TESS | — Trennung der charakteristischen SEEOPS-
Kq-Dublett-Strahlung von Eisen '0'1

expert |

Verwandte Themen

Charakteristische  Rontgenstrahlung, Energieniveaus, Auswahlregeln  fir  Rontgenstrahlung,
Termsymbole, Bragg-Gleichung.

Prinzip

Eine Rontgenrohre mit einer Eisenanode erzeugt Rontgenstrahlung, die mit Hilfe eines Einkristalls als
Funktion des Bragg-Winkels selektiert wird. Ein Geiger-Muller-Zahlrohr registriert die Intensitat der
Strahlung. Sowohl die Trennung der Linien des K,-Dubletts als auch deren Intensitaten werden bestim-

men.

Material
1 X-ray expert unit, Rontgengerat 35 kV 09057-99
1 X-ray Goniometer 09057-10
1 X-ray Einschub mit Eisen-Réntgenréhre 09057-70
1 Zahlrohr Typ B 09005-00
1 X-ray Lithiumfluorid (LiF)-Einkristall in Halter 09056-05
1 X-ray Blendentubus d =2 mm 09057-02
1 XR measure 4.0 software 14414-61
1 Datenkabel USB Steckertyp A/B 14608-00

Zusatzlich erforderlich
PC, Windows® XP oder héher

Dieser Versuch ist in dem Erweiterungsset ,XRC 4.0 X-ray Charakterisierung“ enthalten.
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Aufgaben

1. Analysieren Sie die Intensitat der Eisen-Rontgenstrahlung mit Hilfe eines LiF-Einkristalls als Funktion
des Bragg-Winkels.

2. Bestimmen Sie die Wellenlangen und die Intensitat der K,;- und K,,-Linien und vergleichen Sie lhre
Werte mit den theoretischen.
Aufbau

SchlieRen Sie das Goniometer und das Geiger-Miuller-Zahlrohr an die entsprechenden Buchsen im Ex-
perimentierraum an (siehe Kennzeichnung in Abb. 2). Der Goniometerblock mit eingesetztem
Analysatorkristall soll sich in der rechten Endposition befinden.

Das Geiger-Miiller-Zahlrohr mit seiner Halterung wird am hinte- [

ren Anschlag der Fihrungsstangen arretiert. Vergessen Sie o ©
nicht, die Zahlrohr-Blende vor dem Zahlrohr zu montieren (Sie- ARED

he Abb. 3). e .
Der Blendentubus mit 2-mm-Durchmesser wird zur Kollimierung Aux e e
des Roéntgenstrahls in den Strahlausgang des Réhreneinschubs

eingesetzt (Abb. 3). USB 2.0 o
Um den Aufbau zu kalibrieren, stellen Sie zunachst sicher, s

dass der richtige Kristall in den Goniometer-Parametern einge- max. 600 V i

geben ist. Wahlen Sie dann ,Menu®, ,Goniometer”, ,Autokali-

brierung“. Nun ermittelt das Gerat die optimale Stellung von GM tube

Kristall und Goniometer zueinander und im Anschluss die Posi-

tion des Peaks. Motor

Hinweis
Details zur Bedienung des Roéntgengerats und des Goniome-
ters sowie zum Umgang mit den Einkristallen entnehmen Sie

Goniometer

. 8

bitte den entsprechenden Bedienungsanleitungen. ' ®
Abb. 2: Anschlisse im Experimentier-
' rarmm ‘s
{{r’§ &
\\l\ ' \\ GM-
\Qz} Zahlrohr

Goniometer in
der rechten
Endposition

Lochblende

Zahlrohrblen-
de

Montierter # &
Kristall
Abb. 3: Aufbau am Goniometer
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Durchfihrung

Der PC und das Rontgengerat werden mit Hilfe
des Datenkabels tiber die USB Buchse ver-
bunden (der entsprechende Anschluss am
Rontgengerat ist in Abb. 4 gekennzeichnet).

Starten Sie nun das , Measure“-Programm:
das Rontgengerat erscheint auf dem Bild-
schirm.

Indem Sie die verschiedenen Funktionen auf
und unter dem abgebildeten Gerét anklicken,
kénnen Sie nun das Gerat vom Computer aus
bedienen. Alternativ kdnnen die Parameter
auch am Gerat geandert werden — das Pro-
gramm Ubernimmt die entsprechenden Einstel-
lungen automatisch.

- Wenn Sie auf den Experimentierraum klicken,
kénnen Sie die Parameter fir das Experiment
verandern. Wéhlen Sie die Einstellungen im
Falle des ganzen Spektrums wie in Abb. 6 an-
gegeben. Wenn Sie den Ausschnitt fur Kgs- und
Kqo-Linien vermessen, wahlen Sie Startwinkel:
70° und Stoppwinkel: 77° und eine Integrations-
zeit von 3 s.

- Wenn Sie auf die Rontgenrdhre klicken, kénnen
Sie Spannung und Strom der Réntgenrdhre &n-
dern. Wahlen Sie die Einstellungen wie in Abb.
7 angegeben.

Starten Sie das Experiment, indem Sie auf den

.Experimer?nt Hilfe
roten Kreis driicken |_® = /S8 8 «

Nach der Messung erscheint die Abfrage:

-

|EI:

Weitere Datenbearbeitung

(¥ izlle Messungen an measure (ibertragen:

(" alle Messungen verwerfen

(" Messungen hinzufligen (Wiederholungsmessung)

Ok

Markieren Sie den ersten Punkt und bestéti-
gen Sie mit OK. Die Messwerte werden nun
direkt an die Software measure ubertragen.

Am Ende dieser Versuchsanleitung ist eine
kurze Einfuhrung in die Auswertung der erhal-
tenen Spektren angefiigt.

Hinweis

Abb. 4:

Anschluss des Computers

Einstellung des
Goniometers
Einstellung der
Rontgenrohre

¥ 0 d/8 -/

Abb. 5: Teil der Bedienoberflache in der Software

Ubersicht Einstellungen am Goniometer und
Rontgengerat:
2:1-Kopplungsmodus
Winkelschrittweite: 0,1°
Anodenspannung U, = 35 kV; Anodenstrom
I,=1mA
Registrierung des ganzen Spektrums:
Integrationszeit (Gate-Timer) 2 s
Winkelbereich: 4°-80°

Ausschnitt fir Kgz- und K,z-Linien
Integrationszeit (Gate-Timer) 3 s
Winkelbereich: 70°-77°

Eine Bestrahlung des Geiger-Mdller-Z&hlrohres durch den priméaren Rontgenstrahl sollte tber einen lan-

geren Zeitraum vermieden werden.
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Goniometereinstellungen @
Réhreneinstellungen
—Gerdteinformationen— T ng @
%RA.0 %13y Goriometer e B ] ~Rohreninformationen
Bestellhr 0905710 b o %R4.0 %13y Plug-in ' tube i Bedienungsanleitung ]
[T ' Bestellummer 09057-80 . phywe. com ]
Modus 1:2 Kopplung V] Detektanminkel 20 _v"] *
= —Ridhreneinstellungen
Kristall LiF (100 d=201.4pm  »|  KrigtallStarbwinkel 40 "‘:"‘j
- .
=i R&hrenzpannung 35,0 —_—l k¥
Absorber keine Absorber v1 Kristall-Stoppwinkel 2o = iz
- o -
Kristall S chitweit 01 ——:—J Emissionsstram 1.00 =
] Integrationszeit 20 "“"‘Jv 3

' ok, Abbrechen
oK, Abbrechen Hile | —]

Abb. 6: Einstellungen fur das Goniometer; Aufgabe 1 Abb. 7: Einstellung der Spannung der Stromstarke

Theorie
In Abb. 8 ist das Energieniveauschema fir Eisen (Z = 26) dargestellt.

Wenn ein Elektron aus der K-Schale eines Atoms entfernt wird, wird das entstandene Loch durch ein
Elektron aus einer hoheren Schale wieder gefillt. Die Energiedifferenz der an diesem Prozess beteilig-
ten Energieniveaus kann in Rontgenstrahlung umgesetzt werden. Ein fehlendes Elektron in der K-
Schale fihrt zu einem 281/2-Term. Gleiches gilt fur die L;-Schale. Ein fehlendes p-Elektron in den L,-
oder L3-Schale liefert 2P1/2 32 oder 2P3/2-Terme. Da nach der quantenmechanischen Auswahlregel nur
Strahlungsiibergange mit 4/=+1 erlaubt sind, ist somit der Ubergang L;—K verboten. In der Tat sind
nicht drei K,-Linien zu beobachten, sondern nur die beiden Linien K,;-und K,,. Da die Zustande 2P3/2
bzw. 2P1/2 4-fach bzw. 2-fach entartet sind, verhalten sich die Intensitaten der K, 1-und K o-Linien wie 4:2.

Mit Hilfe der Bragg-Gleichung (1) k6nnen aus den Glanzwinkeln $ der charakteristischen Linien deren
Wellenlangen ermittelt werden.

n 1
J 0 eV
301 Wl Punw Mg - 540
300 ' ™y, M - 929
2 1 '!/g ZP_W_ L, - 7081
2 1 VAL - - 7211
2 0 % 8, L - 846.1
Ko: Ky Ky

1 0 ' S, K J' - 71120

Abb. 8: Energieniveauschema von Eisen (Z=26)
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2dsin%=nA (1)

(d =Netzebenenabstand (d(LiF)=201,4 pm); n=1, 2, 3,...)

Die Wellenlangen kénnen zum Vergleich auch aus dem Energieniveauschema der Abb. 8 mit Hilfe von
(2) berechnet werden.

h-c
E=h-f=—- (2)
A
Planck-Konstante h =6,6256:10* Js
Lichtgeschwindigkeit ¢ =2,9979-10° m/s
Aquivalent 1eV =1,6021-10"J

Hinweis
Die Daten des Energieniveaudiagramms wurden dem "Handbook of Chemistry and Physics", CRC
Press Inc., Florida, entnommen.

Auswertung

Im Folgenden ist die Auswertung der erhaltenen Daten anhand von Beispielergebnissen beschrieben.
Ihre Ergebnisse kdnnen von den unten angegebenen abweichen.

Aufgabe 1: Analysieren Sie die Intensitat der Eisen-Rontgenstrahlung mit Hilfe eines LiF-Einkristalls als
Funktion des Bragg-Winkels.

Abb. 9 zeigt das mit einem LiF-Einkristall analysierte Rontgenspektrum von Eisen. Die Aufspaltung des
K.-Dubletts ist erst andeutungsweise ab der Interferenz 2ter-Ordnung (n = 2) zu erkennen.

Tabelle 1 enthalt die aus Abb. 9 ermittelten Werte fiir die Glanzwinkel 3, sowie die daraus mit Hilfe von
(1) berechneten Werte fir die Wellenlangen 4 der charakteristischen Rontgenlinien von Eisen. In Tabelle
2 sind zum Vergleich die aus den Energiewerten der Abb. 8 mit Hilfe von (2) berechneten A-Werte ange-
geben.

Tabelle 1: aus experimentell ermittelten Werten berechnete Wellenlangen der K, und Kg-Linien

3 (K)/° I(Kp)/° AMK,)pm A(Kp)/pm
n=1 28,9 26,0 194,7 176,6
n=2 74,3 61,0 193,9 176,15
Mittelwert: 193,8 176,48

Tabelle 2: aus Energiewerten (siehe Abb. 8) berechnete Wellenlangen der K, und Ks-Linien
MKa)lpm  AKg)lpm  A(Kg)/pm
193,6 193,99 175,66
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R(35kV)
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Abb. 9: Rontgenspektrum von Eisen; LiF-Einkristall als Analysator

theta

Aufgabe 2: Bestimmen Sie die Wellenlangen und die Intensitat der K,;- und K,-Linien und vergleichen
Sie lhre Werte mit den theoretischen.

In Abb. 10 liegen die Linienmaxima bei $(K,1) = 74,1° und 9(K,2) = 74,5. Mit diesen Glanzwinkelwerten
ergeben sich mit (1) folgende Werte fir die zugehdrigen Wellenlangen:
A(Ks1) = 193,70 pm und A(K,2) = 194,08 pm.

Sie stimmen gut mit den aus den Energiewerten des Energieniveauschemas in Abb. 8 errechneten (sie-
he Tabelle 2) uberein. Die experimentell bestimmte Differenz beider Wellenlangen von 44 = 0,38 pm
kommt auch sehr nah an den theoretischen Wert von 44 = 0,37 pm heran.

Die Intensitat einer Rontgenlinie ist in erster Naherung durch ihr Maximum bestimmt. Somit erhalt man
R(35kV)
Impls

(]

800

600+

400

2004

0 T T T T T T T -
n 72 73 it 75 6 m

Abb. 10: Trennung der K,;- und K,,-Linien von Eisen
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aus der Abb. 10 das Intensitatsverhaltnis 1(K,1)/1(K,2)=1,9.

Measure

Mit der Software ,Measure” kdnnen die Peaks aus dem Spektrum mit wenig Aufwand bestimmt werden:

Klicken Sie auf den Button E und markieren Sie den Bereich, in dem Sie die Peaks bestimmen

wollen.

Klicken Sie dann auf das Zeichen la. .Peakanalyse“.
Es erscheint das Fenster ,Peakanalyse” (siehe Abb. 11).
Klicken Sie nun auf ,Berechnen”.

Falls nicht alle gewlinschten Peaks berechnet wurden (oder zu viele) stellen Sie die Fehlertoleranz

entsprechend ein.

Setzen Sie eine Haken in das Kastchen ,Ergebnisse einzeichnen”, um die Daten der Peaks direkt
im Spektrum anzeigen zu lassen.

Unter der Hilfe-Funktion der Software
.Measure* finden Sie weitere, detail-
lierte Erklarungen der vielen Funktio-

nen des Programms.

F
®| Unbenannte Messung [P\sunderkoetter\Ro\Versuche_neu\P2340100\Cu_LIF_neGerat3.msr)
R(35kV)
Imp/s
I 3
m,r‘faﬂbﬁ,mnip:s —— Rate bei 26k
4000+
3000
20001 1 2045 117620pls
*
| Ll
¥ i
Peakanalyse l 50,3 */950,0 Impis
Analysiere
@ |inke Achse
" techte Achs 22 22.7 233 4985,0 1717,60 440 ’.f?? 0 Impls
T 43,8 44,0 443 261,0 72,45
—Eehlentoleranz—— A ) 5 1261,0 72,
| E_ 499 50,3 50,7 9500 a24 66 ! _J\I_
......... 40 45

Abb. 11: Automatische Peakanalyse mit ,Measure“

P2540801 PHYWE Systeme GmbH & Co. KG © All rights reserved

7




TEP .
Trennung der charakteristischen TESS
5.4.08- . PHYWE
01 Ko-Dublett-Strahlung von Eisen expert

PH IWE excellence in science

8 PHYWE Systeme GmbH & Co. KG © Al rights reserved P2540801



