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Pracovné Glohy:*

1. Svyuzitim kry&télu
1. Rontgen

LiF ako analyzétora preved’te meranie nasledujlcich rontgenovych spektier:
ka s Cu anddou:
premergjte kratkovinné oblasti spektier brzdného Ziarenia pri napétiach
15kV/1mA, 25kV/0,5mA, 30kV/0,5mA, 33kV/0,5mA. Na meranie
pouzivajte tieto parametre: clonu s priemerom 1 mm, interval Braggovho
uhlu pre 15 kV v rozmedzi (10° —15°) skrokom 0,2° adobou expozicie
8 sapre ostatné napétia interval Braggovho uhla (3° — 10°) skrokom 0,2°
adobou expozicie 8 s;
premergjte charakteristické spektra rontgenky pri napatiach 15 kV a33 kV.
Na meranie pouZivajte tieto parametre: clonu s priemerom 1 mm, interval
Braggovho uhla (15° — 30°) s krokom 0,1° a dobou expozicie 2 s;
premergjte tvar spektra sZr absorbérom. Na meranie pouZivajte tieto
parametre: clonu sZr absorbérom hrabky 0,05 mm, interval Braggovho
uhla (3° —30°) s krokom 0,1° a dobou expozicie 2 s,
premergjte tvar spektra sNi absorbérom. Na meranie pouZivajte tieto
parametre: clonu sNi absorbérom hribky 0,01 mm, interval Braggovho
uhlu (3° — 30°) skrokom 0,1° a dobou expozicie 2 s.

2. Rongenkas Fe anddou:

premergjte charakteristické spektrum rontgenky pri napédti 33kV. Na
meranie pouzZivajte tieto parametre: clonu spriemerom 1 mm, interval
Braggovho uhla (3° —30°) skrokom 0,1° a dobou expozicie 2 s;

premerajte tvar spektra sZr absorbérom. Na meranie pouZivate tieto
parametre: clonu sZr absorbérom hrabky 0,05 mm, interval Braggovho
uhla (3° —30°) s krokom 0,1° a dobou expozicie 4 s.

3. Rodntgenka s Mo anddou:

premergjte charakteristické spektrum rontgenky pri napati 33kV. Na
meranie pouzZivgte tieto parametre: clonu spriemerom 1 mm, interva
Braggovho uhla (3° — 35°) s krokom 0,1° a dobou expozicie 4 s.

4. Rontgenka s Cu anddou:

premergjte charakteristické spektrum rontgenky pri napéti 33 kV/0,5 mA
vintervale Braggovho uhla (42°—-51°). Na meranie pouZivajte tieto
parametre: clonu s priemerom 1 mm, krok 0,1° a dobou expozicie 2 s.

2. Interpretujte namerané vysedky (pre medzirovinnui vzdialenost’ kry&télu LiF pouZivajte hodnotu

d =2014 pm) :
1. Krétkovl

2. Mosdley

nna medza brzdného Ziarenia:

zo zmeranych mednych vinovych dizok (respektive frekvencii) urcite
hodnotu Planckovej konStanty a oceite presnost’ merani
ov zakon:

presvedéte sa, ze namerané uhlove frekvencie spektralnych ciar K, a Kz pre
rozne prvky spliuju Moseylov zékon; zo smernice zavislosti urcite hodnotu
Rydbergovej uhlovej frekvencie avyuZitim tejto hodnoty urcite takisto
priemernd hodnotu tieniace] konstanty .

presvedéte sa, Ze i namerané polohy absorpcnych hran Zr aNi splnuju
Moseylov z&kon

vaimnite si, ze absorpéna hrana Ni koinciduje so spektradnou ciarou Kp
medi; této skutoénost sa vyuzZiva vrontgenove difraktografii na

! Uvedené zadanie je podr'a pokynov po¢as merania zmenené voci pdvodnému zadaniu.
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monochromatizaciu spektra medi. Z prevedeného merania urcite filtracny

efekt niklu pre ciaru K.

3. Uhlovadisperzia:

zo zmeranych spektier molybdénu urcite velkost' uhlovej disperzie pre

rézne rady difrakcie.

Poznamkal:

Mriezkové kondtanta LiF je 201,4 pm.

Poznamkalll:
Zlozky charakteristického Ziarenia (v 10°m)
an6da Ko Kﬁl K. Kﬁ
Cu | 154050 | 1,54434 | 15418 1,39217
Co |1,78889 | 1,792801 | 1,79019 | 1,620703
Mo | 0,70261 | 0,71354 | 0,706253 | 0,632253

Strednd vinovéa dizka K, sa pouziva, ak dublet nie je rozligiterny.
Poznamka lll:

Uhol orientacie kryStdlu LiF presne nezodpoveda zobrazovanému uhlu. Pomocou tabelovanych
hodnét charakteristického spektra urcite systematicka odchylku a vylGcte chybu tym vzniknuta.
Teoreticka ¢ast”
Rontgenové Ziarenie je elektromagnetické vinenie svinovymi dizkami 0,001 —5 nm. Toto Ziarenie
vznika v elektronovom obale atébmu. Pri rontgenovom Ziareni rozliSujeme dva druhy spektier:
spojité a charakteristické.
Spojité spektrum vzniké pri brzdeni elektrénov v latke, ked” mbézu vnikat’ vSetky fotony s energiou
od nulove aZ po urcitu hornd medzu, ktora je dana energiou elektrénov. Ak je kineticka energia
elektronov E, =eU_, kde e je naboj elektronu aU, je urychl'ovacie napétie, plati pre minimalnu
vinova dizku Ay, foténov
hc
| =—, 1
"= eU, 1)
kde h je Planckova konstanta a c rychlost’ svetla. Toto spektrum je nezavisié na materidli anddy.
Charakteristické spektrum vznika fotoefektom na vnatornych energetickych hladinach
elektronového obalu. Niektoré elektrony na tychto hladinach mézu byt vyrazené urychlenymi
elektronmi, atak na uvol'nené miesta preskakuju elektrony z vysSich hladin za siicasného uvol'nenia
energie prostrednictvom réntgenového Ziarenia. Elektrony mozu byt vyrazené g z vySSg hladiny,
no pri preskoku sa neuvolni tol’ko energie, aby vznikol foton, ktory mdzeme v tejto Ulohe
detekovat’. Spektrum je charakteristické pre kazdy druh materiau.
Pre vézbovu energiu elektronu plati, vid’ [1]

€ 1
E, =- ”‘;hz (-9, 2)
kde me je hmotnost” elektronu, e ndboj elektronu, h Planckova konstanta, go permitivita vakua,
Z atbmové ¢ido, stieniaca konstanta an hlavné kvantoveé ¢islo. Energia foténu zodpoveda rozdielu
energii medzi dvoma hladinami.
Ak povazujeme tieniacu konstantu za rovnaka pre dve hladiny, tak pre uhlovld frekvenciu
vyZziareného foténu plati
ae

n=123..,

% 3

Q--I-O:

kde R, je Rydbergova uhlovafrekvencia
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R, =€ - 5060640 °s?. 4)

16e,h®
Pren =1an, =2 (K, ¢iara) dostavame Moseleyov zakon v tvare

Jw :@(z -s). (5)
Pre n, =1 a n, =3 (K; ¢iara) dostavame Moseleyov zakon v tvare

Jw =228 (7). ©)
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Pri prechode rontgenového Ziarenia prostredim dochédza k jeho Gtimu. Intenzita prechédzajlceho
Ziarenia klesa exponenciane s hrubkou
l=1,e™, (7)
kde |y je intenzita vstupujlceho Ziarenia, d hribka vrstvy au stcinitel’ Gtlmu.
Seinitel’ atimu sa sklada z dvoch zloZiek: =t +s . ¢ je Gtlm dany rozptylom av tomto pripade
ho mbzeme zanedbat’. 7 je Utlm spbsobeny fotoelektrickou excitéciou azavisi na frekvencii (na
vinovg dizke). V3eobecne jeho velkost klesa sklesgjlicou vinovou dizkou, ale pri urgitych
vinovych diZkach A« skokovo vzrastie. Tieto oblasti nazyvame absorpénymi hranami. Poloha
absorpenych hran koreluje s polohou spektralnych ¢iar, t.j. vyhovuje M oseleyovmu zakonu.
Pouzity réntgenovy spektrometer je podrobne popisany v [1]. Zaznamenéva pocet réntgenovych
fotonov v zavidosti na Braggovom uhle 6. VInova dizka Ziarenia je dané Braggovou rovnicou
2dsing =nl (8
kde d je medzirovinnd vzdialenost’ atdbmov v kry&tali anjerad difrakcie.
Uhlova disperzia rontgenového spektrometra je dana vzt'ahom
dg _ n
d  2dcosq

(9)

Vysdedky merani:
Meraci pristroj PHYWE

Meranie vSetkych Uloh prebiehalo na pristroji PHY WE pomocou programu MEASURE, v ktorom
sa zadavali vSetky potrebné parametre merania podla zadania. Namerané spektra st zobrazené
v grafoch 1 — 12 (tieto grafy su grafickym vystupom programu MEASURE pre jednotlivé merania).
Grafy v prilohe zobrazuju zavislost’ intenzity na uhle naklonenia kry&talu.

Uhol orientacie krystalu LiF presne nezodpoveda zobrazovanému uhlu, t.j. dochadza k urcitému
systematickému posunu. Na zéklade merani charakteristického spektra pre Cu anddu (grafy 5 — 8,
graf 12), pre Fe anodu (grafy 9—10), pre Mo anddu (graf 11) apodra tabulkovych hodnét
charakteristického spektra odhadujem systematicku chybu s« ako

Uys =(06£01).

V nasledujlcich vypoctoch pouzivam korigovanu hodnotu uhla , t.j. hodnotu q =g, +0g (tlto

korigovanu hodnotu udavam g v jednotlivych tabul’kéch).
V Setky tabul'kové hodnoty uvadzam podr'a tabuliek dostupnych v praktiku.

Planckova konstanta

Hodnotu Planckovel konstanty som urcil na zéklade grafov 1 —4 pre Cu anddu, grafu 9 pre Fe
anodu agrafu 11 pre Mo anddu. Z tychto grafov som urcoval medzny uhol 6y, z ktorého som podl'a
vztahov (1) a (8) urcil hodnotu Planckove konstanty. Chybu urcenia 6y, som uréil odhadom na
zéklade spracovaného grafu, d’alSie chyby som urcil Standardnym postupom pre prenos chyb,
vid' [2]. (Relativna chyba ucenia Planckovej konStanty h je rovnaka ako relativna chyba uréenia
medzného uhla 6,.) Namerané a vypocitané hodnoty st uvedené v tabulke 1.
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Tabulka 1 — Medzna vinova dizka a Planckova kongtanta

anoda | U.[KV] | 0m[°] | 00 [°] | Am[pm] | h[102* 37 | 6, [10* IS
Cu 15 118 | 03 | 824 6,60 0,17
Cu 25 70 | 03 | 491 6,56 0,28
Cu 30 58 | 03 | 407 6,53 0,34
Cu 33 54 | 03 | 379 6,69 0,37
Fe 33 54 | 05 | 379 6,69 0,62
Mo 33 53 | 05 | 372 6,56 0,62

Vydednd hodnotu Planckove] konstanty som urc¢il ako aritmetickd priemer jednotlivych
vypocitanych hodnot

h=(6,60+0,39)407* Js™.
Moseleyov zakon — K, a K; ciary

Charakteristické (Ciarové) spektra pre rontgenku sCu anddou si zobrazené v grafoch 5-—6.
Z tychto grafov vyplyva, Ze rozdiel je len v intenzite (poloha pikov sa zo zmenou napétia U,
nemeni). V grafe 9 je charakteristické spektrum réngenky s Fe anddou av grafe 11 s Mo anddou.
Polohu spektrdnych ¢iar som uré¢oval pomocou programu MEASURE —chybu urcenia polohy
spektranych ¢iar odhadujem na jeden krok spektrometra (t.j. na 0,1°). K hodnotdm uvedenym na
jednotlivych grafoch som pripocital systematicku chybu, ktort odhadujemna g = (0,61 0,1)° .

Frekvenciu @ som urcil podra vzt'ahu Wzg, kde c je rychlost’ svetla vo vakuu. Namerané

avypocitané hodnoty st uvedené v tabul/ke 2 a si zobrazené v grafe 13.
Tabulka 2 — Spektralne ciary

andda | Z | ciara| 0[°] [ oo [°] [ Alpm] | o; [pm] | @ [10°HZ] | 0, [10°HZ] | Oia [°] | A [pM]
Fe |26 K, 1290| 01 | 19528 | 0,67 0,965 0,003 28,9 194,7
Ks 1261 01 |17721| 0,68 1,063 0,004 25,8 175,3
Cu 29 Ko 1226] 01 | 154,79 | 0,68 1,217 0,005 22,6 154,1
Ks 1204 01 |14040| 0,69 1,342 0,007 20,4 140,4
Mo | 42 K. 10,3 | 0,1 72,02 0,70 2,615 0,025 10,2 70,4
Kg 91 0,1 63,71 0,70 2,957 0,032 9,2 64,4

Pomocou programu Origin som nameranymi bodmi preloZil priamku. Z koeficientov linearng
zavidosti zobrazeng v grafe 1 apodla vzt'ahov (5) a (6) som urcil hodnotu Rydbergovej uhlovey
frekvencie asvyuzitim tejto hodnoty som takisto urcil priemernd hodnotu tieniacej konStanty.
Uvedené chyby st vypocitané podra statistickych chyb regresnych parametrov.
K, ciary:
o R,, =(2096%0,013)40" Hz
o s, =(121+010)
Ky Ciary:
o R,, =(2087+0,011)40" Hz
o s, =(209+0,09)

Moseleyov zakon — absorpcné hrany Zr a Ni

Absorpéna hranu pre Zr absorbér som urcil zgrafu 7 pre Cu anddu az grafu 10 pre Fe anddu.
(Z oboch grafov vyplyva, Ze poloha absorpénel hrany je v oboch pripadoch rovnakd.)

Polohu absorpénej hrany pre Ni absorbér som urcil z grafu 8 na zaklade poklesu intenzity Ky ciary.
Namerané a vypocitané hodnoty si uvedené v tabu/ke 3.



Tabu/ka 3 — Absorpcné hrany pre Zr a Ni

absorbé&r | Z 1 0[°] | ou[°] | Alpm] | o; [pm] | @ [10®°HZ] | 6., [10"°HZ]
Zr 4] 96 | 03 | 67,2 2,1 2,804 0,088
Ni 28| 204 | 05 | 1404 | 34 1,342 0,033

Z tabuliek 2 a3 vyplyva, ze spektrélna ciara K4 koinciduje s absorpénou hranou Ni. Filtracny efekt
niklu pre ¢iaru Kz som urcil ako pomer intenzit s Ni absorbérom abez neho
f=22 -00736.
1277
Teda pri pouziti Ni absorbéru je detekovanych priblizne 7,4 % foténov detekovanych bez

absorbéru.
Uhlova disperzia

Uhlovu disperziu pre rozne rady difrakcie som vypogcital podla vztahu (9) pre jednotlive spektrdne
Ciary. Namerané a vypocitané hodnoty st uvedené v tabu/ke 4.

Uhlovu disperziu pre rontgenku s Mo anddou som uréil podra grafu 11; pre rontgenku s Cu anédou
podl'agrafu 6 pre prvy rad a podl'agrafu 12 pre druhy rad difrakcie.

Tabu/ka 4 — Uhlova disperzia

Mo Cu
K, K, K, K,
IR P I I P I O

n 007 | 2 renm [0 | 9 fenmd {017 | A om0 | A (oY

q 1 1 q
11 10,3 2,52 9,1 2,51 22,6 2,69 20,4 2,65
21 20,7 5,31 18,4 5,23 50,0 7,72 43,8 6,88
31320 8,78

Diskusia;

Z merani charakteristického spektra rontgeniek sCu, Fe aNi anddou vyplyva, Ze uhol
orientécie krystalu LiF presne nezodpoveda zobrazovanému uhlu. Této systematicka chyba sa da
vyllcit tym, Ze podla tabulkovych hodnét charakteristického spektra som , okalibroval” pouzity
meraci pristroj — systematicka chybu som urcil na0,6°.

DalSa chyba vznika pri oditani jednotlivych hodnét z grafov.

Zo spektier v grafoch 2 —4 je vidiet’ maly pokles intenzity. Nie je to fyzikdinu jav, ae je to
spdsobena tym, Ze pre malé uhly (asi do 3,5°) detektor zaznamenava nielen difraktované Ziarenie,
ale takisto Ziarenie idlce priamo z réntgenky resp. mierne odrazené od povrchovej vrstvy. Takto sa
vytvara Sum ovplyviujuci uréenie medznych uhlov O,

Planckova kondtanta, uréend z mednych uhlov 6, h=(6,60+0,39)407*Js™ sa dobre
zhoduje s tabulkovou hodnotou h=6,626X0*Js*.

Ur¢enie medznych uhlov by sa dalo zlepSit' tym, Ze by sa nastavila dihSia doba nacitania
spektra, ktoré by bolo hladSie, atak by bolo lepSie vidiet narast intenzity so zvacsujacim sa
uhlom 6.

Z grafov 1 -2 vyplyva, ze Moseleyov zakon je splneny ciary diskrétneho spektra K, a Ky
apre absorpénu hranu niklu a zirkénu.

Z grafu 8 vyplyva, Ze absorpcna hrana niklu koinciduje so spektralnou ciarou K medi.
Stym slvisi g nepresné uréenie polohy absorpeéngj hrany niklu, apreto chybu uréenia tejto polohy
odhadujem na 0,5°.

Vypocitana hodnota Rydbergovej uhlovej frekvencie sa mierne odliSuje od tabulkovej
me"

hodnoty R, = T - 2,0606340 °s™.

Stredné hodnoty sa od taburkovel odlisuja 01,3%

3
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al,7%. Je to spbsobené hlavne chybou linearng regresie, pretoze su len tri body, cez ktoré sa
preklada priamka. ,
Z jednotlivych grafov vyplyva, Ze vinova dizka spektranych ciar nezavisi na napéti U, ani
na pouzitom absorbére. Absorbér iba zniZi intenzitu detekovaného Ziarenia.
Podra ocakavani uhlova disperziarastie s radom difrakcie.
Zaver:
Zo zmeranych medznych vinovych diZzok réntgenky sCu, Fe aMo anddou som ur¢il hodnotu
Planckove konstanty
h=(6,60+0,39)407* Js™.
Bol overeny Moseleyov zakon pre spektralne ciary K,, Kz apre absorpéne hrany Zr, Ni (tabu/ky 1 —
2, grafy 13—14). Zistené hodnoty Rydbergove) konstanty atieniacel konstanty pre jednotlivé
spektrane ¢iary su:
K, ciary:
o R,, =(2096%0,013)40" Hz
o s, =(1,21+010)
Ky Ciary:
o R,, =(2087+0,011)40" Hz
o s, =(2,09+0,09)
Filtracny efekt Ni pre ciaru K; medi je f =0,0736.
V tabu/ke 4 je uvedena uhlova disperzia pre jednotlivé rady difrakcie pre Cu a Mo anddu.
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Graf 14 - Moseleyov zakon pre absorpéné hrany
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