Uniwersytet Slaski — Instytut Chemii - Zaklad Krystalografii
Laboratorium z Krystalografii

2 godz.

Absorpcja promieni rentgenowskich

Cel ¢éwiczenia: Rejestracja widma miedziowej lampy rentgenowskiej przy zastosowaniu folii
metalowych jako absorberow.

Wstep teoretyczny:

Na ostabienie natgzenia promieni rentgenowskich przy przejsciu przez materi¢ maja wplyw
trzy podstawowe czynniki. Gtoéwnie jest ono spowodowane absorpcja wtasciwag w wyniku
efektu fotoelektrycznego, w ktorym foton promieniowania rentgenowskiego oddaje cata swa
energic elektronowi znajdujacemu si¢ na jednym z wewnetrznych poziomow atomow
absorbenta, co powoduje wzbudzenie atomu i emisje. Oprocz ostabienia natezenia
wynikajacego z efektu fotoelektrycznego promieniowanie pierwotne przechodzace przez
materie ulega rozpraszaniu comptonowskiemu (niekoherentnemu) oraz rozpraszaniu
klasycznemu (koherentnemu). Natgzenie wigzki monochromatycznych, rownolegtych
promieni rentgenowskich po przejsciu przez materie, mozna wyrazi¢ wzorem:

[ = [,e~#Dd
gdzie:
| — natezenie promieni po przejsciu przez material,
lo— natgzenie promieni padajacych na materiat,
u — liniowy wspotczynnik ostabienia zalezny od rodzaju materiatu, jego gestosci oraz od
dtugosci fali promieniowania [cm™]
d — grubos¢ materiatu.

Zaktadajac, ze calkowite ostabienie promieni rentgenowskich jest zwigzane tylko z absorpcja
i rozpraszaniem koherentnym, wspotczynnik ostabienia mozna wyrazi¢ jako sume
Wwspolczynnika absorpcji i rozpraszania.

pn=oc+rt
gdzie:

6 — liniowy wspotczynnik rozpraszania
T — liniowy wspotczynnik absorpcji wlasciwej



Dzielac p przez gestos¢ p otrzymuje si¢ tzw. masowy wspotczynnik ostabienia, ktory
jest charakterystyczny dla danej substancji. Wspotczynnik rozpraszania s jest prawie
niezalezny od dlugosci fali natgzenia promieni pierwotnych oraz od rodzaju naswietlanej
substancji. Jego wartos¢ jest niewielka i jest znacznie mniejsza od wspotczynnika absorpcji.
Czgsto pomija si¢ wartosci wspotczynnika rozpraszania i uwzglednia si¢ tylko absorpcje
promieniowania. Zalezno$¢ masowego wspotczynnika ostabienia od dlugosci fali
promieniowania rentgenowskiego jest dos¢ ztozona. Skokowe zmiany absorpcji w postaci
tzw. progow (krawedzi) absorpcji K, L, .. sa zwigzane z granicznymi warunkami
pochlaniania kwantow przez r6zne powtoki atomow.
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Dhugos¢ fali promieniowania charakterystycznego jest nieco wicksza od dhlugosci fali, dla
ktorej wystepuje prog absorpcji. Wzdhluz krzywych migdzy progami absorpcji masowy
wspotczynnik absorpcji zmienia w przyblizeniu zgodnie z zalezno$cia:

U
== k2323
p
gdzie:
k — stata charakterystyczna dla kazdej gat¢zi krzywej (przed progiem: k ~ 6- 10 za progiem:
k ~49-10™),

Z — liczba atomowa absorbenta
A — dhugos¢ fali padajacego promieniowania.



Sprzet i odczynniki: dyfraktometr PHYWE, komputer PC wraz z oprogramowaniem
PHYWE Measure, krysztat LiF

Ustawienie Folia
goniometru absorpcyjna

Rys. 2. Dyfraktometr rentgenowski PHYWE.

Wykonanie ¢wiczenia:

Czes¢ 1. Pomiar intensywnosci promieniowania rentgenowskiego przy zastosowaniu folii
absorbujacych o réznej grubosci.

1.1. Zamocowac przestong na wyjsciu promieniowania X o grubosci 1.
1.2 Ustawi¢ goniometr w pozycji 4.
1.3. Zamocowac krysztal LiF w komorze eksperymentalne;.
1.4. W oknie dialogowym programu Measure zaznaczy¢ nastgpujace opcje:
- zliczanie impulsow
- staty kgt krysztatu
* napigcie anodowe — 35 KV
* prad anodowy — 1ImA
* czas zliczania — 20s
* kat krysztatu — 22.6°
1.5. Zmierzy¢ intensywnos$¢ promieniowania X.
1.6. Po zakonczeniu pomiaru zamocowac ptytke z folig absorbujaca Al o grubosci 0,02mm
zgodnie z rysunkiem 2.
1.7. W oknie dialogowym programu Measure zaznaczy¢ nastgpujace opcje:
- zliczanie impulsow
- staty kgt krysztatu
* napigcie anodowe — 35 KV
* prad anodowy — 1ImA
* czas zliczania — 20s
* kat krysztatu — 22.6°
1.8. Zmierzy¢ intensywno$¢ promieniowania X.
1.9. Czynnosci 1.6-1.9 powtorzy¢ dla foli Al o grubosci 0.04, 0.06, 0.08 oraz 0.1, a takze dla
foli Zn o grubosci 0.025, 0.05, 0.075 oraz 0.1.
1.10. Dane pomiarowe przedstawi¢ w postaci tabeli:



dmm] | plem™] | wplem'g’] | I[Imp/s] inn
0.02
0.04

Al(Z=13.p=2T0glem>) | 0.06
0.08
0.1

0.025
0.05

0.075
0.1

Zn (Z=30.p=7.14 glem®)

1.11. Wykresli¢ zalezno$ci intensywno$ci promieniowania rentgenowskiego (1/1p) od grubosci
zastosowanego absorbera (d) oraz In(l/1p) od grubos$ci zastosowanego absorbera (d).

Czes¢ I1. Pomiar intensywnosci promieniowania rentgenowskiego przy zastosowaniu
folii absorbujacych w zaleznosci od zastosowanego metalu.

2.1. Zamocowa¢ przestong na wyjsciu promieniowania X o grubosci 1 mm.
2.2 Ustawi¢ goniometr w pozycji 4.
2.3. Zamocowac krysztal LiF w komorze eksperymentalne;.
2.4. W oknie dialogowym programu Measure zaznaczy¢ nastepujgce opcje:
- zliczanie impulsow
* napigcie anodowe — 25 KV
* prad anodowy — 1mA
* czas zliczania — 20s
* kat krysztatu — 6°
* wartos$¢ kata licznika stanowi podwojong wartos¢ kata krysztatu
2.5. Zmierzy¢ intensywno$¢ promieniowania X.
2.6. Czynnos$¢ 2.4-2.5 powtdrzy¢ dla wartosci katow krysztalu od 6° do 26° co jeden stopien
2.7. Po zakonczeniu pomiaru zamocowac ptytke z folig absorbujaca Cu o grubosci 0.025
zgodnie z rysunkiem 2.
2.7. W oknie dialogowym programu Measure zaznaczy¢ nastepujgce opcje:
- zliczanie impulsow
* napigcie anodowe — 25 KV
* prad anodowy — 1ImA
» czas zliczania — 20s
* kat krysztatu — 6°
* warto$¢ kata licznika stanowi podwojong wartos¢ kata krysztatu.
2.8. Zmierzy¢ intensywnos$¢ promieniowania X.
2.9. Czynnos¢ 2.7-2.8 powtorzy¢ dla wartosci katow krysztatu od 6° do 26° co jeden stopien.
2.10. Cwiczenie powtérzyé dla niklowej i cynowej folii absorpcyjnej.
2.11. Wykresli¢ zaleznosci 3/u/p od dtugoéci fali promieniowania rentgenowskiego (A) dla
zastosowanych metali.



Czes¢ IV, Zadania do rozwiazania.
1. Obliczy¢ dtugos¢ fali dla progu absorpcji K i dtugos¢ fali K, dla miedzi.

2. Podaj zalezno$¢ pomiedzy gruboscig folii d a wspodlczynnikiem ostabienia p, przy
zalozeniu, ze natezenie promieniowania lp zmniejsza si¢ o potowe w stosunku do natezenia
wigzki promieniowania padajacego. Wykorzystujac wyprowadzony wzor oblicz grubosé
absorbera wykonanego ze stopu zelaza, zawierajacego 17% chromu, wiedzac, ze ggstos¢ tego

stopu wynosi 7.76 -10° g/m>. Obliczenia przeprowadzi¢ dla promieniowania A,

3. Do monochromatyzacji promieniowania CoK wykorzystuje si¢ folie wykonane z hematytu
Fe,Os. Dobierz grubos¢ absorbera, tak aby uzyska¢ stosunek nat¢zen Kg : K, réwny 1 : 500.
Gesto$é sproszkowanego hematytu Fe,O3 wynosi gestosci 5.24-10° g/m®, natomiast gestosé

upakowania ziaren proszku jest rowna 70%.

4. W jakiej odlegtosci od okienka lampy rentgenowskiej nat¢zenie wigzki promieni
rentgenowskich ostabianej przez powietrze spada do polowy? Obliczenia przeprowadzi¢ dla
lampy o anodzie molibdenowej 1 chromowej. Gestos¢ powietrza w warunkach normalnych p

=1.294 g/cm®.

5. Obliczy¢ straty natezenia promieniowania rentgenowskiego A%Y przy przechodzeniu

wiazki przez aluminiowg foli¢ o grubosci d = 0.1 mm. Gegstos¢ aluminium p = 2.7 g/cm3.

6. Obliczy¢ liniowy wspotczynnik ostabienia promieniowania CuK, dla niobianu(V) litu
LiNbOg, arsenku galu (GaAs) i tytanianu baru (BaTiO3).

7. Obliczy¢ masowy i liniowy wspolczynnik ostabienia promieniowania A przez stal
y y y wsp Yy p Ko

zawierajaca 0,5% C, 9% Ni, 18% Cr i 72,5% Fe. Gestos¢ stali 8.6 g/cmg.



Tabela 1. Masy molowe, gesto$é, masowe wspolezynniki ostabienia (cm?/g) pierwiastkow

Wavelength | 2 3 4 5 6 7 8
(A) Hydrogen Helium Lithium  Beryllium Boron Carbon Nitrogen Oxygen
Characte- Atomic
ritic . 1.0079 4.0026 6.941 9.0122 10.811 12.011 14.0067 15.9994
radiation weight
Density | 8.375E-05 1.664E-04  0.533 1.86 2.47 2.27 1.165E-03  1.332E-03
e (K) 344 1440 2230
CrKa 2.2910] 4.12E-01 4.98E-01 1.30E+00 3.44E+00 7.59E+00 1.50E+01 2.47E+01 3.78E+01
Cr Kb, 2.0849 4.05E-01 4.25E-01 1.01E+00 2.59E+00 5.69E+00 1.12E+01 1.86E+01 2.84E+01
Fe Ka 1.9374] 4.00E-01 3.81E-01 8.39E-01 2.09E+00 4.55E+00 8.99E+00 1.49E+01 2.28E+01
Fe Kb, 1.7566 3.96E-01 3.35E-01 6.63E-01 1.58E+00 3.39E+00 6.68E+00 1.10E+01 1.70E+01
Co Ka 1.7903] 3.97E-01 3.43E-01 6.93E-01 1.67E+00 3.59E+00 7.07E+00 1.17E+01 1.80E+01
Co Kb, 1.6208] 3.93E-01 3.07E-01 5.55E-01 1.27E+00 2.67E+00 5.24E+00 8.66E+00 1.33E+01
Cu Ka 1.5418] 3.91E-01 2.92E-01 5.00E-01 1.11E+00 2.31E+00 4.51E+00 7.44E+00 1.15E+01
Cu Kb, 1.3922] 3.88E-01 2.68E-01 4.12E-01 8.53E-01 1.73E+00 3.33E+00 5.48E+00 8.42E+00
Mo Ka 0.7107] 3.73E-01 2.02E-01 1.98E-01 2.56E-01 3.68E-01 5.76E-01 8.45E-01 1.22E+00
Mo Kb, 0.6323] 3.70E-01 1.97E-01 1.87E-01 2.29E-01 3.09E-01 4.58E-01 6.45E-01 9.08E-01
Wavelength 9 10 11 12 13 14 15 16
(A) Fluorine Neon Sodium Magnesium Aluminium  Silicon  Phosphorus  Sulfur
Characte- Atomic
rlt(lic ; weight 18.9984 20.1797 22.9808 24305 26.9815 28.0855 309738 32.066
[ Density | 1.696E-03 B8.387E-04  0.966 1.74 2.70 2.33 1.82(yellow) 2.09
e (K) 75 158 400 428 645
Cr Ka 2.2910] 5.15E+01 7.41E+01 9.49E+01 1.26E+02 1.55E+02 1.96E+02 2.30E+02 2.81E+02
Cr Kb, 2.0849] 3.89E+01 5.61E+01 7.21E+01 9.62E+01 1.18E+02 1.51E+02 1.77E+02 2.17E+02
Fe Ka 1.9374| 3.13E+01 4.52E+01 5.82E+01 7.78E+01 9.59E+01 1.22E+02 1.44E+02 1.77E+02
Fe Kb, 1.7566] 2.33E+01 3.38E+01 4.37E+01 5.85E+01 7.23E+01 9.27E+01 1.09E+02 1.35E+02
Co Ka 1.7903| 2.47E+01 3.58E+01 4.62E+01 6.19E+01 7.64E+01 9.78E+01 1.15E+02 1.42E+02
Co Kb, 1.6208] 1.83E+01 2.66E+01 3.45E+01 4.63E+01 5.73E+01 7.36E+01 8.70E+01 1.07E+02
Cu Ka 1.5418| 1.58E+01 2.29E+01 2.97E+01 4.00E+01 4.96E+01 6.37E+01 7.55E+01 9.33E+01
Cu Kb, 1.3922| 1.16E+01 1.69E+01 2.20E+01 2.96E+01 3.68E+01 4.75E+01 5.64E+01 6.98E+01
Mo Ka 0.7107] 1.63E+00 2.35E+00 3.03E+00 4.09E+00 5.11E+00 6.64E+00 7.97E+00 9.99E+00
Mo Kb, 0.6323] 1.19E+00 1.69E+00 2.17E+00 2.92E+00 3.64E+00 4.73E+00 5.67E+00 7.11E+00
Wavelength 17 18 19 20 21 22 23 24
(A) Chlorine Argon Potassium  Calcium  Scandium  Titanium Vanadium Chromium
Characte- Atomic 7
ritic . 354527 39948 39.0983 40.078 449559 47.867 50.9415 51.9961
radiation weight
Density | 3.214E-03 1.663E-03 0.862 1.53 2.99 451 6.09 7.19
a(K) 92 91 230 360 420 380 630
Cr Ka 2.2910] 3.16E+02 3.42E+02 4.21E+02 4.90E+02 5.16E+02 5.90E+02 7.47E+01 8.68E+01
Cr Kb, 2.0849] 2.44E+02 2.66E+02 3.28E+02 3.82E+02 4.03E+02 4.44E+02 4.79E+02 6.70E+01
Fe Ka 1.9374) 2.00E+02 2.18E+02 2.70E+02 3.14E+02 3.32E+02 3.58E+02 3.99E+02 4.92E+02)
Fe Kb, 1.7566| 1.52E+02 1.67E+02 2.07E+02 2.42E+02 2.56E+02 2.77E+02 3.09E+02 3.85E+02
Co Ka 1.7903] 1.61E+02 1.76E+02 2.18E+02 2.55E+02 2.69E+02 2.91E+02 3.25E+02 4.08E+02)
Co Kb, 1.6208] 1.22E+02 1.34E+02 1.66E+02 1.95E+02 2.06E+02 2.27E+02 2.50E+02 2.93E+02)
Cu Ka 1.5418] 1.06E+02 1.16E+02 145E+02 1.70E+02 1.80E+02 2.00E+02 2.19E+02 2.47E+02)
Cu Kb, 1.3922( 7.95E+01 8.75E+01 1.09E+02 1.29E+02 1.37E+02 1.52E+02 1.66E+02 1.85E+02
Mo Ka 0.7107| 1.15E+01 1.28E+01 1.62E+01 1.93E+01 2.08E+01 2.34E+01 2.60E+01 2.99E+01
Mo Kb, 0.6323| 8.20E+00 9.14E+00 1.16E+01 1.38E+01 1.49E+01 1.68E+01 1.87E+01 2.15E+01




Wavelength 25 26 27 28 29 30 31 32
( A) Manganese Iron Cobalt Nickel Copper Zinc Gallium  Germanium
Characte- Atomic
ritic ioh 54.9381 55.845 58.9332 58.6934 63.546 65.39 69.723 72.61
radiation weight
Density 7.47 7.87 8.8 8.91 8.93 7.13 591 532
@(K) 410 470 445 450 343 327 320 374
CrKa 2.2910] 9.75E+01 1.13E+02 1.24E+02 1.44E+02 1.53E+02 1.71E+02 1.83E+02 1.99E+02
CI‘Kbl 2.0849| 7.53E+01 8.69E+01 9.60E+01 1.12E+02 1.18E+02 1.32E+02 1.42E+02 1.55E+02
Fe Ka 1.9374| 6.16E+01 7.10E+01 7.85E+01 9.13E+01 9.68E+01 1.08E+02 1.16E+02 1.27E+02
Fe Kb, 1.7566] 3.75E+02 543E+01 6.00E+01 6.98E+01 7.40E+01 8.27E+01 8.86E+01 9.69E+01
Co Ka 1.7903| 3.93E+02 572E+01 6.32E+01 7.35E+01 7.80E+01 8.71E+01 9.34E+01 1.02E+02
Co Kb, 1.6208] 3.06E+02 3.42E+02 4.81E+01 5.60E+01 5.94E+01 6.64E+01 7.12E+01 7.78E+01
Cu Ka 1.5418] 2.70E+02 3.02E+02 3.21E+02 4.88E+01 5.18E+01 5.79E+01 6.21E+01 6.79E+01
Cu Kb, 1.3922] 2.07E+02 2.32E+02 2.48E+02 2.79E+02 3.92E+01 4.38E+01 4.70E+01 5.14E+0l
Mo Ka 0.7107| 3.31E+01 3.76E+01 4.10E+01 4.69E+01 491E+01 540E+01 5.70E+01 6.12E+01
Mo Kb, 0.6323] 2.38E+01 2.71E+01 2.96E+01 3.40E+01 3.57E+01 3.93E+01 4.15E+01 4.46E+01
Wavelength 33 34 35 36 37 38 39 40
( A) Arsenic Selenium Bromine Krypton  Rubidium  Strontium  Yttrium  Zirconium
Characte- Atomic
ritic . 74.9216 78.96 79.904 83.8 85.4678 87.62 88.9059 91.224
h
radiation weight
Density 5.78 4.81 3.12 (lig.) 3.488E-03 1.53 2.58 4.48 6.51
oK) 282 90 72 56 147 280 291
Cr Ka 2.2910] 2.19E+02 2.34E+02 2.60E+02 2.77E+02 3.03E+02 3.28E+02 3.58E+02 3.86E+02
Cr Kb, 2.0849 1.70E+02 1.82E+02 2.02E+02 2.15E+02 2.36E+02 2.56E+02 2.79E+02 3.00E+02
Fe Ka 1.9374] 1.39E+02 1.49E+02 1.65E+02 1.76E+02 1.93E+02 2.10E+02 2.29E+02 2.47E+02
Fe Kbl 1.7566| 1.06E+02 1.14E+02 1.27E+02 1.35E+02 1.48E+02 1.61E+02 1.76E+02 1.91E+02
Co Ka 1.7903| 1.12E+02 1.20E+02 1.33E+02 1.42E+02 1.56E+02 1.70E+02 1.85E+02 2.00E+02
Co Kb, 1.6208| 8.55E+01 9.16E+01 1.02E+02 1.09E+02 1.19E+02 1.30E+02 1.42E+02 1.54E+02
Cu Ka 1.5418] 7.47E+01 8.00E+01 8.90E+01 9.52E+01 1.04E+02 1.13E+02 1.24E+02 1.39E+02
Cu Kb, 1.3922| 5.65E+01 6.05E+01 6.74E+01 7.21E+01 7.90E+01 8.59E+01 9.40E+01 1.01E+02
Mo Ka 0.7107] 6.61E+01 6.95E+01 7.56E+01 7.93E+01 8.51E+01 9.06E+01 9.70E+01 1.63E+01
Mo Kb, 0.6323| 4.82E+01 5.08E+01 5.55E+01 5.84E+01 6.30E+01 6.72E+01 7.21E+01 7.61E+01
Wavelength 41 42 43 44 45 46 47 48
( A) Niobium Molybdenum Technetium Ruthenium Rhodium  Palladium Silver Cadmium
Characte- Atomic
ritic . 92.9064 95.94 [99] 101.07 102.9055 10642 107.8682 112.411
. weight
radiation
Density 8.58 10.22 11.50 12.36 12.42 12.00 10.50 8.65
@(K) 275 450 600 480 274 225 209
Cr Ka 22910 4.16E+02 4.42E+02 4.74E+02 5.01E+02 5.36E+02 5.63E+02 6.02E+02 6.26E+02
Cr Kb, 2.0849] 3.25E+02 3.45E+02 3.70E+02 3.92E+02 4.20E+02 4.41E+02 4.72E+02 4.90E+02
e Ka 1.9374] 2.67E+02 2.84E+02 3.05E+02 3.23E+02 3.46E+02 3.63E+02 3.89E+02 4.05E+02
Fe Kb, 1.7566| 2.05E+02 2.19E+02 2.35E+02 2.49E+02 2.67E+02 2.81E+02 3.01E+02 3.13E+02
Co Ka 1.7903] 2.16E+02 2.30E+02 2.47E+02 2.62E+02 2.80E+02 2.95E+02 3.16E+02 3.29E+02
Co Kb, 1.6208| 1.66E+02 1.76E+02 1.90E+02 2.01E+02 2.16E+02 2.27E+02 2.43E+02 2.53E+02
Cu Ka 1.5418| 1.45E+02 1.54E+02 1.66E+02 1.76E+02 1.89E+02 1.99E+02 2.13E+02 2.22E+02
Cu Kb, 1.3922 1.10E+02 1.17E+02 1.26E+02 1.34E+02 1.44E+02 1.51E+02 1.63E+02 1.69E+02
Mo Ka 0.7107| 1.77E+01 1.88E+01 2.04E+01 2.17E+01 2.33E+01 2.47E+01 2.65E+01 2.78E+01
Mo Kb, 0.6323| 8.10E+01 1.38E+01 1.49E+01 1.58E+01 1.70E+01 1.80E+01 1.94E+01 2.02E+01




Wavelength 49 50 51 52 53 54 55 56
( A) Indium Tin Antimony  Tellurium lodine Xenon Caesium Barium

Characte- Atomic
ritic . 114.818 118.71 121.76 127.6 1269045 131.29 132.9054 137.327
radiation weight

Density 7.29 7.29 6.69 6.25 4.95 5.495E-03 1.91(263K) 3.59

e (K) 108 200 211 153 64 38 110
Cr Ka 2.2910 6.63E+02 6.91E+02 7.23E+02 7.40E+02 7.96E+02 7.21E+02 7.60E+02 5.70E+02
Cr Kb, 2.0849| 5.19E+02 542E+02 5.70E+02 5.85E+02 6.31E+02 6.52E+02 6.86E+02 6.45E+02
Fe Ka 1.9374] 4.28E+02 4.47E+02 4.71E+02 4.83E+02 5.22E+02 5.40E+02 5.69E+02 5.86E+02
Fe Kb, 1.7566| 3.32E+02 3.47E+02 3.65E+02 3.74E+02 4.08E+02 4.22E+02 4.46E+02 4.61E+02
Co Ka 1.7903] 3.49E+02 3.64E+02 3.83E+02 3.94E+02 4.25E+02 4.40E+02 4.65E+02 4.80E+02
Co Kb, 1.6208| 2.69E+02 2.81E+02 2.96E+02 3.04E+02 3.30E+02 3.43E+02 3.63E+02 3.76E+02
Cu Ka 1.5418] 2.36E+02 2.47E+02 2.59E+02 2.67E+02 2.88E+02 2.99E+02 3.17E+02 3.25E+02
Cu Kb, 1.3922] 1.80E+02 1.88E+02 1.98E+02 2.04E+02 2.20E+02 2.29E+02 2.43E+02 2.52E+02
Mo Ka 0.7107] 2.95E+01 3.10E+01 3.27E+01 3.38E+01 3.67E+01 3.82E+01 4.07E+01 4.23E+01
Mo Kb, 0.6323] 2.16E+01 2.26E+01 2.39E+01 2.47E+01 2.68E+01 2.80E+01 2.98E+01 3.10E+01
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