gwattownego hamowania elektrondéw w materiale anody.
Elektrony moga zderza¢ si¢ z materialem anody w rézny sposob i w zaleznosci od rodzaju
zderzenia tracg rdzne ilo$ci energii. Zazwyczaj rozpedzony elektron oddaje energie E w kilku
zderzeniach, wysylajac w kazdym zderzeniu foton promieniowania rentgenowskiego, w
wyniku czego powstaje widmo ciggle jako zbidr fal o r6znej dtugosci.

E=hv
h — stata Plancka, v— czesto$¢ drgan

W przypadku pojedynczego zderzenia elektron traci catg swojg energie na wypromieniowanie
jednego fotonu, emitujac fale promieniowania rentgenowskiego o maksymalnej czgstosci, a
wigc o minimalnej dlugosci Amin. Odpowiada to krotkofalowej granicy widma

hc

E= .
Amin

Granica krotkofalowa widma promieniowania rentgenowskiego zalezy od napigcia
przyspieszajacego elektrony w lampie rentgenowskie;j:

A min = hc _1239 [A]

eU U
+ Widmo charakterystyczne

Proces powstawania widma charakterystycznego jest nastgpujacy. Wyemitowany
przez katode elektron, ktory posiada dostatecznie duza energie, jest zdolny do jonizowania
atoméw materiatu anody, to znaczy do wybicia elektronow z ich powlok, wprowadzajac
atomy w stan wzbudzenia. Wzbudzony atom dazy do powrotu do stanu podstawowego.
Nastepuje to w rezultacie przeskoku elektronu z wyzszego poziomu energetycznego, czemu
towarzyszy emisja kwantu promieniowania charakterystycznego. Energia
wypromieniowanego kwantu jest rdwna roznicy energii pozioméw pomigdzy ktorymi
nastgpito przejscie. W zaleznosci od tego, z ktorej powtoki zostat wybity elektron, w widmie
charakterystycznym wyroéznia si¢ serie K, L, M itd. W rentgenowskiej analizie strukturalnej
wykorzystuje si¢ zazwyczaj promieniowanie serii widmowej K, ktéra odpowiada usunigciu
elektronu z powtoki K 1 nastgpujagcemu po nim przeskokowi elektronu z wyzszych pozioméw
energetycznych. Najwazniejsze linie tej serii zostaly przedstawione w Tabeli 1 oraz na
Rysunku 3

Tabela 1. Najwazniejsze linie serii widmowej K

Nazwa przeskoku elektronu zgodnie z nomenklatura | Przeskok elektronu pomiedzy:
Siegbahn IUPAC
Kai KL3 L; > K
K KL2 L, - K
KBI KM3 M3 — K
Kgs KM2 M, — K
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Rys. 3. Schemat poziomow energetycznych atomu i powstawania promieniowania
rentgenowskiego charakterystycznego dla najwazniejszych linii serii widmowej K

Zgodnie z mechanikag kwantowa niedozwolone sa przejscia pomig¢dzy poziomami
energetycznymi o takich samych pobocznych liczbach kwantowych 1.
Najbardziej intensywnag linig w serii K jest linia Kg;. Jezeli natezenie tej linii przyjaé jako
100%, to natgzenie linii Ky wynosi 50%, a linii Ky zaledwie 20%. Linie K i K, maja
zblizone dlugosci fali, dlatego czesto traktuje si¢ je lacznie 1 nazywa si¢ je promieniowaniem
Kq. Dlugo$¢ fali promieniowania K, oblicza si¢ jako $rednia uwzgledniajaca stosunek
natezenia Kg; i Kyo:
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Zgodnie z prawem H.G. Moseley’a dtugos¢ promieniowania jest odwrotnie proporcjonalnie
do kwadratu liczby atomowej Z
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gdzie:

Z — liczba atomowa pierwiastka

R - stata Rydberga (1.097-10" m™)

o — jest stalg ekranowania (dla linii K, stata ekranowania jest rowna jednosci)
n; — gtowna liczba kwantowa powtoki, na ktora nastepuje przeskok elektronu
ny — gtowna liczba kwantowa powloki, z ktorej nastepuje przeskok elektronu

Wzor Mosleya uwzglednia jedynie te sktadowe danej serii, ktore roznig si¢ gldownymi
liczbami kwantowymi.



Monochromatyzacja promieniowania miedziowej lampy rentgenowskiej

Jak wspomniano powyzej lampa rentgenowska, bedaca zroédtem promieniowania
rentgenowskiego, generuje promieniowanie polichromatyczne (widmo ciagte, na ktore jest
nalozone widmo charakterystyczne). Poniewaz w badaniach strukturalnych promieniowanie
rentgenowskie powinno mie¢ $cisle okreslong ditugo$¢ fali, stad konieczna jest jego
monochromatyzacja. Monochromatyzacja promieniowania rentgenowskiego polega na
selekcji okreslonej dtugosci fali 1 dokonuje si¢ jej na dwa sposoby:

% przez uzycie filtrow (monochromatyzacja przez absorpcje)

** przez zastosowanie krysztalow — 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, pomiedzy zréodiem
promieniowania a badanym krysztatem. Dzialanie filtrow opiera si¢ na wykorzystaniu
tzw. progéw absorpcji promieniowania rentgenowskiego w materii. Odpowiadaja one
gwaltownemu zwigkszeniu absorpcji zwigzanemu ze zuzyciem energii fotonu
promieniowania na wybicie elektronu z poziomu energetycznego K, L, M atomu absorbenta,
pokonanie pracy wyjscia oraz nadanie mu energii kinetycznej (Rys. 1)
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Rys. 1. Zalezno$¢ masowego wspolczynnika ostabienia promieni X od dlugosci fali
padajacego promieniowania rentgenowskiego.

Aby uzyska¢ promieniowanie serii K, filtr dobiera si¢ tak, aby jego prog absorpcji lezat
pomiedzy liniami Kg i K, (Rys. 2).



prog absorpcji filtru
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Rys. 2. Zasada dziatania filtra stosowanego do monochromatyzacji promieniowania
rentgenowskiego.

Wowcezas 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 intensywno$ci 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 filtrow 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 natezen Kg : K, z wartosci 1:5
(obserwowanego w przypadku bez filtra) do 1: 600.

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

Dlugo$é fali [A
Anoda Z Material Z Grubosé filtru
Kai Kaz Kp filtru 2 folii [nm]
Cr 24 2.29351 2.22896 2.08480 \Y/ 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, 1 K, wchodzacych w sktad serii K, mozna zastosowaé drugi filtr,
ktorego prog absorpcji powinien leze¢ pomiedzy Kq; i Ky. Jednakze ze wzgledu na duze
straty w nat¢zeniu promieniowania w tym procesie, z reguly stosuje si¢ jednokrotng
monochromatyzacjg.

% Monochromatyzacja przez odbicie krysztalow

W metodzie tej wykorzystuje si¢ zjawisko dyfrakcji na sieci krystalicznej. Gdy
promieniowanie rentgenowskie pada pod okreslonym katem 6 w stosunku do pewnej rodziny
ptaszczyzn sieciowych, to w wigzce odbitej pod tym samym katem 6, wskutek wzmocnienia
interferencyjnego pozostang fale o dlugosciach A spehiajgcych réwnanie Bragga. Jako
krysztatly—monochromatory do monochromatyzacji promieniowania rentgenowskiego stosuje
si¢ najczesciej german, fluorek litu, grafit.

Prawo Bragga

W 1905 r. W. L. Bragg i G. Wulff podali interpretacj¢ zjawiska ugigcia promieni
rentgenowskich przez krysztal. Rysunek 5 prezentuje odbicie monochromatycznej wiazki
rownoleglych promieni rentgenowskich od serii ptaszczyzn sieciowych (hkl).

Jesli na seri¢ rownoleglych ptaszczyzn sieciowych (hkl), oznaczonych na Rys. 4 jako 1, 2, 3 i
4, oddalonych od siebie na odlegtos¢ migdzyplaszczyznowa dn pada wigzka promieni
rentgenowskich o dhugosci fali A pod katem 6 (kat odbtysku) to promienie wnikaja w glab
krysztatu, a od kazdej ptaszczyzny sieciowej (hkl) nastepuje odbicie. Wzmocnienie promieni
odbitych od rownoleglych plaszczyzn sieciowych nastapi wtedy, gdy rdznica ich drog bedzie
réwna catkowitej wielokrotno$ci dlugosci fali (n)A), gdyz wowczas fale te beda zgodne w
fazie. W przypadku promieni odbitych od dwoch rownolegtych do siebie ptaszczyzn 1 1 2
warunek wzmocnienia zostanie spelniony gdy:

AS=AC+ CB=nA

AC = dhkl 'sind oraz CB= dhkl 'sin

Wobec czego
2dhi 'sin = nA wzor Bragga

gdzie dnw — odlegto$¢ migdzyptaszczyznowa,
0 — kat dyfrakcji
n —rzad dyfrakcji (liczba catkowita),
A—dhugos¢ fali
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Rys. 4. Odbicie monochromatycznych promieni rentgenowskich od réwnolegtych ptaszczyzn
krystalicznych (hkl)

Znajac odleglos¢ migdzyptaszczyznowa dny 1 eksperymentalnie wyznaczajac kat 0, mozemy
wyznaczy¢ energi¢ linii charakterystycznych promieniowania X korzystajac z rOwnania:

E=hv= he
A
lub korzystajac z rownania:
E- nhc
2d,,,sin 6

Wykonanie ¢wiczenia:
Sprzet i odczynniki: dyfraktometr PHYWE, komputer PC wraz z oprogramowaniem PHYWE
Measure, krysztat KBr lub LiF

Rys. 5. Dyfraktometr rentgenowski PHYWE.



Czesé 1. Przygotowanie dyfraktometru do pracy.

1.1. Zamocowac przestong na wyjsciu promieniowania X o grubosci 1 mm.

1.2 Ustawi¢ goniometr w pozycji 4.

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

1.4. Komputerowo ustawi¢ parametry pracy dyfraktometru.

1.5. W zaleznosci od wybranego krysztaty wprowadzi¢ nastepujace dane do programu

,Measure””:

KBr LiF
napiecie anodowe — 35 kV napiecie anodowe — 35 kV
prad anodowy — ImA 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°

1.1. Zamocowa¢ przestone zawierajaca folie niklowa 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¢ dane do programu
,Measure” zgodnie z powyzsza tabela.

Czesé I1. Rejestracja widma.

2.1. Nacisng¢ klawisz ,,continue” i rozpoczg¢ pomiar.

2.2. Zarejestrowa¢ widmo (zmierzy¢ zalezno$ci i intensywnosci promieniowania X od
kata Bragga w zadanym przedziale kata 0).

2.3. Po zarejestrowaniu widma, nacisngé ,,Stop measurement”, a nast¢pnie zapisaé w
pamie¢ci komputera.

Czesé I11. Obrobka danych pomiarowych.

3.1. Porowna¢ widma KBr zarejestrowane z uzyciem folii niklowej oraz bez folii

3.2. Sformutowac¢ i zapisa¢ wnioski.

3.3. Korzystajac z rownania Bragga obliczy¢ maksymalny rzad refleksow mozliwych do
zrejestrowania.

3.4. Odczyta¢ z wykresu 1(8) potozenia (maxima) linii charakterystycznych  miedziowej
lampy rentgenowskiej dla wszystkich rzedow dyfrakeji.

3.5. Korzystajac z rOwnania wyznaczy¢ wartos$ci eksperymentalne energii dla linii K, i
Ks.

3.6. Igorzystajqc ze schematu poziomow energetycznych dla miedzi oraz z ponizszego
wzoru, obliczy¢ teoretyczne wartosci energii dla linii K, i Kg.

Ekox = "2(EL2 + Er3) — Ex
Exp = Em23— Ek
Eko* — Srednia warto$¢ energii linii Ky 1 Ko,



3.7. Wyniki przedstawi¢ w postaci tabeli:

n ® linia Eexp Ecal

3.8. Na podstawie danych eksperymentalnych uzupetic ponizszg tabele.

n=1 n=2

OK)[] | MK pm] | OKp)[] | AKp)[pm] | OK[] | MEpm] | OKg[] | AKg)[pm]

Mo (Z=42)

Zachowa¢ wyniki do§wiadczenia.
Czesé 1V. Zadania

1. Obliczy¢ granice krotkofalowej cze$ci widma ciaglego przy napigciach pracy lampy
rentgenowskiej Vi = 10kV, V;, = 20kV, V3 = 40kV. Jak zmienia si¢ dlugos¢ fali na granicy
krotkofalowej w zaleznoS$ci od napiecia lampy?

2. Obliczy¢ dtugos¢ fali promieniowania K, i Kg molibdenu, miedzi oraz chromu; przedstawié
graficzng posta¢ prawa Moseleya.

3. Monokrysztaty germanu moga by¢ stosowane jako monochromatory promieniowania
rentgenowskiego. Pod jakim katem nalezy ustawi¢ ptaszczyzng 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
zostat zorientowany rownolegle do ptaszczyzn (111).

4. Wyznaczy¢ odlegtos¢ migdzy ptlaszczyznami (111), wiedzac, ze promieniowanie
rentgenowskie o dtugosci fali 2 = 1.79 A daje refleks drugiego rzedu pod katem 6 = 65°.

5. lle maksymalnie rzedow refleksow dadza ptaszczyzny (001) o odlegtosci dooy = 4.25 A.
Dtugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego A = 1.54 A.

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

Zadania do samodzielnego rozwiqzania:
1. Obliczy¢ predkos¢ i energi¢ elektronow uderzajagcych w anodg¢ lampy rentgenowskiej
pracujacej przy napigciu Vi = 10kV i V; = 40kV.

2. Jaka jest moc lampy rentgenowskiej przy zasilaniu jej catkowicie wyprostowanym
napieciem V=40kV 1 pradzie I = 25 mA. Jezeli jest to moc maksymalna, to jakie jest
dopuszczalne natezenie pradu przy napieciu V1=50kV, a jakie przy V, = 60kV.



3. Monokrysztal krzemu, wyciety rownolegle 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, ¢) miedzi, aby otrzyma¢ promieniowanie K.

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

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

6. Na polikrystaliczny preparat, ztozony z krystalitbw majacych jedng z plaszczyzn
dha = 2.02 A, pada wigzka promieni rentgenowskich skladajaca sie z fal A, = 2.293 A
i A= 0.713 A. Jakg maksymalng liczbe reflekséw uzyska sie od tych ptaszczyzn?

Stale fizyczine

Masa elektronu m. = 9.109 -10¥kg

Ladunek elementarny e=1.602-10"C

Stala Plancka h =6.6261-10*" Js = 4.1357 - 10 Vs
Stata dielektryczna g0 = 8.8542 -10*N'm™C?

Predko$é $wiatta ¢ =2.9979 -10° m/s

Odlegto$¢ miedzyplaszczyznowa dla KBr (100)  d;qo = 3.290 -10™° m=3.290A
Odlegtoé¢ miedzyplaszczyznowa dla LiF (100)  d;o = 2.014 -10° m=2.014A
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Rys.6. Poziomy energetyczne w miedzi (Cu, Z = 29).



