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Determinacion de la constante de rejilla de un
monocristal

= fele] ® ®

Nivel de dificultad Tamafo del grupo Tiempo de preparacion Tiempo de ejecucion

dificil 2 45+ minutos 45+ minutos

This content can also be found online at:

http://localhost:1337/c/6343749ab389b600031f3al12

pH‘IWE Robert-Bosch-Breite 10 Tel.: 0551 604 - 0 inffo@phywe.de
37079 Gottingen Fax: 0551 604 - 107 www.phywe.de


http://localhost:1337/c/6343749ab389b600031f3a12
https://www.curriculab.de/
https://www.phywe.de/

[ ] I
P2546205 curricuLAB® | PHYWE

PHYWE

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.
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Informacion adicional para el profesor (1/2) PHYWE

:@'_ Los conocimientos previos para este experimento se encuentran en la
' ~

seccion de principio.
==

Conocimiento

previo

Los rayos X policromaticos inciden en un monocristal bajo distintos angulos de
E@ incidencia. Los rayos se reflejan en los planos de la red del monocristal. Con un

detector de energia s6lo se miden las partes de la radiacidn que interfieren
constructivamente. La constante de red del cristal se determina con la ayuda de los

e .. distintos érdenes de difraccion y la energia de los rayos reflejados.
Principio

Informacion adicional para el profesor (2/2) PHYWE
_ l \_ El objetivo de este experimento es conseguir determinar la constante de gitter de un
N monocristal.
Objetivo

1. Determinar la energia de los rayos X que se reflota en los planos de la red del cristal
de LiF para varios angulos de inclinacién u érdenes de difraccion.

@

2. Calcular la constante de red del cristal de LiF a partir de los angulos de deslizamiento
Tareas y los valores de energia asociados.
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Principio (1/3)

Fig. 1: Interferencia
constructiva durante la
reflexién en los planos

de la red de cristales

Principio (2/3)

PHYWE

Los rayos X que inciden en el monocristal bajo el angulo de incidencia 6 (ver
la Fig. 1) sélo puede observarse en una reflexion si los rayos incidente y
reflejado de la misma longitud de onda interfieren constructivamente. Esto
significa, sin embargo, que la diferencia de trayectoria Ade los rayos debe
ser un multiplo entero de la longitud de onda (en la Fig. 2, A esta
representado por los segmentos marcados con lineas gruesas):

A = 2dsin(f) = nA (1)

La condicién en (1) se conoce como la condicidn de Bragg. (d distancia entre
los planos de la red, # angulo de vision, Ay n=1, 2, 3, ...). Si los rayos
monoenergéticos con una longitud de onda A chocan con la familia de
planos de red del monocristal y si el angulo de deslizamiento es grande
(mayor diferencia de trayectoria A), se observa una difraccion de segundo
orden de acuerdo con (1) conn = 2.

PHYWE

Sin embargo, si los rayos policromaticos inciden en el cristal y si el angulo de incidencia es fijo (diferencia
de trayectoria fija A), el rayo reflejado tendra partes con las longitudes de onda A, %)\, %)\, ... deacuerdo
con (1), ya que en este caso la diferencia de recorrido corresponde a ), 2%)\, S%A, ...(ver la Fig. 2). Esta
situacién sélo se puede comprobar con un detector de energia, pero no con un tubo contador Geiger-
Muller que suele funcionar en modo de disparo. Si se sustituye la longitud de onda en (1) por la energia
asociada E = hvy ¢ = Av...conducen a..:

o hc
E,=n 2d sin(6) (2)

Con un angulo de visién fijo 8 la ecuacién (2) conduce a:

E,=k-nyz (3

°PHYWE

El quantum de accion

= . —34
de Planck h=6.626-1034]s

Velocidad de laluzen ¢ =2.998-10%m/s

el vacio
Frecuencia de los v
fotones
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Principio (3/3) PHYWE

—— A3 = 173 AL

Fig. 2: Diferencia de trayectoria ampliada
A = ABC para mostrar varios 6rdenes de
difraccion conn = 1(A),n = 2(23A) y
n=3(3%X)
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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
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Montaje y ejecucion

Montaje (1/2) PHYWE

o Enroscar el anillo adaptador en el tubo de entrada del detector de il

== . .
energia y conectar los cables de sefial y de alimentacién a los puertos BBF _  ||Fi& 3: Conectores
correspondientes del detector con la ayuda de los enchufes en angulo . g0 | " la camara de
X experimentacion
recto. (o}
e [
o Conectar los cables de sefial y de alimentacion a los puertos e
correspondientes de la cdmara de experimentacién del equipo de : 86

rayos X. En la figura 3, el puerto para el cable de sefial estda marcado en
rojoy el puerto para el cable de alimentacion esta marcado en verde.
Conectar los puertos X RED externos de la unidad de rayos X (ver la
figura 4) 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.

Fig. 4: 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 the gonipmeter
gonidometro pueda girar libremente en todo su recorrido.

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

o Introducir el tubo con la abertura de 2 mm. Mounted crystal

o Llevar el bloque del goniémetro y el detector a sus respectivas -
posiciones finales a la izquierda. Llevar el detector a la posicion de 90°

en el modo de acoplamiento 2:1 (fig. 5). Fig. 5: Montaje del goniémetro

Ejecucion (1/4) PHYWE

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

o Introducir el tubo con la abertura de T 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 wani— e
décimas de grado fuera de la posicion cero para reducir la tasa total. —

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

Fig. 6: 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 botdén "Calibrar", se puede medir un espectro. La tasa de recuento
debe ser <300 c/s. Ajustes de calibracién de energia: - Calibraciéon 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. 6.

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 energéticos correspondientes (ver, por ejemplo, P2544705)
E(L3M;5/LsMy) = 8,41keVy E(Ly;Ny) = 9,69 keV se introducen en los campos correspondientes, segun el
color. (Nota: Dado que una separacion de las lineas L3M, y L3M;5 Lineas no es posible, el valor medio de
ambas lineas se introduce como la energia de la linea).

o Nombrary guardar la calibracion.

Ejecucion (3/4) PHYWE

Medicién de espectros con diferentes é6rdenes de difraccion

e}

El bloque del goniémetro con el cristal de LiF insertado esta en el tope izquierdo.

(e}

El detector se encuentra en la parte delantera en las barras de guia.

Utilizar el tubo de 1 mm de diametro.

o

e}

Hacer funcionar el cristal y el detector en el modo 2:1.

o

Utilizar los parametros que también se utilizaron para la calibracién de la energia.

(e}

Registrar los espectros en angulos de inclinacion de 10° a 42° en pasos de 2°.

o

Ajustar la tension del anodo Uy = 35kVy la corriente anddica I, para que las tasas de recuento de los
distintos espectros sean ~ 400 c/s.
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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 visualizacién de curvas.
Para ello, hacer clic en "Opciones de visualizacion" y luego en "Interpolacion y lineas rectas".

o Ampliar la seccion de la linea correspondiente con la ayuda de la funciéon de zoom <

o A continuacion, seleccionar 4 la seccién de curvas con Abrir la ventana "Ajuste de funciones A A
continuacion, seleccionar "Distribucién normal escalada" y confirmar.

o Encontrar el centro de la linea de la distribucién normal con "Analisis de picos" o determinarlo con la
funcion "Encuesta" -4 ke

PHYWE

"R e

Resultados
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Tarea 1 PHYWE

La figura 7 muestra los reflejos de Bragg para distintos angulos de deslizamiento. Si se incrementa el
deslizamiento (aumento de A), se pueden medir mas reflejos de Bragg debido a la interferencia
constructiva. Si Aaumenta, su energia disminuye, ya que las longitudes de onda asociadas son cada vez
mayores. La intensidad en el rango de baja energia del rayo primario es muy baja. Ademas, las partes
espectrales de las longitudes de onda mas grandes son absorbidas en mayor medida por el bulbo de vidrio
del tubo de rayos X. Ambas cosas se hacen notar en la disminucién de la intensidad de las lineas reflejas
hasta su desaparicion (ver la linea con n =1 en la Fig. 7d y 7c). La linea débil a E = 8 keV debe asignarse al
Cu — K, radiacion de fluorescencia. Cuando los fotones monoenergéticos, que son reflejados por el
cristal, penetran en la carcasa del detector, pueden causar una radiacion de fluorescencia alrededor de los
materiales que se utilizan en el conjunto del detector. Esta radiacion también es medida por el detector. La
tabla 1 muestra la evaluacion de los espectros. Las lineas reflejas con n =5 se ignoran debido a su baja
intensidad.Las columnas B - E muestran los valores de energia E,, de los distintos érdenes de difraccion
con diferentes angulos de deslizamiento (columna A) que se determinaron durante el experimento. Las
columnas F - I muestran los valores correspondientes E,, /n cuyos valores medios redondeados figuran en

la columna].
\

Tarea 1 (parte 2) PHYWE

A B C D E F G H I J K .

9° =n=1  n=2 n=3 n=4 E E; E E, EmelkeV  dipm . 0=t e Fig. 7: Reflejos de

E /keV E;/keV EjlkeV E;lkeV 1 key 2 jkeV 3 /keV 4 /keV

10 17,69 17,69 17,69 201,8 | - Bragg con un

12 1480 29,60 14,80 14,80 1480 2015 fi I -2

14 1270 2543 12,70 12,72 12,71 201,6 . s . ordende

16 1117 2240 11,17 11,20 11,19 201.0 _ — ) o,

18 9,93 20,00 9,93 10,00 9,97  201,2 i — - difraccion

20 894 18,05 8,94 9,03 898  201.8 ) \ ' 1T %

22 814 1652 2487 8.14 8,26 8,29 823 2011 Tl A creciente v varios

24 753 1520 2288 7.53 7.60 7.63 759 2008 T PRI ‘ areicn y

26 694 1405 2117 2819 594 7,03 7.06 7,05 7.02 2015 (. s angulos de

28 651 1316 19,82 26,54 651 5,58 5,61 6,64 659 2004 i | LA A e

30 611 12,36 18,62 2489 611 5,18 6,21 6,22 6,18 2006 i s : s . .

34 543 1104 1663 2222 543 552 5.54 556 551  201,2 - _ deslizamiento.

38 49 1000 1510 2031 496 5,00 5,03 5.01 500 2014

42 - 9.2 13,84 1856 - 4,60 4,61 464 462 2005 w2

= 4 =42
| -
| " /‘ e =5

Tabla 1: Determinacién de la distancia interplanar dsgo de LiF
a:60=10°b:0=16°c:0=24°d:60=30°¢e:0=42°

En la Fig. e, no se observa el reflejo conn= 1.
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Tarea 2 PHYWE

La columna K muestra el valor de la distancia interplanar d que se ha calculado con la ayuda de (2).
Para este monocristal de LiF orientado (100), resulta el siguiente valor redondeado:
dooo (LiF) = (201.2 + 0.5) pry Ad/d ~ 0.3 % (valor de la literatura dzgo = 201.4 pm).

En consecuencia, la longitud de las aristas de la red cubica de LiF dgg9 = 402.8 pm
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