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Informacion para el profesor

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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Informacién adicional para el profesor (1/2) PHYWE
:@1 Los conocimientos previos para este experimento se encuentran en la
x=H seccién de principio.
=
Conocimiento
previo
——) Varias muestras de polvo se someten a rayos X policromaticos. La energia de la
= radiacion de fluorescencia resultante se analiza con la ayuda de un detector

semiconductor y un analizador multicanal. Se determina la energia de las
correspondientes lineas de fluorescencia de rayos X caracteristicas. Los elementos de
Principio las muestras se identifican comparando las energias de las lineas con los valores
correspondientes de la tabla.

Informacion adicional para el profesor (2/2) PHYWE
(7. El objetivo de este experimento es llegar a investigar los espectros de la radiacion de
N fluorescencia.
Objetivo

1. Calibrar el detector de energia semiconductor con la ayuda de la radiacion
caracteristica del tubo de rayos X de molibdeno.

2. Registrar los espectros de fluorescencia que producen las muestras.

3. Determinar los valores de energia de las lineas de fluorescencia correspondientes y
compararlos con los valores de la literatura para identificar los componentes del
polvo.
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Instrucciones de seguridad PHYWE

Cuando se manipulen productos quimicos, se deberan
utilizar guantes de proteccién adecuados, gafas de
seguridad y ropa apropiada. Consultar el apéndice para
obtener instrucciones de seguridad detalladas.

Principio rPHYWE

Cuando los rayos X interactuan con la materia, pierden energia. En el rango de energia disponible durante
este experimento, el efecto fotoeléctrico juega el papel mas importante. Esto significa que en una de las
capas inferiores del atomo, un electrén es expulsado debido a la energia del foton absorbido. El espacio
ahora libre es ocupado por un electrén de una de las capas superiores. La energia que se produce durante
este proceso puede utilizarse para la expulsion de otro electrén de una de las capas superiores (efecto
Auger) o para la generacion de un foton (radiacion de fluorescencia). Dado que la energia de los niveles
energéticos que intervienen en este proceso es especifica del atomo, el tipo de atomo emisor puede
determinarse en funcion de la energia de la radiacién de fluorescencia.

Para determinar el tipo de 4tomo, los valores energéticos experimentales se comparan con los valores de la
tabla correspondiente (por ejemplo, "Handbook of Chemistry and Physics" - CRC-Press, Inc. USA). Durante la
asignacion de las lineas de fluorescencia, hay que tener en cuenta que las relajaciones que siguen al proceso
de ionizacion primaria s6lo pueden tener lugar si cumplen las reglas de seleccion cuantica-mecanica

Aj = 0,£1y Al = £+1 (j = momento angular total, | = momento angular orbital).
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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 Médulo enchufable con tubo de rayos X de cobre (Cu) 09057-51 1
4 XR 4.0 Set de Extension Andlisis de Materiales con Rayos X 09165-88 1
5 JGO.QUIMICOS P.ABSORCION D.BORDES 09056-07 1
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Montaje y ejecucion

Montaje (1/2)

o Enroscar el anillo adaptador en el tubo de entrada del detector de
energia y conectar los cables de sefial y de alimentacion a los puertos
correspondientes del detector con la ayuda de los enchufes en dangulo

recto.

o Conectar los cables de sefial y de alimentacion a los puertos
correspondientes de la cdmara de experimentacién del equipo de
rayos X. En la figura 1, el puerto para el cable de sefial esta marcado en
rojoy el puerto para el cable de alimentacién esta marcado en verde.
Conectar los puertos X RED externos de la unidad de rayos X (ver la
figura 2) al analizador multicanal (MCA). Conectar el cable de sefial al
puerto "Input" y el cable de alimentacion al puerto "X-Ray Energy Det."

del MCA.

°PHYWE
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‘2% Fig. 1: Conectores
» en la cdmara de
.;.‘ experimentacion
(o}
I e
LR

Fig. 2: Conexidn del analizador
multicanal
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Montaje (2/2) PHYWE

o Fijar el detector de energia en el soporte del brazo giratorio del
gonidmetro. Colocar los dos cables con la longitud suficiente para que el
gonidmetro pueda girar libremente en todo su recorrido.

~ Universal crys'l'

- holder with metal
sample

o Conectar el analizador multicanal y el ordenador con la ayuda del cable

USB.
nd position of
he goniometer
ntha laft
Fig. 3: Montaje del goniémetro
L] LY 4 ‘
Ejecucion (1/4) PHYWE

il

o Llevar el bloque del goniémetro y el detector a sus respectivas
posiciones finales de la derecha.

o Introducir el tubo con la abertura de 1 mm en el tubo de salida del
tubo de rayos X.

o Con la unidad de rayos X encendida y la puerta cerrada, llevar el
detector a la posicion 0°. A continuacion, desplazar el detector unas AR
décimas de grado fuera de la posicion cero para reducir la tasa total. T —

o Datos de funcionamiento del tubo de rayos X: Seleccionar una tensién
anddica Up =25 kV y una corriente anddica Iy = 0,02 mAy confirmar
estos valores pulsando el boton "Enter".

Fig. 4: Calibracion del
analizador multicanal

o Encender la radiacion X
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Ejecucion (2/4) PHYWE

o En el programa MEASURE, seleccionar "Analizador multicanal" en "Gauge". A continuacidn, seleccionar
"Ajustes y calibracion". Tras pulsar el botén "Calibrar", se puede medir un espectro. La tasa de recuento
debe ser <300 c/s. Ajustes de calibracién de energia: - Calibracion de 2 puntos, - Unidad = keV, Ganancia = 2
- Ajustar el offset de forma que se supriman las sefiales de ruido de baja energia (normalmente basta con
unos pocos porcentajes), Ver Fig. 4.

o Tiempo de medicién: 5 minutos. Utilizar el temporizador de la unidad de rayos X.

o Hacer que las dos lineas de calibracion coloreadas sean congruentes con los centros de las dos lineas de
rayos X caracteristicas. Los valores de energia correspondientes (véase, por ejemplo, P2544705)
E(L3M;/LsM,) = 8,41keV y E(LyNy4) =9,69 keV se introducen en los campos correspondientes, segun el
color. (Nota: Dado que una separacion de las lineas LsM, y LsMj5 Lineas no es posible, el valor medio de
ambas lineas se introduce como la energia de la linea).

o Poner un nombre a la calibracién y guardarla.

Ejecucion (3/4) PHYWE

Grabacion del espectro
o Introducir el tubo con la abertura de 2 mm.

o Llevar el bloque goniométrico y el detector a sus respectivas posiciones finales a la izquierda. Llevar el
detector a la posicion de 90° en el modo de acoplamiento 1:2.

o Introducir la muestra de metal con el soporte universal de cristales (muestra a 45°).

o Datos de funcionamiento del tubo de rayos X: Ajustar una tension anddica U, =35 kV y una corriente
anddica para que la tasa de recuento sea < 300 c/s.

o Tiempo de medicién: 3 minutos (utilizar el temporizador de la unidad de rayos X).
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Ejecucion (4/4) PHYWE

Resultados de las curvas de medicion

o Para determinar la energia de la linea, pasar de la visualizacion de barras a la visualizacidn de curvas.
Para ello, hacer clic en "Opciones de visualizacion" y luego en "Interpolacién y lineas rectas".

o Ampliar la seccion de la linea correspondiente con la ayuda de la funcion de zoom %
+
o A continuacidn, seleccionar la seccion de curvas con Abrir la ventana "Ajuste de funciones A 11
continuacion, seleccionar "Distribucion normal escalada" y confirmar.

o Encontrar el centro de la linea de la distribucion normal con "Analisis . de picos" o determinarlo
con la funcién "Encuesta”

HYWE

Resultados
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Resultados (1/4) PHYWE

Impuise

Resultados de la K, y K; lineas de fluorescencia de los
elementos de nimero atémico 30 <Z <38

La figura 5 muestra un resumen de todos los espectros de
fluorescencia de los elementos con un nimero atémico 30
< Z <38. Dentro de este grupo de elementos, sélo la
caracteristica de alta intensidad K, y Kz La radiacion de
fluorescencia puede ser claramente identificada. La
energia de la radiacion de fluorescencia caracteristica de
los elementos de muestra oxigeno y azufre de los
compuestos de 6xido o sulfato o de potasio estan por
debajo del limite de sensibilidad del detector de energia'y
en parte sélo tienen una intensidad muy baja, por lo que
no pueden identificarse en este experimento.

Fig. 5: Representacion total de la K, y Kg
lineas de fluorescencia de los elementos
con nimero atémico 30 < Z < 38.

Resultados (2/4) PHYWE

La figura 5 muestra claramente que en los nimeros atémicos mas altos de los elementos, la energia de las
lineas caracteristicas asi como el espaciado energético entre las K,, y Kj, lineas se incrementa.

La tabla 1 muestra la evaluacién de los espectros de la Fig. 5.

Atomic number Z Element E..n! keV E; | keV Transition
30 Zn 8.60/9.52 8.64/9.57 K /K
32 Ge 98671095 98971098 K, /K
34 Se 1119/ 12 .46 11.22/12.49 K /K
35 Br 11.88/13.24 11.92/13.29 K, /K,
37 Rb 13.34 /14 .93 13.39/14 96 K /K
38 Sr 14.12/15.82 1416/1583 K /K

La tabla 1 muestra la evaluacién de los espectros de la Fig. 5.
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Resultados (3/4) PHYWE

imputse

Resultados de las lineas L de fluorescencia de elementos
con un nimero atémico superior

La figura 6 muestra los espectros de las muestras de polvo
con un nimero atédmico superior. La energia de ionizacion
del nivel K de estos elementos esta por encima de la energia
de excitacion disponible de la radiacion primaria de 35 keV
como maximo. Por ello, en este caso s6lo se pueden excitar
las lineas de fluorescencia L.

La tabla 2 muestra la evaluacion de los espectros de la Fig. 6. R

Fig. 6: Lineas de fluorescencia de
tungsteno, plomo y bismuto

Resultados (4/4) PHYWE

El Lg, Las lineas, ligeramente ensanchadas, incluyen también partes del Lg, ,, lineas que son de menor
intensidad. La pagina web L, se vuelve claramente asimétrica hacia el borde de alta energia. Esto se debe a
la menor intensidad L,, , lineas con una energia ligeramente superior. Los espectros del plomo y el bismuto

incluyen las lineas adicionales de baja intensidad Ln (linea 3). La linea de fluorescencia al final del espectro (E
= 17,36 keV) esta causada por el molibdeno primario K, radiacidn que se dispersa en las muestras.

Element Line Eoxp) keV Ey, | keV Transition

W, Z2=T74 1 7.40 7.39 LM, -L;
2 8.36 8.35/8.42 LM 45— Loz
3 9.67 9.69 LMy - Lgs
4 11.26 11.28 L:Ng-L; .
Pb, Z = 82 . T T o T Tabla 2: Elementos de las muestras de
2 10.49 1045/ 10.55 LM y5-Lapa H 4 H
= 1o s Fava polvo con radiacién de fluorescencia L
4 12.55 12.61 LMy~ Lg
5 14.73 1476 LNy - Ly
Bi, Z =83 1 9 36 942 LiM;-L,;
2 10.77 1073/ 10.83 LM, s- Loz
3 11.67 11.71 LM - L,
4 12.95 13.02 LMy - Ler
5 15.20 15.25 LNy-L,;
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Anexo

Informacion de seguridad (1/7) PHYWE

Simbolo de peligro, palabra
clave

Cloruro de rubidio (RbCl)

Declaraciones de

Declaraciones de peligro <
precaucién

Oxido de germanio (IV) (Ge
03)

H302: Nocivo por ingestién H332: Nocivo por
inhalacién
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Informacion de seguridad (2/7) PHYWE

Simbolo de peligro, palabra

clave Declaraciones de peligro Declaraciones de precaucion
Cloruro de plata (I) (AgCl)
H400: Muy téxico para la vida P273: Evitar su liberacion al medio
acuatica ambiente.

Zinc

e r L] ‘

Informacion de seguridad (3/7) PHYWE

Simbolo de peligro, Declaraciones de

Declaraciones de peligro

palabra clave precaucion

Selenio

¢

H301: Téxico si se engrosa

Toxico por inhalacién

H373: Provoca dafios en los 6rganos por exposicion
prolongada o repetida

H413: Puede provocar efectos nocivos duraderos en la
vida acuatica.
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Informacion de seguridad (3/7) PHYWE
Simbolo de peligro, . . Declaraciones de
Declaraciones de peligro <
palabra clave precaucion

Selenio

¢

H301: Toxico si se engrosa

Toxico por inhalaciéon

H373: Provoca dafios en los 6rganos por exposicion
prolongada o repetida

H413: Puede provocar efectos nocivos duraderos en la
vida acuatica.

Informacion de seguridad (4/7) PHYWE
Simbolo de .
. Declaraciones de . .
peligro, peligro Declaraciones de precaucion
palabra clave
Bromuro de

potasio (KBr)

H315: Provoca irritacion

de la piel P261: Evitar respirar el polvo/el humo/el gas/la niebla/los

vapores/el aerosol.
H319: Provoca irritacion

ocular grave. P305 + P351 + P338: EN CASO DE ENTRADA EN LOS OJOS: Aclarar
con precaucién con agua durante varios minutos. Quitar las
H335: Puede causar lentes de contacto, si estan presentes y es facil hacerlo.
irritacién de las vias Continuar con el enjuague. .
respiratorias
Sulfato de
14/15
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Informacién de seguridad (5/7) PHYWE
Simbolo de
peligro, palabra Declaraciones de peligro Declaraciones de precaucién
clave
Plomo (IV) 6xido
(PbO,)
H272: Puede intensificar el fuego;
oxidante
P201: Obtenga instrucciones especiales antes de
0 @ H302: Nocivo por ingestion Su uso.
@ H332: Nocivo por inhalacion |tP220: Mantener/almacenar alejado de
ropa/.../materiales combustibles.
H360: Puede dafiar la fertilidad o al feto
P273: Evitar la liberacién al medio ambiente.
H373: Provoca dafios en los 6rganos
e r L] ‘
Informacion de seguridad (6/7) PHYWE

Simbolo de peligro, palabra Declaraciones de peligro Declarat.:l’ones de
clave precaucién

Oxido de tungsteno (IV) (WO,)

H335: Puede causar irritacion de las vias
respiratorias
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