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Verwandte Themen

Brems- und charakteristische Rontgenstrahlung, Absorption von Rontgenstrahlung, Bohrsches Atommo-
dell, Energieniveaus, Moseley-Gesetz, Rydberg-Frequenz, Abschirmkonstante, Halbleiterenergiedetek-
toren, Vielkanalanalysatoren.

Prinzip

Dunne Pulverproben werden mit polychromatischer Rontgenstrahlung durchstrahlt. Die Energieanalyse
der durchgelassenen Strahlung erfolgt mit Hilfe eines Halbleiterdetektors und eines nachgeschalteten
Vielkanalanalysators. Die Energie der entsprechenden Absorptionskanten wird bestimmt. Aus den resul-
tierenden Moseley-Diagrammen werden Rydbergfrequenz, Abschirmkonstante sowie Hauptquantenzah-

len ermittelt.
Material
1 XR 4.0 expert unit, Rontgengerat 09057-99 Probensatz,
1 XR 4.0 Goniometer 09057-10 1 XR 4.0 Metalle fur Rontgenfluoreszenz, 7 09058-31
1 XR 4.0 Einschub mit W-Roéntgenréhre 09057-80 Stuick
1 Blendentubus d =1 mm 09057-01 XR 4.0 Universal Kristallhalter fur Ront- 09058-02
1 Blendentubus d =2 mm 09057-02 gengerat
1 Vielkanalanalysator 13727-99 1 Mikrospatelloffel, Stahl, | = 150 mm 33393-00
1 XR 4.0 XRED Kabel, 50 cm 09058-32 1 measure software Vielkanalanalysator 14452-61
1 Abgeschirmtes Kabel BNC, | = 750 mm 07542-11
1 XR 4.0 Rontgenenergiedetektor 09058-30 PC, Windows® XP oder hoher
1 §;4.0 Chemikaliensatz fur Kantenabsorp- 09056-04

X-1aY orywe

Abb. 1: P2546101
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Sicherheitshinweis
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Wahrend der Arbeit mit den Chemikalien sind ge- L &
eignete Schutzhandschuhe, eine Schutzbrille und "
geeignete Kleidung zu tragen. Detaillierte Sicher-
heitsinformationen entnehmen Sie bitte dem An-
hang.

GM tube

Motor

-

Goniometer

Aufgaben

1. Fuhren Sie mit Hilfe der charakteristischen N, ‘ Q@
Rontgenstrahlung der Kalibrierungsprobe eine .

Kalibrierung des Halbleiterenergiedetektors
durch. Abb. 2: Anschlisse im Experimentierraum

2. Registrieren Sie die Energiespektren der von
den Pulverproben durchgelassenen polychro-
matischen Réntgenstrahlung.

3. Bestimmen Sie die Energie der entsprechenden
K-und L-Absorptionskanten.

4. Ermitteln Sie aus den resultierenden Moseley-
Diagrammen jeweils die Rydbergfrequenz, die
Abschirmkonstanten, sowie die entsprechenden
Hauptquantenzahlen.

Abb. 3: Anschluss des VKA

i ‘H’F
Tl Rontgen- !

:" energiede- _

Versuchsaufbau

- Adapterring auf den Eintrittstubus des Energie-
detektors schrauben.

- Signal- und Versorgungskabel mit den Win-
kelsteckern an die entsprechenden Buchsen
des Detektors anschlief3en.

- Signal- und Versorgungskabel an die entspre-
chenden Anschlisse im Experimentierraum
anschlief3en. In Abb. 2 ist der Anschluss fur das
Signalkabel rot gekennzeichnet, der flr das
Versorgungskabel griin. Entsprechend aufen | inke Endpositi-
die X-RED Anschlisse des Roéntgengerdts  on Goniometer
(Siehe Abb. 3) mit dem Vielkanalanalysators
(VKA) verbinden. Verbinden Sie das Signalka-
bel mit der Buchse ,Input® und das Versor-
gungskabel mit der Buchse ,X-Ray Energy
Det.” des VKA verbinden.

- Energiedetektor in der Halterung des
Schwenkarmes des Goniometers befestigen
(Abb. 4). Beide Kabel sind mit ausreichender
Lange so zu fuhren, dass eine ungehemmte

Abb. 4: Versuchsaufbau am Goniometer
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Drehung des Goniometers Uber den gesamten Schwenkbereich gewahrleistet ist.
Verbindung zwischen VKA und Rechner mit Hilfe des USB-Kabels herstellen.

Kalibrierung
(wenn nicht auf eine bereits vorliegende Kalibrierung zurickgegriffen werden kann).

Goniometerblock und Detektor werden jeweils in ihre linken Endpositionen gebracht,
Tubus mit 1-mm-Lochdurchmesser in den Austrittstubus der Rdntgenréhre einsetzen,

Fe- und Zn-Probe mittig mit ihrer Stol3kante auf dem Universalprobenhalter befestigen, Probenhalter
einsetzen und mit 2:1 Kopplung auf 45° drehen (Detektor steht dann bei 90°).

Betriebsdaten der Kupferrontgenréhre: Anodenspannung Ua = 35 kV und Anodenstrom iz = 1 mA
wahlen und jeweils mit ,ENTER® bestatigen.

Bei ordnungsgemal? verschlossener Schiebetiir des Rontgengerates diese mit roter Sicherheitstaste
verriegeln. Dann Sicherheitstaste driicken (elektronische Verriegelung aufheben). AbschlieBend Tas-
te ,HV-ON" betatigen. Die Rontgenrdhre sollte nun emittieren (leuchten),

Im MEASURE-Programm unter ,Messgerat® VKA-auswahlen. Dann ,Einstellungen und Kalibrieren®
wahlen. Nach Anklicken der Schaltflache ,Kalibrieren“ kann nun ein Spektrum gemessen werden.
Die Zahlrate sollte dabei ca. 300 Imp./s betragen. Einstellungen zur Energiekalibrierung: - 3-Punkt
Kalibrierung, - Einheit = keV, Verstarkungsfaktor = 2, — der Offset ist so zu wahlen, dass niederener-
getische Rauschsignale unterdriickt werden (in der Regel geniigt ein Offset von einigen %), - Inter-
vallbreite = 1,

Messdauer ca. 5 Minuten, dazu Timer des Rontgengerates benutzen,
Die drei farbigen Kalibrierlinien werden jeweils mit den Linienmitten der drei charakteristischen Ront-
genlinien zur Deckung gebracht. Die zugehoérigen Energiewerte Fe-(K,) = 6,40 keV, Zn-(K,) = 8,64

keV und Zn(Kp) = 9,57 keV werden farbenrichtig in die zugehdrigen Felder eingetragen. Die Kalibrie-
rung bezeichnen und speichern.

Abb. 5 zeigt das ungeglattete Kalibrierspektrum.
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Fig. 5: Kalibrier
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Probenpraparation

Zur deutlichen Auspragung von Absorptionskanten ist die Dicke der durchstrahlten Pulverproben von
entscheidender Bedeutung. Ist die Probendicke zu gering, so ist der Kanteneffekt nicht erkennbar. Ande-
rerseits absorbieren zu dicke Proben die gesamte Primarstrahlintensitat. Deshalb empfiehlt sich zur Her-
stellung geeigneter Proben mit Dicken von (0,2-0,4) mm folgendes Verfahren:

Man locht mit einem Burolocher Papier geeigneter Dicke (ca. 3 Lagen von zusammengeklebtem, norma-
lem Schreib- oder Druckerpapier) und verschliel3t auf einer Papierseite das Loch mit Tesafilm (Abb. 6a).
In den auf diese Weise hergestellten kleinen , Topf* wird nun mit einem Spatel das Probenpulver einge-
fullt und glattgestrichen (Abb. 6 b und c). Die Fillung verschlie3t man wieder mit einem Tesastreifen.
AbschlieRend befestigt man den zurechtgeschnittenen Streifen wieder mit Tesafilm auf dem Blendentu-
bus mit 1-mm-Lochdurchmesser (Abb. 6d).

o
| \
el z e |
M
A
e el

Abb. 6a-cd: Probenpréparation. a: gelochtes Papier (3 Lagen) mit Klebefolie; b: Aufbringen des Pulvers, c: Glatt-
streichen, d: auf der entsprechenden Blende montieren

Spektrenaufnahme

- Goniometerblock und Detektor (0°-Stellung) befin-
den sich jeweils wieder in ihren rechten Endpositi-

onen e
- Anodenspannung Ua = 35 kV, Anodenstrom so
einstellen, dass die Zahlrate < 300 Imp./s betragt. 1 fmax

- Messdauer 3-5 Minuten (Timer des Rontgengera- '
tes benutzen).

120

100
— 1/2 (imax=Imin} + Imin

Auswertung der Messkurven

Zur Bestimmung der Kantenenergie geht man von der N

Balkenzur Kurvendarstellung tber. &0

- dazu ,Darstellungsoptionen®, anschlieRend ,Inter- .|
polation und Geraden® anklicken,

Imin

20

- anschlieBend Kurve mittelstark glatten ,, =

- Dehnung des betreffenden Kantenbereichs mit Hil- ~ # 72 #¢ @ @ £ e e e i
fe der Zoomfunktion =,

B Abb. 7: Lagebestimmung von Absorptionskanten
- mit Hilfe der Funktion ,Vermessen *“ die Ext-
rema Imax und Imin der Kantenintensitat bestimmen,
- auf der Messkurve den zur Intensitatsmitte der Kante zugehorigen Energiewert suchen (siehe Abb.
7).
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Theorie und Auswertung

Wechselwirken Rontgenstrahlen mit Materie, so 7 L-edges K- edge
verlieren sie Energie durch Comptonstreuung, A
Paarbildung oder Fotoeffekt. In dem hier zur Ver- Ls L2
figung stehenden Energiebereich kommt im We-
sentlichen der Fotoeffekt in Betracht.

Abb. 8 zeigt schematisch den Verlauf der Trans-
mission T als Funktion der Strahlungsenergie E.
Bei bestimmten Energien steigt die Absorption
(Abnahme der Transmission) sprunghaft an. Hier - E
reicht die Energie der Rontgenquanten gerade aus, Abb. 8: Schematischer Verlauf der Transmission T als
um Elektronen aus bestimmten Energieniveaus der Funktion der Quantenenergie E im Bereich
Absorberatome zu entfernen. Somit kdnnen durch von Absorptionskanten.

Messungen von Absorptionskanten in Rontgen-

spektren die Energieniveaus der inneren Atomschalen bestimmt werden.

Die Bindungsenergie En eines Elektrons auf der n-ten Schale eines Atoms ist unter Vernachlassigung
von relativistischenund Spin-Bahn-Kopplungseffekten ndherungsweise durch das Bohrsche Atommodell

gegeben:
4
m_.e » 1
E.=—2—(Z-0) = 1
" 85§h2( ) n’ )
Elektronenmasse me = 9,109:103'kg

Elementarladung e = 1,602:10*C
Planck Konstante h = 6,626-103%Js
Dielektrizitatskonstante e = 8,854:102 N1m2C?
Ordnungszahl Z

Abschirmkonstante o

Hauptquantenzahl n

Mit Einfihrung der Rydbergfrequenz

4

R=—%° __329.10%s
8¢g5h
folgt aus (1)
E,=-R-h(Z —a)2n—12 )

Die Funktion VE = f(Z) liefert ein sog. Moseley-Diagramm, aus dem wahlweise R, n oder o bestimmt
werden kann.

P2546101 PHYWE Systeme GmbH & Co. KG © All rights reserved 5
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Abb. 9: Rontgenspektren mit K-Absorptionskanten (Abb. oben ohne Absorber)

Auswertung der K-Kantenabsorption
Abb. 9 zeigt fir verschiedene Elemente Rontgenspektren mit K-Absorptionskanten.

In der Spalte C der Tabelle 1 sind die aus den Spektren bestimmten Energiewerte der K-Kanten ange-
geben. Die Spalte E enthalt die entsprechenden Literaturwerte (aus ,Handbook of Chemistry and Phy-
sics“- CRC-Press, Inc. USA).

Abb. 10 zeigt das zugehérige Moseley-Diagramm mit einer Ausgleichsgeraden der Steigung
36veV = 1«/ Rh 3
n

Mit n =1 und 1 eV = 1,602-10*° J erhalt man aus (3) fur die Rydbergfrequenz: R = 3,13-10° s1.

In der Spalte D der Tabelle 1 sind die mit Hilfe von (2) berechneten Werte der Abschirmkonstanten o
eingetragen. Nach dem Bohrschen Atommodell sollte allerdings fiir die K-Schale ¢ = 1 betragen, denn

PH IWE excellence in science
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die Schwachung des Kernfeldes wird nur von einem am lonisierungsprozess unbeteiligten 1s -Elektron
bewirkt. Ein Abschirmungswert von ¢ = 2,7 verdeutlicht die eingeschrankte Giultigkeit des Bohrschen
Atommodells. Detailliertere Berechnungen (Hartree) zeigen, dass auch Elektronen hdherer Schalen (z.B.
das 3p-Elektron) in der radialen Ladungsdichteverteilung in Kernnahe Nebenmaxima haben.

Tabelle 1: K-Kantenabsorption

A B C D E
Element Z E(K) exp. / keV o E(K) lit. / keV

Ge 32 11,09 2,67 11,103
As 33 11,82 2,73 11,867
Se 34 12,62 2,72 12,658
Br 35 13,44 2,72 13,474
Rb 37 15,13 2,75 15,200
Sr 38 16,04 2,74 16,105

iz ]

1

F

y1=23.5565 x-8.473

125+

1204

115

110-

105

31 32 33 34 35 36 37 38 39 1
Abb. 10: Moseley-Diagramm fiir K-Kantenabsorption
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Auswertung der L-Kantenabsorption

In Abb. 11sind Réntgenspektren mit L-Absorptionskanten dargestellt. Eine L;—Kante kann hier wegen zu

geringer Intensitat nicht nachgewiesen werden.

In der Tabelle 2 sind die aus den Spektren bestimmten Energiewerte der L-Kanten in den Spalten C und
D angegeben. Zum Vergleich zeigen die Spalten E-G die entsprechenden Literaturwerte.

Abb. 12 enthélt die entsprechenden Moseley-Diagramme, aus deren Steigungen die Hauptquantenzahl

n bestimmt wird.

19/eV = 1«/ Rh
Li: n mit Rh = 13,6 eV (Ex des Wasserstoffatoms) ergibt sich:
n = 1,94 = 2; entsprechend liefert die Gerade fiir L,: n = 2,16 = 2.

Tabelle 2: L-Kantenabsorption

A B C D E F G
Element Z E(L2) exp./ keV  E(Ls) exp./keV  E(Lu) lit. / keV E(L>) lit. / keV E(La) lit. / keV
W 74 11,76 10,15 12,100 11,544 10,207
Hg 80 14,34 12,30 14,839 14,209 12,284
Pb 82 15,33 13,00 15,861 15,200 13,035
Bi 83 15,70 13,37 16,388 15,711 13,419

Impulses
#
f
300

— Impulses" W
—— Impulzes’ Pb
—— Impulses’ Bi

Abb. 11: Réntgenspektren mit L-Absorptionskanten
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Abb. 12: Moseley-Diagramm fiir L-Kantenabsorption
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Entsorgung

Schwermetallhaltige Abfélle nicht in den Hausmull entsorgen.

Anhang

Gefahrensymbol und Sig-
nalwort

H-Satze: Gefahrdungen

P-Satze: Sicherheitshinweise

Rubidiumchlorid (RbCI)

Germanium(lV)oxid (GeO,)

Zink

Selen

Kaliumbromid (KBr)

Strontiumsulfat (SrSOa4)

Blei(IV)oxid (PbO>)

Danger

H302: Gesundheitsschadlich bei
Verschlucken.

H332: Gesundheitsschadlich bei
Einatmen

H301: Giftig bei Verschlucken.
H331: Giftig bei Einatmen.

H373: Kann die Organe schadi-
gen bei langerer oder wiederhol-
ter Exposition.

H413: Kann fir Wasserorganis-
men schadlich sein, mit langfris-
tiger Wirkung

H315: Verursacht Hautreizungen

H319: Verursacht schwere Au-
genreizung.

H335: Kann die Atemwege rei-
zen.

H272: Kann Brand verstéarken;
Oxidationsmittel.

H302: Gesundheitsschadlich bei
Verschlucken.

P261: Einatmen von Staub /
Rauch / Gas / Nebel / Dampf /
Aerosol vermeiden.

P305 + P351 + P338: Bei Kon-
takt mit den Augen: Einige Minu-
ten lang behutsam mit Wasser
ausspulen. Eventuell vorhande-
ne Kontaktlinsen nach Mdglich-
keit entfernen. Weiter ausspulen.

P201: Vor Gebrauch besondere
Anweisungen einholen.

P220: Von Kleidung /.../ brenn-
baren Materialien fernhal-

pH l WE excellence in science
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Wolfram(IV)oxid (WO>)

Warning

Bismust(ll)oxid (Bi2Os3)

Warning

H332: Gesundheitsschadlich bei
Einatmen.

H360: Kann die Fruchtbarkeit
beeintrachtigen oder das Kind im
Mutterleib schadigen.

H373: Kann die Organe schadi-
gen bei langerer oder wiederhol-
ter Exposition.

H410: Sehr giftig fur Wasseror-
ganismen mit langfristiger Wir-
kung.

H335: Kann die Atemwege rei-
zen.

H315: Verursacht Hautreizun-
gen.

H319: Verursacht schwere Au-
genreizung.

H335: Kann die Atemwege rei-
zen.

ten/entfernt aufbewahren.

P273: Freisetzung in die Umwelt
vermeiden.

P308 + P313: Bei Exposition o-
der falls betroffen:Arztlichen Rat
einholen / arztliche Hilfe hinzu-
ziehen.

P501: Inhalt / Behalter ... zuflh-
ren.

P261: Einatmen von Staub /
Rauch / Gas / Nebel / Dampf /
Aerosol vermeiden.

P305 + P351 + P338: Einige Mi-
nuten lang behutsam mit Wasser
ausspulen. Bei Kontakt mit den
Augen: Eventuell vorhandene
Kontaktlinsen nach Moglichkeit
entfernen. Weiter ausspulen.

P2546101
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