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Informacion general

Aplicacion PHYWE

La mayoria de las aplicaciones de los rayos X se basan en
su capacidad para atravesar la materia. Como esta
capacidad depende de la densidad de la materia, es
posible obtener imagenes del interior de los objetos e
incluso de las personas. Esto tiene un amplio uso en
campos como la medicina o la seguridad.

Montaje
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Informacion general adicional (1/2) PHYWE
~ - Los conocimientos previos necesarios para este experimento se encuentran en la
- @ - seccién de teoria.
L d ~
=
Conocimiento
Las muestras de polvo de germanio y silicio policristalino, que cristalizan en forma de
diamante, se irradian con la radiaciéon de un tubo de rayos X con un anodo de cobre.
=1 Un tubo contador Geiger-Mueller giratorio detecta la radiacion que se refleja
=N constructivamente en los distintos planos de red de los cristalitos. Los patrones de
pN 4 Debye-Scherrer se registran automaticamente. Su evaluacion no sélo permite asignar

los reflejos de Bragg a cada uno de los planos de red y, por tanto, obtener el tipo de

Principio red de Bravais correspondiente, sino que también permite determinar los valores de
sus distancias, asi como las constantes de red de las muestras y el nUmero de atomos
de la celda unitaria.

Informacion general adicional (2/2) PHYWE
S El objetivo de este experimento es llegar a investigar los patrones de Debeye-Scherrer
-@- para la geometria de Bragg-Brentano.

Objetivo
1. Registra la intensidad de los rayos X de Cu retrodispersados por una muestra de polvo
de germanio y de silicio en funcién del angulo de dispersion.

2. Asigna los reflejos de Bragg a los respectivos planos de la red.

3. Calcula las separaciones del plano de red adecuadas a las posiciones angulares de los
distintos reflejos de Bragg. Determina las constantes de red de las muestras y su tipo
de red Bravais.

Tareas 4. Determina el nimero de atomos en la celda unitaria.
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Teoria (1/4) PHYWE

Cuando los rayos X de longitud de onda A encuentran una masa de planos de red de un cristal con una
separacién d con un angulo de inclinacién de fentonces los rayos reflejados sélo estaran sujetos a
interferencia constructiva cuando se cumpla la condicion de Bragg, es decir

2dsin(d) =nA(n=1,2,3,..)(1)

La condicion de Bragg implica que todas las ondas dispersadas por el atomo estan en fase y se amplifican
mutuamente, mientras que las ondas parciales que se dispersan en direcciones que no cumplen las
condiciones de Bragg son de fase opuesta y se extinguen mutuamente. Sin embargo, una forma mas realista
de ver esto debe tener en cuenta las relaciones de fase reales de todas las ondas parciales dispersadas por
el atomo en una determinada direccidon. Cuando hay N dtomos en una celda unitaria, la amplitud total de los
rayos X dispersados por la celda se describe mediante el factor de estructura F, que se calcula sumando los
factores de dispersion atémica f de los N atomos individuales, teniendo en cuenta sus fases.

Teoria (2/4) PHYWE

En general, lo siguiente es valido para F:
Frog = SN g . g2mihugthvytiw,) (o
hd =, fn-e )

donde h, k, I = indices de Miller de los planos de la red reflectante y u,, v,, w, son las coordenadas de los
atomos en fracciones de las longitudes de borde particulares de la celda unitaria. Como F es en general un
nimero complejo, la intensidad total de la dispersién se describe por [Fyql*.

La forma de red del diamante se distingue por dos redes fcc que se empujan una dentro de la otra, por lo
que el origen de la segunda red fcc esta desplazado por (ii%) respecto a las diagonales espaciales de la

primera red. La celda unitaria contiene 8 atomos, los dos atomos del origen y 6 atomos adicionales que se

encuentran en las coordenadas (110), (503), (053) Y (323),(232), (52 2)en relacion con los dtomos

de origen. El factor de estructura F para la forma de red del diamante puede calcularse asi a partir de:
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Teoria (3/4) PHYWE

F=f (e2m’(0) + e2ﬂi(%h+%k+%l) 1+ eiw(thk) + eiw(h+l) + eiﬂ'(k+1) >(3)

La expresion entre paréntesis curvos es la misma que para los entramados fcc, es decir, no se permiten los
tripletes hkl de indice mixto y se obtiene un valor de 4 para los indices no mixtos.

La expresion entre paréntesis s6lo es desigual a cero cuando (h+k+1)=4nconn=1,2,3, ..

Teoria (4/4) PHYWE

Para el sistema de cristales cubicos, el espaciado d de los planos individuales de la red con los indices (hkl)
se obtiene a partir de la forma cuadratica:
-L = L(h?® + ¥* + I?) (a = constante de red) (4)

dhkl

A partir de esto y de la ecuacion (1), con n = 1, se obtiene la ecuacion cuadratica de Bragg:

sin(6) = 25 (h? + k2 + 12)(5)
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P2542205
Material
Posicién Material Articulo No. Cantidad
1 XR 4.0 Unidad de rayos X, 35 kV 09057-99 1
2 XR 4.0 X-ray goniometro 09057-10 1
3 X-ray Modulo enchufable con tubo de rayos X de cobre (Cu) 09057-51 1
4 XR 4.0 Set de Extensién Analisis Estructural con Rayos X 09145-88 1
5 POLVO DE GERMANIO, 99%, 10 g 31768-03 1
6 Silicio en polvo fino, 50 g 31155-05 1
7 VASELINA, 100G 30238-10 1
6/17
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Montaje y ejecucion

Montaje

Conecta el goniometro y el tubo contador Geiger-Miuller a sus respectivos
enchufes en la cdmara de experimentacion (véase las marcas rojas en la
Fig. 1). El bloque del goniémetro con el cristal del analizador debe
situarse en la posicion final del lado derecho. Fija el tubo contador

HYWE

XRED

UsB 2.0

max, 600V

GM tube

Geiger-Miller con su soporte en el tope posterior de los carriles guia. No

olvides instalar el diafragma delante del tubo contador (véase la Fig. 2).
Introduce un tubo de diafragma con un diametro de 2 mm en la salida
del haz de la unidad de enchufe del tubo.

Para la calibraciéon: Asegurate de que se has introducido el
cristal correcto en los parametros del goniometro. A

continuacion, selecciona "Menu", "Goniémetro",
"Autocalibracion”. El aparato determina ahora las posiciones
optimas del cristal y del goniometro entre si'y luego las

DO ores de 10

°PHYWE
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Ejecucion (1/5)

o Conecta la unidad de rayos X mediante el cable USB al puerto USB
de su ordenador (el puerto correcto de la unidad de rayos X esta

marcado en la figura 3).

o Inicia el programa "medir". En la pantalla aparecera una unidad

de rayos X virtual.

o Puedea controlar la unidad de rayos X haciendo clic en las
distintas caracteristicas de la unidad de rayos X virtual y debajo de

Ejecucion (2/5)

PHYWE

Fig. 3: Conexidn del

i . . ; ordenador
ella. También puedes cambiar los parametros en la unidad de
rayos X real. El programa adoptard automaticamente los ajustes.
°"HYWE
X- ray | PHYWE . i . Tube adjutments
o Haz clic en la cdmara del experimento i
(véase la marca roja en la Fig. 4) para Lt e T
. s . Duder numiber (905740 e Dl Lo
cambiar los parametros del experimento.
Tube adpmiments
o Sihaces clic en el tubo de rayos X (véase Tube vokage %5 —w
la marca roja en la Figura 4), puedes o i -
cambiar el voltaje y la corriente del tubo
de rayos X. Selecciona los ajustes como x| _ owed |

Forsettingthe or seftingthe
X-ray ube g oniometer

¥ F/8 /N

Fig. 4: Parte de la
interfaz de usuario
del software

°PHYWE

se muestra en la Figura 5.

Robert-Bosch-Breite 10
37079 Gottingen

Fig. 5: Ajustes de tension
y corriente
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[ ] [ Y 4 ‘
Ejecucion (3/5) PHYWE
P < .z . . ’ . Eperimant=H
o Inicia la medicién haciendo clic en el circulo rojo: | ¢ » & Dato processing Es
Would you ke to.
« .7 . . % send al data to measure
o Tras la medicion, aparece la siguiente ventana: =
' Keep current processed values
(=4 |

Selecciona el primer elemento y confirme con OK. Los valores medidos se transferiran ahora directamente
al software "measure".

o

Al final de este manual, encontraras una breve introduccion a la evaluacion de los espectros resultantes.

O

Ejecucion (4/5) PHYWE

Resumen de los ajustes del goniometro y de la unidad de rayos X:

o Modo de acoplamiento 1:2

o

Ancho de paso del angulo 0,1°

o

Rango de escaneo: 10° - 60°

O

Tensiéon anddica Uy =35 kV UA=35kV; corriente anddica I, = 1 mA

Velocidad de barrido, cuando sélo se van a registrar las lineas reflejas muy intensas, el barrido puede
ser relativamente rapido a 10 s/°. Para la identificacion de lineas mas débiles, se requiere una velocidad
de barrido de al menos 40 s/° para una mejor relacion sefial/ruido

@)
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Ejecucion (5/5)

Preparacion de la muestra:

PHYWE

La muestra debe estar tan finamente pulverizada que no se noten los granos al frotar un poco entre el dedo
y el pulgar. Se puede obtener una concentracién de muestra relativamente alta mezclando el polvo con un
poco de vaselina. Para ello, transfiere una pequefia cantidad de la muestra a una hoja de papel y utiliza una
espatula para amasarla hasta conseguir una pasta firme. Para conseguir la mayor concentracion de
material posible, utiliza muy poca vaselina (una punta de espatula). Rellena la pasta de muestra
relativamente sélida en el espécimen para muestras en polvo y alisala al ras. Utiliza el soporte universal

para cristales para sujetar la muestra.

Resultados

°PHYWE

Robert-Bosch-Breite 10
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Evaluacion del germanio (1/10) PHYWE

Tarea 1
La Fig. 6 muestra el espectro de Debye-Scherrer del germanio (Ge).

Como no se utiliza ningun filtro para la monocromatizacion de los rayos X, w
cuando se evaluan las lineas individuales hay que tener en cuenta que las R IR R
lineas muy intensas que resultan de K, de la radiacién van acompafiadas

de lineas secundarias que resultan de la K radiacion. Estos pares de : W
lineas pueden identificarse mediante la ecuacién (1). A saber, es n
aproximadamente cierto con A(K,) = 154.18 pmy A(K3) = 139.22 pm:

theta
1 3 El E3 EJ E3 o & E] 3 °

:\\EE;; - s:(léfj)) ~ 1.1(6) Fig. 6: Bragg Cu — K, y
Cu — Kj lineas de Ge.
Evaluacion del germanio (2/10) PHYWE

Estos valores corresponden a los cocientes de los valores sinq (Fig. 6) de
los pares de lineas 2-1, 4-3, 6-5, 8-7, 11/10y 13/12, lo que demuestra que ®
las lineas 1, 3,5, 7, 10y 13 se originan en el CuKg radiacion.

La exactitud de esta conclusién puede demostrarse mediante una
medicion de control (véase la Fig. 7) en la que se utiliza el tubo de
diafragma con lamina de niquel para reducir la intensidad del Kz
radiacion. Los reflejos de la Fig. 6 que se asignaron previamente al Kg las

lineas ya no se ven. A medida que la intensidad de la K-la radiacion WM

también estd algo debilitada por la Iamina de Ni, la deteccion de los p

reflejos de débil intensidad en los angulos de visidon mas grandes se hace e s e s s smse
dificil cuando se utiliza. Fig. 7: Diagrama de barras

de Ge s6lo con Cu — K, haz
de luz (aqui se utiliz6 un
filtro de niquel)
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Evaluacion del germanio (3/10) PHYWE

Tarea 2

Como ejemplo representativo del espectro del germanio, se presenta el siguiente método de evaluacion
del espectro. A partir de la ecuacion (4), las relaciones de los sin?(#) deben ser representables por los
cocientes de las sumas de los cuadrados de los tres nameros enteros(h, k, I).

Como se muestra en la columna I de la Tabla 1 para el K,- reflejos, calcular las proporciones de los sin? de
las lineas individuales (n) a la sin? de la primera linea (en este caso la linea 2). La numeracién de la columna
E se refiere a las lineas reflejas indicadas en la Fig. 6. En la columna A se enumeran todos los nimeros hkl
posibles. Las columnas B, Cy D muestran las relaciones individuales de las sumas de los cuadrados de
estos numeros.

Cuando se intenta asignar los indices 100 o 110 a los primeros reflejos, entonces no hay acuerdo con las
proporciones de los sin?(6) se encuentra. Sin embargo, cuando se asigna el indice 111 a la primera linea,
se pueden asignar a todas las demas lineas trillizos de indices hkl con cierta precision.

Evaluacion del germanio (4/10) PHYWE
A B C D E G H I J K L
hki b2 K2 12 G e — Reflejp no. 6/° [sin(6) sin®(6) st d/pma/ pm
100 1
110 2 1
111 3 1.5 1 2 14.720.237180.05625 1.00( 325.02562.95
200 4 2 33
210 5 2.5 .67
211 6 3 2
220 8 4 2.67 4 22.740.386550.14942 2.66| 199.43564.08
221/300 9 4.5 3
310 10 5 3.33

Tabla 1: Evaluacion de la K, -Lineas de Debeye-Scherrer de Ge.
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Evaluacion del germanio (5/10) PHYWE
A B C D E 6 H |1 |J |k L
2 2,712 2 2,712 i02
N b2 k2 12 G — e Reflejp no. 6/° [sin() sin®(6) gt d/pma/ pm
311 11 5.5 367 6  26.89).452080.2046 3.64| 1704556531
222 | 12 6 4
30 | 13 65 433
321 14 7 467
400 | 16 8 533 g 33.080.545810.29741 530 141.24564.96
410/322 17 8.5 5.67
4117330 18 9 6
331 19 9.5 $33 d  36.47(.504400.35331 6.28] 129.69565.32
420 | 20 10 667

Tabla 1: Evaluacién de la K,, -Lineas de Debeye-Scherrer de Ge.

Evaluacion del germanio (6/10) PHYWE
A B C D E G H I J K L
hkl o2 + K2 + 12 (h“+§‘+?)ou (h?+;‘+;1)1u Reflejp no. 6/° | sin(d) sin?(p) Ezgd /pmla / pm
421 21 10.5 7
332 22 11 T.33
422 24 12 8 11 41.890.667[700.445B3 7.93| 115.46[565.62
500/430 25 12.5 3.33
510/431 26 13 3.67
511/333 27 13.5 9 12 45.100.708B40.5014 8.92( 108.83[565.51
520/432 29 14.5 9.67
521 30 15 10
440 32 16 10.67 14 50.390.770400.593p2 10.55 100.06/566.05

Tabla 1: Evaluacion de la K, -Lineas de Debeye-Scherrer de Ge.
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Evaluacion del germanio (7/10) PHYWE
A C D E G H I J K L
N O T . o .o Ay (in(6),
hkl  |h* +k* +1 W2 B (R Reflejp no. 6/° | sin(f) sin”(f) (sin2(9)2-d/ pma/pm
522/441 33 16.5 11
530/433 34 17 111.33
531 35 17.5 11.67 1% 53.560.804480.64719 11.51| 95.83 $66.91
600/442 36 18 12
610 37 18.5 112.33
611/532 38 19 12.67
620 40 20 13.33 16 59.560.862160.74332 13.21| 89.41 $65.51
Tabla 1: Evaluacién de la K,, -Lineas de Debeye-Scherrer de Ge.
Evaluacion del germanio (8/10) PHYWE
Tarea 3

Tipo de red Bravais:

Sélo se producen tripletes hkl de indice impar, o tales para los que (h + k + ) =4 n es cierto. Segun esto, el
germanio forma una red de diamantes.

Calculo de las distancias entre los planos de la red:

Las correspondientes distancias entre los planos de la red d, calculadas mediante la ecuacion (1), figuran
en la columna].

°PHYWE
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Evaluacion del germanio (9/10) PHYWE

Tarea 4
La tabla 2 ofrece los resultados de la evaluacidn de las lineas KB 1, 3,5, 7, 10y 13 que aparecen en la Fig. 6.

Al dividir la masa total M de una célula unitaria por su volumen V, se obtiene la densidad p, de modo que

1 my p-N-a3

:n-m‘a—sconmzw—)n: . (7)

<l=

p:

donde n = nimero de atomos o moléculas en la celda unitaria; m = masa atdmica/molecular;m — A = peso
atémico/molecular;=N = 6.022 - 10%* = Nimero de Avogadro. Los siguientes son los valores conocidos
para el germanio, p = 5.3234 g/cmgy mp = 72.59g.

Utilizando estos valores y a = 564,56 pm en la ecuacién (7), n = 7.95 ~ 8se obtiene, es decir, hay 8 atomos
en la celda unitaria de la forma de red del diamante.

Evaluacion del germanio (10/10) PHYWE
A B C D E G H I J K L
h2 k212 h2 k2 412 . o . . (sin®(0),
hkl  |h% + k% + 12 e, wden) Reflejp no. 6/° | sin(g) sin?(p) m;d /pma/pm
111 3 1.5 1 1 12.350.213B880.045)/5 1.00| 325.46%63.72
220 8 4 2.67 3 20.5210.350p30.122B6 2.69| 198.58%61.68
311 11 5.5 3.67 5 24.250.410[/20.168p9 3.69| 169.48%62.11
400 16 8 5.33 7 29.430.491B60.24143 5.28( 141.67%66.67
511/333 27 13.5 9 10 39.830.640p10.410p6 8.98| 108.68%64.71
531 35 17.5 11.67 13 47.110.732660.536f9 11.73 95.01 $62.09

Tabla 2: Evaluacion de la K -Lineas de Debeye-Scherrer de Ge.
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Evaluacion del silicio (1/3) PHYWE

El espectro de Bragg del silicio, registrado sin filtro de Ni, se muestra en -
la Fig. 8. La evaluacién de este espectro realizada segun el procedimiento . '
anterior se muestra de forma abreviada para las dos longitudes de onda i J
del Cu en las tablas 3y 4. 1 v
J
De nuevo se observa aqui que sélo se producen triples de indice hkl A e e
desiguales, o tales para los que (h + k + 1) = 4 n. Segun esto, el silicio L ﬁ“ e e
también tiene una forma de red de diamante. La columna K contiene los Y| :
valores de la constante de red a determinada mediante la ecuacion (4). El B AW T PN
valor medio de la K-y Kg-Lineas es: R

3 8 8 & 1] 8

thera

a = (543.17 &+ 1.01) pm; A(a)/a < 0.2%valor bibliogréfico a = 543,05 pm) Fig. 8: Bragg Cu — K, ¥
Cu — K3 lineas de Si.

Junto con los valores conocidos del silicio, p = 2.32 g/cm3 y
m, = 28.086 gobtenemos de nuevo (ecuaciéon 7):n = 7.97 =~ 8

Evaluacion del silicio (2/3) PHYWE

A B C D E G H I J K L
hkl o2 + K2 + 12 (h“+§‘+;1)011 (h?+;‘+;1)1u Reflejp no. 6/° |sin(d) sin®(d) Ezgd /pma/ pm
111 3 1.5 1 2 14.210.245480.06026 1.00 | 314.045¢43.93
220 8 4 2.67 4 23.680.401630.16131 2.69| 191.94542.89
311 11 6.5 3.67 6l 28.110.471170.22000 3.65| 163.62542.67
400 16 8 5.33 8| 34.490.566260.32065 5.32| 136.14544.56
331 19 9.5 6.33 9 38.260.619230.38344 6.36| 124.49542.64
422 24 12 8 11 44.040.695160.48345 8.00| 110.89543.25

511/333 27 13.5 9 12 47.600.738460.54532 9.05| 104.39542.43
440 32 16 10.67 13 53.420.803030.64485 10.70] 96.00 543.06
531 35 17.5 1.67 14 57.150.840010.70576 11.71| 91.76 542.86

Tabla 3: Evaluacion de la K, -Las lineas de Debye-Scherrer de Si.
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Evaluacion del silicio (3/3) PHYWE
A B C D E G H I J K L
h2+1k2+12 h? -k +12 . o | .. . (sin?(0)
hkl  |h? + k% + 12 AT T Ea Reflejp no. 6/° | sin(f) sin?(6) (SmQ(e)‘—d /pma/pm
111 3 1.5 1 1 12.830.222(060.04931 1.00| 313.48542.96
220 8 4 2.67 3 21.340.363900.13242 2.69| 191.29%41.05
311 11 5.5 3.67 5 25.11)0.424360.18001 3.65| 164.04544.06
400 16 8 $.33 7 30.71)0.5104$90.26081 5.29| 136.30545.20
511/333 27 13.5 9 1( 41.780.666270.44392 9.00| 104.48%42.89

Tabla 4: Evaluacion de la K -Las lineas de Debye-Scherrer de Si.
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