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Verwandte Begriffe

Roéntgenréhren, Bremsstrahlung, charakteristische Rontgenstrahlung, Energieniveaus, Kristallstrukturen,
Gitterkonstante, Absorption von Rontgenstrahlung, Absorptionskanten, Interferenz, Bragg-Gleichung.

Prinzip

Eine Rontgenrdhre mit einer Kupferanode erzeugt Rontgenstrahlung, die mit Hilfe eines Einkristalls als
Funktion des Bragg-Winkels selektiert wird. Ein Geiger-Miller-Zahlrohr registriert die Intensitat der
Strahlung. Aus den Glanzwinkelwerten der charakteristischen Rontgenlinien bestimmt man deren Ener-

gie.

Material
1 XR 4.0 expert unit, Réntgengerat 09057-99
1 XR 4.0 Goniometer 09057-10
1 XR 4.0 Einschub mit Kupfer-Réntgenréhre 09057-50
1 Zahlrohr Typ B 09005-00
1 X-ray Lithiumfluorid (LiF)-Einkristall in Halter 09056-05
1 X-ray Kaliumbromid (KBr)-Einkristall in Halter 09056-01
1 XR measure 4.0 software 14414-61
1 Datenkabel USB Steckertyp A/B 14608-00
1 Kollimatorblende, 2 mm 09057-02

Zusatzlich erforderlich
PC, Windows® XP oder héher

Dieser Versuch ist in den Erweiterungssets ,XRS 4.0 X-ray Strukturanalyse” und ,XRC 4.0 X-ray Cha-

rakterisierung* enthalten.

X-13Y  ruwe

Abb. 1: P2540101
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Aufgaben

1. Analysieren Sie die Intensitat der Kupfer-Rontgenstrahlung mit Hilfe eines LiF-Einkristalls als Funkti-
on des Bragg-Winkels.

2. Analysieren Sie die Intensitat der Kupfer-Rontgenstrahlung mit Hilfe eines KBr-Einkristalls als Funk-
tion des Bragg-Winkels.

3. Bestimmen Sie die Energien der charakteristischen Kupfer-Rontgenstrahlen und vergleichen Sie Ihre
Werte mit den aus dem entsprechenden Termschema ermittelten Werten.

Aufbau —
Schlie3en Sie das Goniometer und das Geiger-Miiller-Zahlrohr an

die entsprechenden Buchsen im Experimentierraum an (siehe X RED

Kennzeichnung in Abb. 2). Der Goniometerblock mit eingesetz-

tem Analysatorkristall soll sich in der rechten Endposition befin- Aux

den. Das Geiger-Miller-Zahlrohr mit seiner Halterung wird am

hinteren Anschlag der Fiihrungsstangen arretiert. Vergessen Sie USB 2.0
nicht, die Zahlrohr-Blende vor dem Zahlrohr zu montieren (Siehe

Abb. 3). Der Blendentubus mit 2-mm-Durchmesser wird zur 1 . . y
Kollimierung des Rontgenstrahls in den Strahlausgang des Roh- i
reneinschubs eingesetzt (Abb. 3). &M tube @\
Um den Aufbau zu kalibrieren, stellen Sie zun&chst sicher, dass

der richtige Kristall in den Goniometer-Parametern eingegeben . e

ist. Wahlen Sie dann ,Menu“, ,Goniometer”, ,Autokalibrierung”.
Nun ermittelt das Geréat die optimale Stellung von Kristall und Go-
niometer zueinander und im Anschluss die Position des Peaks.

Goniometer

Hinweis N,

Details zur Bedienung des Rontgengerats und des Goniometers o , _
sowie zum Umgang mit den Einkristallen entnehmen Sie bitte den Abb. 2: Anschlisse im Experimentier-

entsprechenden Bedienungsanleitungen. raum
™ &
\\( A GM- ;
\Qa'/ Zahlrohr

Goniometer in
der rechten
Endposition

Lochblende

Abb. 3: Aufbau am Goniometer
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Durchfihrung

Der PC und das Rontgengerat werden mit Hil-
fe 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 Rontgengerét erscheint auf dem Bild-
schirm.

Indem Sie die verschiedenen Funktionen auf  Abb. 4: Anschluss des Computers

und unter dem abgebildeten Geréat anklicken, :
konnen Sie nun das Gerat vom Computer aus X-ray | ?Hvwe
bedienen. Alternativ kénnen die Parameter '

auch am Gerat geandert werden — das Pro-
gramm ubernimmt die entsprechenden Einstel-
lungen automatisch.

Wenn Sie auf den Experimentierraum klicken
(siehe rote Kennzeichnung in Abb. 5), kdnnen
Sie die Parameter fur das Experiment veran-
dern. Wahlen Sie die Einstellungen im Falle
des Lithiumfluorid-Kristalls wie in Abb. 6 ange-
geben. Wenn Sie den KBr-Kristall vermessen,
wahlen Sie Startwinkel: 3° und Stoppwinkel:
75°.

Wenn Sie auf die Rontgenrohre klicken (siehe
rote Kennzeichnung in Abb. 5), kbénnen Sie
Spannung und Strom der Réntgenrdhre an- o1, O I L o
dern. Wahlen Sie die Einstellungen wie in Abb. '.@: ':Q))) Er]-\/ E] —/ ’\f\/‘
7 angegeben.

Starten Sie das Experiment, indem Sie auf den

roten Kreis klicken:
Experiment  Hilfe

Abb. 5: Teil der Bedienoberflache in der Software

Ubersicht Einstellungen am Goniometer und

| @ W | mHA G Rontgengerat:
Nach der Messung erscheint die Abfrage: - 2:1-Kopplungsmodus
e e g @ Integrationszeit 2 s (Gate-Timer); Winkel-

schrittweite 0,1°

- - ; - Winkelbereich: 4°-55° ( LiF-Einkristall) und
N e CHEMCUNTIT O MRE LD 3°-75° (KBr-Einkristall)

(" alle Messungen verwerfen

- Anodenspannung U, = 35 kV; Anodenstrom
" Messungen hinzufligen (Wiederholungsmessung) L,=1mA

oK

Markieren Sie den ersten Punkt und bestatigen Sie mit OK. Die Messwerte werden nun direkt an die
Software measure Ubertragen. Am Ende dieser Versuchsanleitung ist eine kurze Einflihrung in die
Auswertung der erhaltenen Spektren angefigt.

Hinweis
Eine Bestrahlung des Geiger-Muller-Zahlrohres durch den priméaren Réntgenstrahl sollte Gber einen lan-
geren Zeitraum vermieden werden.
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Goniometereinstellungen : - -
Réhreneinstellungen @
—Gerateinformationers
R0 ey Goniometer Bt o e —Rohreninformationer
Bestelkhir 0905710 v, phywe. com %R 4.0 ¥eray Plugn W tube i Bedienungzanleitung l
Gerdteeinstelungen
g Bestellnummer 09057-80 Wi, phE, Som |
Modus 1:2 Kapplung '! Detektamminkel 8.0 ‘_V‘J &
= —Riohreneinstellunger
Kristal LF (100} d=2014pm v KristalkStartwinkel 4 A--Jv
A |t Rohrenspannung 350 — k¥
sorber keine Absorber vi Kristall-Stoppuwinkel 55 - ]
= -
Kristall-Schrittweit 0.1 1530 ]
= Emissionsstram 1.00 = i,
Kalbrigren I Integrationszeit 40 —v—J s

oK. Abbrechen I Hife Ok | Abbrechen |

Abb 6: Einstellungen fir das Goniometer; LiF-Kristall ~ Abb 7: Einstellung der Spannung und der Stromstarke

Theorie

Wenn Elektronen mit hoher kinetischer Energie auf die metallische Anode der Rontgenrdhre treffen,
werden RoOntgenstrahlen mit einer kontinuierlichen Energieverteilung (Bremsstrahlung) erzeugt. Dem
Spektrum der Bremsstrahlung sind zusatzlich diskrete Linien tberlagert. Wird namlich ein Atom des
Anodenmaterials durch ElektronenstoRR z.B. in der K-Schale ionisiert, so kann ein Elektron aus einer ho-
heren Schale den freigewordenen Platz unter Aussendung eines Roéntgenquants einnehmen. Die Ener-
gie dieses Rontgenquants entspricht der Energiedifferenz der beiden am Prozess beteiligten Schalen.
Da diese Energiedifferenz atomspezifisch ist, nennt man die so erzeugte Strahlung auch charakteristi-
sche Rontgenstrahlung.

Abb. 8 zeigt das Energieniveauschema eines Kupferatoms. Charakteristische Roéntgenstrahlung, die
durch den Ubergang von der L-Schale zur K-Schale erzeugt wird, nennt man K,-Strahlung, und solche,
die durch den Ubergang von der M- zur K-Schale entsteht, hei3t K4-Strahlung (Ubergéange M;—K oder

n 1 ]
0 eV
1'% *Piusan Mas - 736
0 Y, S M, - 1198
2 1 L Py Ly - 9311
2 1 1, Py L, - 9510
2 0 ', Sin L, - 1096.0
K.: Kug Kg
1 0 Y, S K J' - 8978.9

Abb. 8: Energieniveauschema von Kupfer (Z = 29)
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L;—K sind aufgrund quantenmechanischer Auswahlregeln nicht erlaubt).
Auswabhlregeln fir die Dipolstrahlung: 4/ = +1 und 4j = 0, £1

(/ = Bahndrehimpuls, j= Gesamtdrehimpuls)

Die charakteristischen Cu-Roéntgenlinien haben fol-

gende Energien (Abb. 8): l
1 U
E. . =E;- E(EL2 +E,,)=8,038keV T
d
Evsg=Ex —E\p3= 8,905keV
L 0>
Mit Ex, = ist der energetische Mittelwert der K,;- und _
K,>-Linien gemeint. Abb. 9: Bragg-Streuung an einem Netzebenenpaar

Zur Energieanalyse polychromatischer Rontgenstrahlung verwendet man u.a. Einkristalle. Wenn ein
Rontgenstrahl der Wellenlange A auf die einzelnen Netzebenen eines Einkristalls unter dem Glanzwinkel
3 trifft, so interferieren die an den Netzebenen reflektierten Strahlen konstruktiv miteinander, wenn ihr
Gangunterschied 4 einem Ganzzahligen der Wellenlange entspricht. Nach Abb. 9 gilt fur konstruktive In-
terferenz die sogenannte Bragg-Gleichung:

2dsSiny = nA )

(d =Netzebenenabstand; n=1, 2, 3,...)

Ist der Netzebenenabstand d bekannt, kann die Wellenldnge 1 aus dem Glanzwinkel $ ermittelt werden.
Die Energie der Strahlung ergibt sich dann aus:

A ()

Mit (2) und (3) erhalt man schlief3lich:

_ (n -h- c)
(Zd sin 19) (4)
Planck-Konstante h =6,6256-10%* Js
Lichtgeschwindigkeit c =2,9979-10° m/s
Netzebenenabstand LiF (200) =2,014-10" m
Netzebenenabstand KBr (200) 4 =3,290-10" m
Aquivalent leV =1,6021-10"J
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Hinweis

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

Auswertung und Ergebnisse

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

R(35kV)
Imp/s

I
4000
20004
2000 20,4 117620 Inypls

50,3 */950,0 Imp/s
1000
44,0 °/261,0 Impls
- A theta

T T T

T T T T T T T T
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55

Abb. 10: Die Intensitat der Cu-Rontgenstrahlung als Funktion des Glanzwinkels $; Analysatorkristall: LiF

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

In Abb. 10 ist das mit einem LiF-Einkristall analysierte Rontgenspektrum von Kupfer dargestellt. Dem
kontinuierlichen Bremsspektrum sind scharf ausgepréagte Linien tberlagert, deren Glanzwinkellagen bei
Variation der Anodenspannung unverandert bleiben. Dieses deutet darauf hin, dass es sich hierbei um
charakteristische Rontgenlinien handelt. Die beiden Linienpaare sind den Interferenzen erster und zwei-
ter Ordnung (» = 1 und n = 2) zuzuordnen. Tabelle 1 enthélt die aus den Abb. 10 ermittelten Glanzwin-

kelwerte 9 und die daraus mit Hilfe von (4) berechneten Energiewerte fir die K,- und Ks-Linie von Kup-
fer.

Aufgabe 2: Analysieren Sie die Intensitat der Kupfer-Réntgenstrahlung mit Hilfe eines KBr-Einkristalls als
Funktion des Bragg-Winkels.

Ersetzt man den LiF-Analysatorkristall durch einen KBr-Kristall (Abb. 11), so sind, bedingt durch dessen
groReren Netzebenenabstand, Interferenzen bis zur 4. Ordnung zu beobachten.

Das Spektrum der Bremsstrahlung in Abb. 11 zeigt eine deutlich Intensitatsstufe bei 3 = 8,0°. Diese
stimmt mit dem theoretisch zu erwartenden Wert fir die K-Kantenabsorption von Brom (Ex = 13,474
keV) mit n = 1 Uberein. K-Kantenabsorptionen fur Kalium, Lithium und Fluor kébnnen wegen der zu gerin-
gen Intensitat in diesem Bereich des Bremsspektrums nicht beobachtet werden (Experimente zu K- und

L-Kantenabsorption siehe Experiment P2541201).
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R (35 kV)
Imp/s
f )
1 -
13,6 126p5,0 Impls
3000
2000
12,3 £ 11170[p Impis 23.0‘”2‘?8.D|mpfs
1000
251 °/388,0 Irp/s 44,7=,'3‘9',‘8,Dlmpf5 69.‘1‘:’2‘?"9.D|mprs
39,4 %/164,0 Impis F 577°1138,0 Impls
kh-'v‘—_-—L—p‘l f L I‘ ‘J!Lw-.-r\n—q_
0 5 B - - o lheta

T T T T
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Abb. 11: Die Intensitat der Cu-Rontgenstrahlung als Funktion des Glanzwinkels $; Analysatorkristall: KBr

Aufgabe 3: Bestimmen Sie die Energien der charakteristischen Kupfer-Rontgenstrahlen und vergleichen
Sie Ihre Werte mit den aus dem entsprechenden Termschema ermittelten Werten.

Die Tabelle enthalt die aus den Abb. 10 und 11 ermittelten Glanzwinkelwerte ¢ und die daraus mit Hilfe
von (4) berechneten Energiewerte fiir die charakteristischen Rontgenlinien von Kupfer.

Aus den einzelnen Energiewerten der charakteristischen Linien aus Aufgabe 1 und 2 ergeben sich fol-
gende Mittelwerte: Ex, = 8,010 keV und Exg = 8,862 keV. Ein Vergleich mit den entsprechenden Werten
aus (1) verdeutlicht die gute Ubereinstimmung.

Tabelle 1: Ergebnisse

/° Linie Eexp/keV
F-Kristall
n=1 22,7 K, 7,974
20,4 Ks 8,830
n=2 50,3 K, 8,005
44,0 Ks 8,857
KBr-Kristall
n=1 13,6 K, 8,018
12,3 Ky 8,831
n=2 28,0 K, 8,015
25,1 Ky 8,870
n=3 44,7 K, 8,041
39,4 Ky 8,902
n=4 69,1 K, 8,069
57,7 Ky 8,919
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Hinweis
Folgende Variation in der Auswertung beider Spektren bietet sich an: Nutzen Sie die aus einem Spekt-

rum ermittelten Energiewerte der charakteristischen Linien, um den Netzebenenabstand des
Analysatorkristalls zu bestimmen, der zur Analyse des anderen Spektrums verwendet worden ist.

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 14 ,Peakanalyse". Unter der Hilfe-Funktion der
Es erscheint das Fenster ,Peakanalyse” (siehe Abb. 12). Software ,Measure” finden Sie

gen der vielen Funktionen des

Falls nicht alle gewilinschten Peaks berechnet wurden (oder zu
Programmes.

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.

| Unbenannte Messung (PAsunderkoetter\RE\Versuche_neu\P25401004Cu_LIF_neGerat3.msr) E@@

R(35kV)

Imp/s
f

22,7 = 14995,0 Impls —Fmenu"ssk\.]

2000 2044 1?'5.2.0

F
Pealariycs 50,3 =/950,0 Impis

[~ Analysiers
# linke Achse
€ rechte Achse

44,0 °/261,0 Impls

2
A

222 227 233 4985,0 717,60

Abb. 12: Automatische Peakanalyse mit ,Measure”
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