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1 Einleitung

In diesem Versuch beschéftigen wir uns mit der Réntgenstrahlung und als Mittel zum Zweck
mit der Bragg-Reflexion - der Beugung vom Rontgenstrahlen an Kristallgittern. Es soll die
charakteristische Rontgenstrahlung einer unbekannten Réntgenréhre untersucht und dessen
Wellenlange bzw. Energie bestimmt werden;Sowie die Feinstruktur der K,-Linie von Molyb-
dén in der vierten Ordnung aufgeldst werden. Hier bestimmt man die Wellenléngendifferenz
im Dublett.

Um die Bestandteile verschiedener Legierungen bestimmen zu kénnen, nimmt man in die-
sem Versuch mit einem Rontgenenergiedetektor aufierdem sogenannte Fluoreszenz-Spektren
auf und vergleicht diese mit denen bekannter Metalle: Fiir eine dieser Legierungen werden
zusatzlich die genauen Ma@qenanteﬂe bestimmt. Das ganze funktioniert dabei, ohne die Le-
gierungen zu beschidigen.”” —2 Zudlut :gm@ f»j 5

In einem letzten Versuchsteil nimmt man eine Laue-Aufnahme eines NaCl-Kristalls bzw.
eines LiFl-Kristalls auf, entwmkelt den Film und untersucht die Gitterstruktur und Symme-

trie. (velledon, Dbt e goputef 222
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2 Theorie !

2.1 Aufbau und Funktionsweise einer Rontgenrdhre

Fenster

h-v
Abb.7.24. Schematischer Aufbau einer Rontgenrohre

Abbildung 1: Schematischer Aufbau, entnommen aus [1], S.254_ i

Die fiir die Erzeugung der 5keV - ~ 100keV energiereichen Photonen nétige Apparatur ist in
Abbildung 1 schematisch dargestellt. Die (Gliih-)Kathode wird hier durch die Heizspan-
nung Uy auf die fiir die Austrittsarbeit der Elektronen notwendige Temperatur aufgeheizt,
sodass sich um die Kathode eine Wolke aus freien Ladungstrigern bildet.

Die ausgetretenen Elektronen werden durch eine Beschleunigungsspannung U von ei-
nigen kV zu der angeschrigten Anode auf mehrere keV hin beschleunigt, wo der Er-
zeugungsprozess der Rontgenstrahlen mit Energie

ERZG'U

‘»/f
o

in zwel verschiedenen Formen ablauft:

e sogenannte Bremsstrahlung wird emittiert, wenn die energiereichen Elektronen durch
die Atomkerne im Anodenmaterial abgelenkt und dadurch abgebremst werden, sodass
die frei werdende Energie als Strahlung abgegeben wird. Es entsteht hier ein konti-
nuierliches Spektrum /()\), da die Energie der freien Elektronen ebenfalls konti-
nuierlich verteilt ist, sodass durch variablen Abstand zum Kern, den unterschiedlichen
Materialeigenschaften und der statistischen Energieverteilung der Elektronen um einen
Mittelwert ein spezifischer Verlauf der Verteilung entsteht. ,

"Unser Theorieteil basiert zu einem grofen Teil auf dem Ausschnitt iiber Réntgenstrahlung im Demtréder
[1] und bedient sich unter anderem dort an den Grafiken, greift aber auch auf andere Literatur zuriick
B -
(s. Literaturverzeichnis) W [1,23... ‘.‘:j
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Die maximale Energie eines Photons ist durch die maximale Energieaufnahme
beim Beschleunigungsprozess gegeben:

Bowe=exlJ e

e die charakteristische Rontgenstrahlung entsteht durch Elektroneniibergénge aus
hoheren zu tieferen Energiezusténden in der Elektronenhiille schwerer Atome wie Kup-
fer oder Wolfram. Das zuvor beschleunigte Elektron hat dabei ein Elektron aus dem
tieferen Energieniveau rausgeschlagen, sodass ein Elektron aus dem hoheren Energie-
niveau auf dieses springen kann. Sie zeigt ein diskretes Energiespektruni‘;”aa die
méglichen Uberginge durch das Energieniveauschema des Stoffes vorgegeben sind:

E—~F,=h-p -

e

wobei die Indices fiir die unterschiedlichen Energieniveaus stehen und v die Frequenz
des emittierten Photons ist.="

Durch das Fenster kann die entstandene Strahlung aus dem evakuierten Glaskolben austre-
ten. Die Strahlung kann eine grofte Menge an Stoffen durchdringen, ohne dort absorbiert zu
werden, was ihren besonderen Charakter ausmacht. Da ein groRer Teil der Energie in der
Anode in Wirme (99% [5]) umgewandelt wird, muss man diese gezielt kithlen.

Die Uberlagerung von dem kontinuierlichen und dem diskreten Teil des Spektrums ergibt
das Rontgenspektrum eines Stoffes und soll hier fiir Kupfer (Abbildung 2) und Wolfram
(Abbildung 3) dargestellt werden:

) Wolfram-Anode Loy
cuka ] U=100kv |

By M,

I oo - ;M‘ i M
[N L]
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A L . L . . Energie / keV
! ’ ; B ' 20 r"; ) : 0.'2 O“S 1 .10 2:0 51,0 .
4 a) rIA . 4
. . — ' 7
Abbildung 2: Emissionsspektrum o
Rontgenrchre aus Kup- Abbildung 3:“Emissionsspektrum
fer, ~entnommen aus Rontgenrohre aus Wolf-
4] ram, entnommen aus
[1]

Bei gewissen Wellenléingen (bzw. Winkeln) sind offenbar scharfe und hohe Peaks in der Inten-
sitatsverteilung zu erkennen, was genau der charakteristischen Rontgenstrahlung entspricht,
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wéhrend das kontinuierliche, breite Spektrum mit einer maximalen Energie (Vorsicht: grofie
Energien nach links abgetragen) der Bremsstrahlung entspricht.

Der Nachweis von Réntgenstrahlung erfolgt iiber Beugung und Untersuchung von Interfe-
renzphédnomenen der Strahlung an Kristallen, sowie mit Hilfe von Fotoplatten. . —

2.2 Bragg-Reflexion

Die Beugung von Réntgenstrahlen an Kristallgittern fithrt zu einem winkelabhingi-
gen Intensitatsverlauf durch konstruktive und destruktive Interferenz, wobei die ur-
spriingliche Intention war, so den Abstand zwischen den Netzebenen zu bestimmen und auf
die Struktur von den Materialen zu schliefen. Analog zum Doppelspalt oder Gitter muss hier
die Spaltbreite (Abstand von zwei Atomen im Kristallgitter) in der Gréfenordnung der Wel-
lenldnge von der einfallenden Strahlung liegen. In Abbildung 4 sieht man eine Skizze um die

-
. 81 8 -
TO N8 e Twle e Viilo
ti? i : Y . v
s o = ;4'9\, ® @ Konstruktive Interferenz
dsing bei

e o » ¢ o o ni=2dsin8

o Solee X Bragg-Gleichung

Abbildung 4: Skizze zur Bragg-Reflexion und Herleitung der Bragg-Gleichung, entnommen
aus [7] T

Bragg-Reflexion zu erkldren und die entsprechende Formel fiir konstruktive bzw. destruktive
Interferenz herzuleiten. Dabei bemerkt man, dass fiir den Glanzwinkel « des Strahls gegen
das Lot auf die Gitterebene der Zusammenhang 6 = 90° — « gilt. Nach der Streutheorie
aus der Theoretischen Quantenmechanik entsteht an jedem der betroffenen Atome “eine
Elementarwelle und iiberlagert sich mit der “reflektierten Welle des benachbarten Atoms.

=,

Fiir konstruktive Interferenz muss der Gangunterschied der beiden Strahlen ein ganz-
zahliges Vielfaches der Wellenléinge sein, woraus sich mit Hilfe der Skizze die Bragg-
Bedigung ergibt - A steht dabei fiir die Wellenlédnge der einfallenden Strahlung:

o
¥
v

n-\A=2d-siné, neN o~

2.3 Rontgenfluoreszenz

Analog zum Fall bei der charakteristischen Strahlung kann auch durch auftreffende Ront-
genstrahlung auf ein metallisches Material ein Elektron aus einem tiefen (mit Vorsicht zu
geniefen: “innere Schale”) Energieniveau (Energie E,) in ein unbesetztes, hoheres Niveau
(Energie F.) angeregt werden oder sogar aus dem Atom herausgeschlagen werden und es so
ionisieren.
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Daraufhin finden dann die eben erwihnten Elektroneniiberginge in diesen unbesetzten
Zustand statt, wobei hier ein sogenanntes Fluoreszentphoton mit der Energie

b, L

ausgesendet wird.

e v

Fiir eine bestimmte Anregungsenergie schliigt man also ein beliebiges Elektron aus seiner
Schale raus und hat nun viele Méglichkeiten fiir Elektronen, die in diese Schale “runterfal-
len* koénnen. Im Fluoreszenzspektrum registriert man deshalb eine Vielzahl von Rént-
genlinien. Dieser Vorgang ist materialabhéingig und erlaubt deshalb Riickschliisse auf die
Zusammensetzung des Materials. Durch Messung der Wellenlingen kann man Infor-
mationen lber die Zusammensetzung und Energien der Elektronenniveaus, sowie iiber die
Abschirmung der Kernladung gewinnen. Die Aufnahme des Rontgenfluoreszenzspektrums
erfolgt mit einem speziell dafiir vorgesehen Detektor.

Die Hohe eines Peaks und damit die Intensitdt der Strahlung ist proportional zur
Anzahl der strahlenden Atome n, welche in einem reinen Material wiederrum mit der
Dichte p des Stoffes, dem Atomgewicht A, der bestrahlten Fliche S und der effektiven
Dicke d der durchstrahlten Schicht tiber den Zusammenhang

nOZSd% o

zusammenhingt. Mit V' = S - d und der Hohe Hy des Peaks im Fluoreszenzspektrum
vom reinen Material folgt mit H: Peak bei Legierung:

H

T gl e
i B el Ml TN
Fir den Masseanteil folgt dann:
m; n;- Az Pi - [.1[?): \-‘-.///

Ci: = L = 7
Meee  25miA5 05 5t

2.4 Laue-Verfahren

Im Laue Verfahren wird ein kontinuierliches Spektrum Réntgenstrahlung an Einkris-
tallen - d.h. Kristallen mit regelméaRiger/homogener Struktur - gebeugt, analog zur Bragg-
Reflexion. Die Phénomene werden hier allerdings im reziproken Gitter erklirt. Der Kristall
ist dabei rdumlich fixiert orientiert und so sieht man bei variablen Einfallswinkeln unter
bestimmten Voraussetzungen einen Peak im-Intensitétsspektrum falls die Laue-Bedingung
fiir “eine” der Wellenléangen erfiillt ist. =
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Mit k- Wellenvéktor der einfallenden Welle und k': Wellenvektor der auslaufenden
Welle folgt mit Abbildung 5 aus

= [k W
Bl B,

die folgende sogenannte Laue-Bedingung im reziproken Gitter:
k—k =G

wobei G einem reziproken Gittervektor entspricht. Dabei ist eingegangen, dass es sich
um elastische Streuung handelt, also k = & gilt. Anders formuliert, entspricht die An-
derung des Wellenvektors bei konstruktiver Interferenz einem reziproken Gittervektor,

K/
/ »
R k/k /[K_. L
;__v___J ,«"
-RKIK v/

| P

Abbildung 5: Skizze zur Erkldrung der Laue-Bedingung, entnommen aus (9]

Mit Hilfe der Millerschen Indices - oft mit h, k, 1 bezeichnet - kann man unter Benutzung
einer Basis des reziproken Gitters (b;);—12,3 jeden reziproken Gittervektor durch

G=h-bi+k-by+1 by

darstellen. Durch die Miller Indices ist dabei eine eindeutige Ebene im Raum gegeben, wobei
der obige Vektor G dann orthogonal zur sogenannten Ebene (hkl) ist. Bei gegebener Ebene
kann man die Schnittpunkte dieser mit den Koordmatenachsen s; nehmen und die Miller
Indices ergeben sich aus 4

t/

11 1

h:kil=—:—:—

S1 S2 83
wobei h, k, | um gemeinsame Faktoren gekiirzt sind. Eine Elementarzelle wird von drei
Basisvektoren aufgespannt, wobei man durch sie den ganzen Raum tiberlappungsfrei durch

Translation aufspannen kann.

2.5 Geiger-Miiller-Zdhlrohr

In Abbildung 6 sieht man eine mit einem “Zahlgas® gefiillte Ionisationskammer —mit einem
durchléssigen Fenster auf einer Seite - in welcher durch die Réntgenstrahlung freie Elek-
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Abbildung 6: Skizze zam Aufbau des Geiger-Miiller-Zahlrohrs, entnommen aus [10]

tronen entstehen und dann im elektrischen Feld zwischen Kathode und Anode zur Anode E& ~
abgezogen werden. Die Zahl der registrierten Elektronen ist proportional zu der im Z&hl- 200
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Abbildung 7: Skizze zum Aufbau der Halbleiter-pin-Photodiode [11]

Die in Abbildung 7 schematisch dargestellte PIN-Photodiode macht den Kern des Réntgen-
energiedetektors aus. Zwischen der P-N—Schicht@s{ eine intrinsische (eigenleitend, nicht
dotiert) Schicht;-durch Anlegen einer Sperrspannung wird hier eine Raumladungszone aus-
gebildet. In dieser entstehen durch die Strahlung Elektron-Loch-Paare und die Schicht wird
leitend, wobei der gemessene Strom proportional zur einfallenden Energie ist. ~
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3 Versuch

3.1 Aufbau

3.2 Durchfiihrung
3.2.1 Bragg-Reflexion an NaCl-Einkristall

Im ersten Versuchsteil nutzen wir die Bragg-Reflexion an einem Natrium-Chlorid-Einkristall,
um auf die Wellenléinge bzw. Energie des charakteristischen Spektrums der Réntgenstrah-
lung einer unbekannten Rontgenrdhre zu schliefen. Dazu baut man zuerst - falls noch nicht
geschehen - das Goniometer ein, indem man sich die Anleitung aus dem Versuchsraum dazu
zu Hilfe nimmt. Als néchstes muss man die unbekannte Rontgenrohre einbauen, wozu man
nach Ausschalten und kurzem Abkiihlen der bereits eingesetzten Rohre das rote Hochspan-
nungskabel aus dem Kiihlkorper zieht, eine Schraube am Rohrensockel leicht 16st und die
Rontgenrohre am Kiihlkorper aus dem Sockel zieht. Der Kiithlkérper wird abgeschraubt, die
unbekannte Rohre wird in den Bleiglas-Zylinder eingetaucht, in die Fassung gesteckt und
wieder am Rohrensockel festgeschraubt. Erst dann wird der Kiihlkérper angeschraubt und
das Hochspannungskabel eingefithrt. Wir bauen den Kollimator mit 1 mm Spaltbreite in die
dafiir vorgesehene Aufnahme ein und befestigen den Sensorarm mit Geiger-Miiller-Zahlrohr
am Goniometer, welcher an “GM-Tube* angeschlossen werden muss. Als letztes muss der Tar-
gethalter in das dafiir vorgesehene Loch am Goniometer eingebaut werden. In Abbildung 8
ist dies schematisch dargestellt.

Abbildung 8: Schematischer Aufbau in Braggscher Anordnung, entnommen aus [12]
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Nun ist folgendermafen vorzugehen:

7

e Abstand Spaltblende - Targethalter auf ca. 5cm einstellen

e Abstand Targethalter - Zihlrohr: ca. 6 cm

e NaCl-Kristall flach auf Targettisch legen, Targettisch anheben um Schraube fest-
zuziehen

e Mit F'5 das Programm “Rontgengerit” starten
e Spannung auf U = 35kV setzen
e Strom [/ = 1 mA wihlen
o At =108 Afi=0,1%, Buse.= 2,07, Biax = 25,0°

e COUPLED einstellen um die gesamte Apparatur zu drehen und so die Winkel-
differenzen konstant zu halten

5

e Mit SCAN starten und anschlieBend Tabelle speichern

y

Wahlweise wird durch anfitten von Gaufifunktionen oder iiber das Programm selbst der
Schwerpunkt der charakteristischen Rontgenlinien ermittelt, woraus die Wellenlsinge mit
Hilfe des Bragg-Gesetzes ermittelt wird um daraus auf das Anodenmaterial zu schlieRen: -
Auferdem wird die Feinstruktur der K,-Linie von Molybdén in der vierten Ordnung un-
tersucht und daraus der Wellenldngenabstand A) in dem Dublett bestimmt. Dazu baut
man nun die Molybdan-Anode ein und benutzt den hochauflésenden Kollimator, sowie den
Zéhlrohrhalter mit dem 0,3 mm Spalt-Es wird nun analog zu der Vorgehensweise bei der
unbekannten Rontgenréhre verfahren, wobei der Punkt mit den zwei Kreisen abgeindert
wird zu:

{ oo At =1205, AB=0,01° Buin = 28,5°, Buax = 32,0° v ]

Hier soll bei der Auswertung nun AX des Dubletts angegeben werden. Die Werte werden mit
den Literaturwerten verglichen und es wird diskutiert, wieso die Aufspaltung der Feinstruktur
erst in hoherer Ordnung sichtbar wird.

3.2.2 Zerstorungsfreie Analyse chemischer Zusammensetzungen

Mit dem Rontgenenergiedetektor sollen hier Fluoreszenz-Spektren von vier verschiedenen Le-
gierungen aufgenommen werden und daraus deren einzelnen Stoffe, sowie fiir eine Legierung
die genaue Massenzusammensetzung bestimmt werden. Fiir diesen Teil baut man die Kupfer-
Rontgenrohre nach der oben beschriebenen Vorgehensweise ein und fihrt folgendermafen
fort: Man schlieft die Stromversorgung des Rontgenenergiedetektors vom Tischnetzgerit an
die Mini-DIN-Buchse von diesem an und befestigt den Sensorarm mit Réntgenenergiedetek-
tor am Goniometer. Der Signalausgang des Detektors wird mit einem BNC-Kabel an den
Eingang des Rontgengerits gelegt und das Tischnetzgerit an das Stromnetz angeschlossen.
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In Abbildung 9 ist wieder der schematische Aufbau zu sehen.

Abbildung 9: Schematischer Versuchsaufbau zur Aufnahme cines Rontgenenergiespektrums,

entnommen aus [13] +

Nun stellt man den Versuchsaufbau folgendermafien ein:
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e Abstand Spaltblende - Drehachse und Drehachse - Eintritt Energiedetektor auf
5 — 6cm einstellen

e COUPLED driicken und Winkel auf 45 ° einstellen, damit ist Target auf 45° und
der Sensor dementsprechend bei 90 °

e Um den Aufbau zu kalibrieren wird das FeZn-Plittchen auf den Targettisch
gelegt

e “Cassy-Lab“ starten und die Vielkanalmessung auf 512 Kanile einstellen mit
negativen Pulsen, einer Verstirkung von —2,5 und einer Messdauer von 180s

e U=350kV,I=1,00mA, HV auf ON
e Mit F9 die Spektrumaufnahme starten und die aufgenommene Tabelle speichern
!oo) Die Messung mit vier unbekannten Legierungen wiederholen

&Dle Messung mit den Elementen Blei, Eisen, Gold, Indium, Kupfer, Nuckel,
Silber, Titan, Wolfram, Zinn, Zink und Zirkonium W1ederholen um die Referenz-
spektren aufzunehmen

Mit dem FeZn- Plattchen kann die Energie geeicht werden, da die K,- und Kj-Linien von
Eisen und Zink-gut sichtbar sind und die entsprechenden Energien bekannt sind, sodass
durch einen Geradenfit der Zusammenhang zwischen Kanal und Energie ermittelt werden
kann. Biese Kalibrierung kann man auf die vier Messungen der Legierung anwenden und
daraus die Bestandteile bestimmen. Fiir die Bestimmung der Massenanteile einer dieser
Legierungen muss zusétzlich die Hohe der Peaks in dieser Legierung mit der Hohe des Peaks
in den Referenzspektren verglichen werder, Anhand dieser Zusammensetzung ermittelt man
das chemische Molekiil und erklért mogliche Ursachen fiir Verfilschungen.

3.2.3 Laue-Aufnahme

Im letzten Teil soll eine Laue-Aufnahme eines NaCl-Kristalls bzw. LiFl-Kristalls gemacht
und der entsprechende Film entwickelt werden.“Damit soll die Symmetrie und Gitterstruk-
tur untersucht werden. Man geht dabei man folgendermaRen vor: Der Sensorarm mit dem
Targethalter wird ausgebaut und man legt den Rontgenfilm mittig auf den Filmhalter. Die-
ser wird auf der Experimentierschiene verschoben und fiir den NaCl-Kristall ein Abstand
von 15mm und fiir den LiFl-Kristall 11 mm zwischen Kristall und Film eingestellt. Loch-
blende und Kollimator werden aufgesetzt und so gedreht, dass Aufenkanten vom Kristall
horizontal /vertikal sind. In Abbildung 10 ist erneut der schematische Aufbau zu sehen.

Die Parameter werden wie folgt gewiihlt:
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)

Abbildung 10: Schematischer Aufbau zur Laue Aufnahme an Kristallen, entnommen aus [14]

V=3kV,1=1,0mA and A8=10,0°
At = 1800s fiir NaCl bzw. At = 1200s fiir LiFl

Mit SCAN starten

Nach Belichtung den Fimhalter inklusive Experimentierschiene aus dem Experi-
mentierraum nehmen

Rontgenfilm nach Anleitung entwickeln k/

.

In der Auswertung will man einen Reflex auf dem Roéntgenfilm einer Netzebenschar zuord-
nen. Der Ursprung des gewahlten Koordinatensystems sei der Auftreffpunkt des einfallenden
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<

Abbildung P428.2: Geometrische Beschreibung zur Auswertung (LD Handblétter Physik)

L3

(W

Abbildung 11: Skizze zur Bestimmung der Netzebenschar, entnommen aus [3]

(ungebeugten) Rontgenstrahls auf dem Film, wie in Abbildung 11 zu sehen ist. Im Winkel
2 - 0 werden Photonen nach der Laue-Bedingung gebeugf“'ﬁnd treflen im Punkt P auf den
Film auf. Im Winkel ¢ liegt die Strecke, die die Richtung der Netzebenschar (hkl) angibt,
von welcher der Reflex kommt.

-~

-

Der geometrisch konstruierte Punkt () hat eine Hohe von

ZQ:HZI??Q—FQ%“*“LZ—L A

und die Verbindung 00 lauft parallel zum Vektor G des reziproken Gitters:

1
G = (h,k,l) - —, ap : Gitterkonstante
ao
Dann gilt:
g V’/

h:k:l=z9:yg: 20

\

sodass wir also das kleinste ganzzahlige, ungemischte Zahlentrippel suchen, welches diese
Gleichung erfiillt. Man misst also (bspw. mit transparentem Millimeterpapier) die zg- und
yg-Koordinate der Reflexe ab und ermittelt zg, sodass man (hkl) bestimmen kann. Daraus
kann man nun den Netzebenenabstand, den Glanzwinkel und die Wellenléinge berechnen.
Abschliefend wird der Fehler bei der Zuordnung der Miller Indices diskutiert.\/
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3.3 Messung und Auswertung
3.3.1 Bragg-Reflexion

Nachdem die eingesetzte Rontgenréhre (Molybdén) mit Hilfe der gegebenen Anleitung und
durch die Hilfe unseres Tutors durch die Rontgenréhre 2 ausgetauscht wurde, wurde der
Kollimator mit 1 mm Spaltbreite eingesetzt. Als néchstes wurde der Sensorarm mit groRerer
Spaltbreite eingesetzt und das Zéhlrohr an diesem befestigt sowie an “GM-Tube* angeschlos-
sen. Aukerdem haben wir den Targethalter in das Goniometer eingesetzt und festgeschraubt.
Die Absténde wurden mit Hilfe eines Lineals etwa entsprechend der obigen Anleitung einge-
stellt.n_—~

Wir haben den NaCl-Kristall (Abmessungen: 25 + 1mm x 25 + 1mm x 3,5 & 0, 5mm)
auf den Targettisch gelegt, diesen festgeschraubt und die Messung mit den oben genannten
Parametern gestartet.

Die in einer Textdatei gespeicherten Werte sollen hier nicht aufgefiihrt werden, da dies von
keinem Nutzen ist und den Rahmen sprengen wiirde. Wir werden im spéteren Verlauf auch
darauf verzichten und nur die Grafiken e emb_,m,denmAlsmE ehler fiir d1e Wi Jnkelelmtellung haben

Wir dab%\o 2)° @_ﬁ;nm_q_fehler in der Zahlrate 11 angenommen D S

{Tragt mar\I‘Tr{lt Gnuplot nun die gemessenéh kael gegen die Zahl{x/'ate aufz so erhélt man

1
Abbildung 12: Sf*} “A gj}iw ;ﬁa N S mh 41?)
Lr?’ el
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Abbildung 12: Spektrum NaCl-Kristall mit unbekannter Anodel
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Anhand dieser kann man ungeféhr die Lage der Peaks (charakteristisches Spektrum) ab-
schétzen und jeweils einen Bereich wihlen, in dem eine GauRkurve um die Messwerte gelegt
werden soll um den Schwerpunkt zu bestimmen. Dieser entspricht dann genau dem Mittel-
wert der ermittelten Gaukglocke. Wir wéhlen die Bereiche wie folgt:

Bereich 1: (3.5-5.0)°
Bereich 2: (9.5 —-11.0)°
Bereich 3: (15,5 —17.0)°

Fiir den ersten Peak war es sehr schwierig einen passenden Gauffit mit Gnuplot zu fin-
den, da hier anscheinend zu wenige Werte zur Verfiigung standen, die zu weit voneinander
gestreut waren. Nach Ausprobieren von verschiedenen Bereichen und Startwerten konnte
dann letztlich ein passender Fit und damit Mittelwert/Schwerpunkt gefunden werden, wel-
cher allerdings etwas »ggxlg’i&gﬁ 1§L}Eine Erklarung hierfiir haben wir nicht, da die vorgegebene
Fit-Funktion em GauR war, welcher nicht eckig sein diirfte, egal mit welchen Parametern.
Fiir die drei Peaks erhalten wir mit Abbildung 4:

70 T T T T T T T T T T T [ T T T T T T T T T T T T
Maximum 1 -
Maximum 2 ———
Maximum 8 ———

50 -

40 -

30 -

Zaehlrate Rin 1/s

10 -

I 1 | 1

| IS I I N S N |
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26

| 1 | | |

0

Winkel beta in Grad

Abbildung 13: Spektrum NaCl-Kristall mit unbekannter Anode und GauRfits um Schwer-
punkte zu ermitteln
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1 = (4,48671 +0,01168)°

Po = (10,1579 + 0,04551) °

Ps = (16,2198 £ 0, 04969) °

Auferdem wurden die Peakschwerpunkte fiir die drei charakteristischen Peaks des Réntgen-
spektrums mit Hilfe des Programms “Rontgengerat” bestimmt zu:

B =(4,47+0,18)°
By = (10,26 +0,22)°
B3 = (16,26 +0,39)°

Hier sieht man direkt, dass die Werte sehr gut miteinander iibereinstimmen. Im Folgenden
sollen fiir die Peaks nun also unsere ermittelten Werte genommen werden, da der Fehler hier
deutlich kleiner ist. Nun rufen wir uns die Bragg-Bedingung fiir konstruktive Interferenz an
einem Kristall aus dem Theorieteil ins Gedéchtnis und formen diese nach der Wellenléinge
um und errechnen damit dann die Energie der Strahlung.

n-A=2d-sinf
o) - 2d - sin 6
n
2d
( =B\ = Zcos (A@))
Fir die Energie folgt dann sofort:
_he _ nhe
)\ 2dsiné
nhc cos 8
=AE=———-(A0) v
2d sin? 6 ()

Aufierdem bemerken wir, dass wir anscheinend nur einen charakteristischen Ubergang im
Atom beobachten, dafiir in erster bis dritter Ordnung. Fiir andere Uberginge haben wir
vermutlich nicht geniigend Energie zur Verfiigung. Der zweifache Netzebenabstand von NaCl
wird [11] entnommen zu

2d = 5,641 A = 564, 1 pm

und damit ermitteln wir die Energie der charakteristischen Strahlung in erster, zweiter und
dritter Ordnung zu:
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Ey = (4,5012 £0,67) - 107 J = (28,096 = 4,182) keV
Ep =(3,9934 £0,507) - 107° J = (24,925 + 3,165)keV

By = (3,782 %0.214) - 107 J = (23,606 41, 337) keV

Hier sieht man noch einmal, wie entscheidend es fiir ein ordentliches Ergebnis war, die
Schwerpunkte per Gaufsfit zu ermitteln und nicht mit Hilfe des Programms - der Fehler wurde
erheblich eingeschrénkt und ist nicht groRer als der Wert selber, wie es fiir den mittels des
Programms ermittelten Wert der Fall ist (Grofenordnung 10 Unterschied!). Eine Mittlung
dieser Werte ergibt:

- B E.
ik 1+E32+ 3

- 1
— AE = g\/AEl? + AE2 + AE2

& E = (25,5423 +1,804) keV

/

Wir behaupten, dass wir unsere eingesetzte “Réntgenrshre 2 eine Ag-Anode (Silber) war,
welche nach [11] fiir den K1s-Ubergang eine Energie von 25514 €V besitzt und deshalb ziem-
lich gut mit unserem Messwert {ibereinstimmt. Als andere Méglichkeiten kommen noch Pal-
ladium (24350eV) und Cadmium (26711eV) in Frage, aus welchen die Anode vermutlich
eher nicht bestand._

Fir die nach dem ersten Versuchstag iiber Nacht genommene Messung zu der Feinstruktur
wurde nach dem zweiten Versuchsteil (siehe weiter unten) wieder die Molybdén-Anode in
das Rontgengerit eingebaut. Auflerdem wurde der hochauflosende Kollimator in die Kolli-
matoraufnahme eingesetzt und der Zahlrohrhalter mit “groRer Spaltbreite gegen den mit
dem diinnem Spalt (0,3 mm) ausgetauscht. Die Parameter werden wieder entsprechend den
Angaben in dem Kapitel “Durchfithrung gewihlt. Auffallend sind dabei die kleinen Winkel-
absténde in denen fiir ein langes Zeitintervall gemessen wird, was daran liegt, dass wir in der
vierten Beugungsordnung messen (weniger Ereignisse in diesen Winkel) und wir zwei Wellen-
lingen auflésen wollen, die sehr nah beieinander liegen (kleine Winkelabstinde zueinander).
Die Messung iiber Nacht hat leider keine verwertbaren Ergebnisse geliefert, sodass wir im
Folgenden auf ein Referenzspektrum von unserem Tutor zuriickgreifen und dieses auswerten!
Dieses ist ausnahmsweise im Anhang zu finden, da es nicht von uns aufgenommen wurde
(Abbildung 27 und Abbildung 28). Trigt man nun wieder mit Gnuplot die Zihlrate gegen
die gemessene Winkel auf, so erhélt man Abbildung 14:

Man kann hier wieder sehen, in welchem Bereich die beiden Maxima der Gaufverteilungen
liegen, um so einen Fit durchzufiihren und den Schwerpunkt zu ermitteln. Wir entscheiden
uns fiir die Bereiche:

Bereich 1: (29.9 —30.3)°
Bereich 2: (30.3 —30.6)°
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Abbildung 14: Feinstrukturmessung mit der Molybdin Anode

Man erhélt damit Abbildung 15, wobei hier auferdem noch die Summe der beiden Gaufplots
an die Kurve angefittet wurde und nur der physikalisch interessante Bercich fiir das K-
Dublett in vierter Beugungsordnung dargestellt wird:

Die von Gnuplot ermittelten Werte fiir die Mittelwerte/Schwerpunkte sind hier

7 = (30,196 £ 0,001554) °

2 = (30,3912 £ 0,002863) ° o

Im Folgenden greifen wir erneut auf die im vorigen Kapitel benutzt umgeformte Bragg-
Gleichung zur Ermittlung der zugehorigen Wellenldnge des Dubletts im Molybdén-Spektrum
zuriick:

A = 2¢sinf = AX=2cosh - (AG) ~

n

SA=Xda— A = AN =+(AN)?2+ (AN)? -~

Mit diesen Gleichungen folgt dann:
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Abbildung 15: Feinstrukturmessung mit der Molybdén Anode mit angepassten Gauffits

A1 = (70,93 + 0189) pm /.

Ao = (71,345 + 0,648) pm /

o

—> 6) = (0,415 & 0/396) pm

— : p N |
21\ A /-
= 7 w{!‘r L. KX&)’? D2V W
y
2> yo0rn W

Ein kurzer Blick in [11] liefert fiir die Literaturwerte des Feinstrukturiibergangs K,, bzw

K., von Molybdan:

Firi = 17479,34eV
EZ,Lit = 17374, 3eV

und damit dann:

ALz = 70,932 pm y
>\2,Lit = 71, 3607 pm ‘/
= 5ALit = O, 4287 pm
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Vergleicht man die beiden Werte, so sieht man dass der von uns experimentell bestimmte
Wert fiir den Wellenléingenabstand im Dublett fast mit dem Literaturwert iibereinstimmt,
wobei die Fehlergrenzen etwas zu grof scheinen. Die Ursache hierfiir liegt in der mathemati-
schen Berechnung des Fehler: wahrend der Fehler im Winkel bloR 0,01 % betrigt, wird durch
den cos(0) in der Fehlerrechnung ein enorm grofer Fehler in der Wellenléinge errechnet. Wie
das physikalisch zu interpretieren ist, ist uns zu diesem Zeitpunkt leider schleierhaft.

Die Aufspaltung der Feinstrukturmessung wird erst bei héherer Ordnung sichtbar, da diese
in hoherer Ordnung soweit gebeugt werden, dass sie aufgelost werden kénnen, wihrend die
Spektrallinien in kleineren Ordnungen iiberlagern und nicht getrennt beobachtet werden
konnen. Man beachte dazu auch, dass ein gréferer Beugungswinkel auch eine grofere Strecke
bis zum GMZ zur Folge hat, wodurch die beiden Linien besser aufgeldst werden kénnen.
Der Grund fiir die Aufspaltung ist, dass der Drehimpuls und Spin eines Molybdén-Atoms zu
J = L+ S koppelt und dadurch zwei sehr nah beieinander liegende Energieniveaus existieren.
So kénnen ein Drehimpuls von L = 1 und ein Spin von S = % bspw. zu J = % und J = %
koppeln, welche eine geringe Energiedifferenz haben. -~
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3.3.2 Zerstorungsfreie Analyse chemischer Zusammensetzungen

Der Sensorarm mit dem GMZ wurde gegen einen Sensorarm mit der PIN-Diode (“Ront-
genenergiedetektor”) ausgetauscht und sowohl mit dem Rontgengerit verbunden, als auch
iber das Tischnetzgerét an den Strom angeschlossen. Die Anode wurde gegen eine Cu-
Rontgenrohre ausgetauscht und die Abstéinde des Kollimators, Drehachse und und Ener-
giedetektor entsprechend den Einstellungen aus dem Teil “Durchfithrung® gewahlt. Coupled
war erneut auf “ein“ und das Target hat mit dem Sensor einen Winkel von 45° gebildet.
Zuerst wurde das FeZn-Plittchen zur Eichung vermessen. Nachdem es auf den Targettisch
gelegt wurde und die Einstellungen entsprechend der Durchfithrung vorgenommen wurden,
wurde die Aufnahme mit Driicken der “HV ON“Taste und Driicken von F9 am Computer
gestartet. Diese Messung wurde fiir die vier unbekannten Legierungen, sowie fiir die Refe-
renzspektren von Blei, Eisen, Gold, Indium, Kupfer, Nickel, Silber, Titan, Wolfram, Zinn,
Zink und Zirkonium wiederholt. Abhéngig von der Energie der auf den Réntgenenergiedetek-

tor auftreffenden Strahlung werden die registrierten Pulse einem der 512 Kanéle zugeordnet. '

Wir haben die K, und Kjg-Linien von Eisen und Zink beobachtet, fiir welche man dem X-Ray
Booklet [11] folgende Werte entnimmt:

Eisen:
K, :6,397keV Kp:7,058keV "

Zink:
K, :8,627keV Kg :9,572keV

dabei wurde tiber die K,, und K,,-Linie gemittelt, da wir diese beiden hier nicht getrennt
auflésen kénnen. Schaut man sich diese Werte an, so fillt direkt auf, dass fiir Eisen und Zink
beide gesuchten Peaks relativ nah beieinander liegen sollten. Wir haben unsere Messwerte
fir den Kanal und fiir die gemessenen Ereignisse jeweils mit einem kleinen Fehler versehen.
Auf eine Implementierung der Tabellen soll hier allerdings weiterhin verzichtet werden, da
dies den Umfang des Protokolls sprengen wiirde. Nach einer dhnlichen Vorgehensweise wie
im vorigen Versuchsteil werden erst die Werte geplottet (Graphen nicht eingebettet) und

abhingig von der ungefihren Lage der Maxima Gauffunktionen der Form

i A
A -
e 7

~ V2ro,

an die Werte gefittet. Dabei féllt allerdings direkt auf, dass fiir beide Elemente nur ein grofier
Peak zu erkennen ist und der andere jeweils nur eine sehr schwach ausgeprigte Form hat.
Moglicherweise kénnte uns dies bei der Energieeichung und der spéteren Zuordnung zum
Verhdngnis werden, da fiir die Startwerte des Fits nicht sicher angegeben werden kann, wo
genau der Peak liegt. Die linken Peaks sind dabei Eisen zuzuordnen, da dieses nach obigen
Literaturwerten kleinere Energien als Zink fir die K, und Kjs-Linien aufweist. Man fittet
also eine Linearkombination von vier Gaukkurven an die Messwerte und erhilt Abbildung 16
mit den folgenden Werten fir die Mittelwerte der Gaufkurven:

fi(z)
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Eisen:
K, : 103,285 40,055 Kﬁ 1 107,942 40,3057 1.
L
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Abbildung 16: Rontgenﬂuoreszenzspektrum von FeZn mlt HG Gauﬁﬁt; zur Energleemhung der

S R Mgl i Sane

Insgesamt ergibt sich damit: 2 ity W 00;. L -
Linie Kanal Literaturwerte Energle
K'® 103,285 £+ 0,055 6,397 keV
KFe 107,942 £ 0, 3057 7,058 keV
KZ“ 136,286 + 0,094 8,627 keV
Kgn 141,928 £1,015 9,572keV

Bezeichnet man mit der Variable x den jeweiligen Kanal, so kann man mittels ein Geradenfits
der Form
Ez)y=m-z+b

eine Eichgerade bestimmen, mit deren Hilfe man spéter fiir die vermessenen Proben/Legierungen

Jedem Kanal eine bestimmte Energie zuweisen kann. Hierfiir ergibt sich erneut mit Gnuplot
Abbildung 17.

\
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Abbildung 17: Eichgerade fiir Zusammenhang zwischen Kanal und Energie

Man sieht in Abbildung 17 bereits, dass die beiden Werte der Kp-Linien (oder aber natiirlich
der K,-Linien, allerdings haben wir weiter oben bereits erliutert, dass erstere moglicherweise
fehlerbehaftet sind und wieso) von der Erwartung abweichen. Dies bestétigt sich auch noch
einmal in dem grofien Fehler des y-Achsenabschnitts der Funktionsgleichung, fiir welche man
ebenfalls mit Gnuplot erhalt:

E(x) = (0,0676 + 0,0029) keV - z — (0, 5771 4 0, 3255) keV

— AB() = /(5 (Am))* + (m - (Az))> + (AD)?

Im Folgenden wollen wir die gemessen Spektren der vier Proben auf ihre Bestandteile unter-
suchen. Dazu bestimmen wir wieder mittels Gauffits die Peaks der Spektren und vergleichen
diese mit den in [11] gefundenen Literaturwerten verschiedener Stoffe.

Probe 1: Triigt man die gemessenen Daten mit Gnuplot auf, so erhilt man Abbildung 18.
Die zugehorigen Fit-Parameter werden ermittelt zu
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wobei die Energiewerte mit Hilfe einer Excel Tabelle und der eben ermittelten Eichgerade
sowie deren Fehler berechnet wurden. Die Zuordnung zum entsprechenden Element mittels
[11] wurde ebenfalls bereits vorgenommen, wobei manche Linien nicht getrennt aufgelost
werden konnten, weshalb mehrere Linien als Index angegeben wurden. Aufgrund des grofien
ermittelten Fehlers in der Energie war es sehr schwierig hier eine genaue Aussage machen
~zu konnen. Da die Fehlerquelle allerdmgs bekannt ist und sich zum Grofteil auf zu _grobe

™

TN

;,Eehler und “falsche Messwerte) in den Kanilen x der K, B—leen zuruckfuhren Iasst konnen
er avon ausgehen, dass die Messwerte genauer sind als die Fehlergrenzen vorgeben. Fiir
die Literaturwerte der entsprechenden Energien gilt:

Element | K, inkeV | K,, inkeV | Kjg, in keV
Chrom, Cr 5,4147 5, 4055 5,9467

Eisen, Fe 6,4038 6, 3908 7,058
Cobalt, Co 6, 9303 6,9153 7,6494

)




3.3 MESSUNG UND AUSWERTUNG 27

o

Wir schliefen also auf eine Chrom-Eisen-Cobalt-Legierung. =~

Probe 2: Mit C%rkuplart ergibt sich wieder Abbildung 19.
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Abbildung 19: Spektrum der Probe 2

Die zugehorigen Fit-Parameter sind:

Linie Kanal x Zugehorige Energie
KSEQZ 126,936 £ 0,0733 | 8,004 +0,4914keV )
KZ» . 1134,942 40,2521 | 8,545 40,5093 keV o

wobel hier analog vorgegangen wurde. Fiir die Literaturwerte der Elemente gilt wieder:

Element K,, inkeV | K,, inkeV | Kpg inkeV
Kupfer, Cu 8,0478 8,0278 8,9053 o
Zink,Zn 8,6389 8,6158 9,572

Wir schliefen also auf eine Kupfer-Zink-Legierung - was auch Messing genannt wird.

S

Probe 3: Erneut liefert Gnuplot Abbildung 20.
Fir einen spéteren Aufgabenteil soll hier aukerdem die Hohe der entsprechenden Peaks
abgelesen werden, wobei auf eine genaue Berechnung verzichtet wird, da diese - durch die
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Abbildung 20: Spektrum der Probe 3

Fehler in den Parametern der Gaukkurven - hier nicht im Verhéltnis von aufgewendeter Zeit
zu verbesserter Genauigkeit steht. Die zugehorigen Fit-Parameter sind:

Linie Kanal x Zugehorige Energie | Hohe des Peaks
K.t 127,557 £ 10,0931 | 8,0458 4+ 0,4928 keV 1610 £ 50

a1,as

KZn 135,691 £ 0,1896 | 8,5956 £ 0,5108 keV 1250 £ 50 v

aq,02
K?Zn 135,482 £0,6331 | §8,5815 £ 0,512keV —

1,00

wobei hier aufféllt, dass die Auspragung des dritten Peaks anscheinend nicht stark genug ist
um als eine eigene Linie gezahlt zu werden, da er innerhalb der Fehlergrenzen mit dem zwei:/
ten Peaks zusammenfallt. Offensichtlich handelt es sich hier um noch eine Messing-Legierung.
Fir die Literaturwerte der Elemente gilt also das gleiche wie oben. Es liegt die Vermutung
nahe, dass der dritte, schwach ausgeprégte Peak die Kg-Linie von Kupfer oder Zink repri-

sentiert.

Probe 4: Gnuplot liefert Abbildung 21.
Die zugehorigen Parameter sind hier:
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Abbildung 21: Spektrum der Probe 4
Linie Kanal x Zugehorige Energie
Kgfzaz Kgﬁ‘az 92,0505 40,5658 | 5,6455 + 0, 4227 keV
KS&XZ 111,606 £ 0,055 | 6,9675+ 0,459 keV
Kg’fm 116,527 + 0, 5603 7,3+ 0,471 keV

Fiir die Literaturwerte der Elemente gilt wieder:

Element K, inkeV | K,, inkeV | Kg inkeV
Chrom, Cr 95,4147 9, 4055 5, 9467
Mangan, Mn 5, 8988 59,8877 6,4905
Cobalt, Co 6, 9303 6,9153 7,6494
Nickel, Ni 7,4782 7,4609 8,2647

Das heillt es handelt sich entweder um cine Chrom-Cobalt-Nickel-Legierung oder eine
Mangan-Cobalt-Nickel-Legierung. .~

Im Folgenden wollen wir fiir Probe 3 die Massenanteilsbestimmung vornehmen (die Wahl
ist auf Probe 3 gefallen, da dies bei uns die besten Messwerte geliefert hat). Wir bendtigen
also die aufgenommenen Spektren von Kupfer und Zink, welche wir im Folgenden angeben,
wéhrend alle anderen Spektren inklusive der angepassten GauRkurven und Energiepeaks
im Anhang zu finden sind. Hier féllt auch auf, dass die gemessenen Peaks in der Energie
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innerhalb ihrer Fehlergrenzen gut mit den Literaturwerten aus [11] {ibereinstimmen.
Fiir Kupfer erhalten wir mit Gnuplot so Abbildung 22.

T -
: Data Kupfer —+— |
Fit Kupfer
F“l'lﬁ’:é“w
[\
L ay |
2000 |- i/ \ _
L e
i \
/ i
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| \
e F | L
2 1500 | [1 |
9o | K |
o ‘ ,g
< s
= i ;
s - 1 3 |
& 1000 \‘ |
< | - A |
ﬁg\——«
V %{L,_i |
L i \ |
s %
500 |- / N |
| o PR ]
F / \ 7
b A
A
0 = =+ ot W:—T,wl i ]
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Abbildung 22: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Kupfer (Cu)

Fir die entsprechenden Werte der Energie und die Hohen der Peaks erhélt man:

Peak Kanal z Energie E/ in keV | Hohe des Peaks H in -
1 127,941 + 0,053 8,072 + 0,494 2250 £ 50
2 134,316 + 0,81 8,503 + 0,511 380 + 50

wobei die Hohen der Peaks wieder aus dem Graphen abgelesen wurden. Fiir Zink erhalten
wir analog Abbildung 23.
Fir die Parameter gilt hier:

Peak Kanal z Energie F in keV | Hohe des Peaks H in -
1 136,57 + 0,061 8,655 + 0,513 2320 £ 50
2 142,28 4+ 0,73 9,041 + 0,528 320 4+ 50 ~

Offensichtlich sind die Gaukkurven nur sehr schwierig an die zweiten, schwachen Peaks (K-
Linien) anpassbar, was aber nicht weiter schlimm ist, da diese Linien fiir die Auswertung
nicht bendtigt werden, wie wir spiter sehen werden.
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Abbildung 23: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Zink (Zn)

Greift man nun auf die zu Abbildung 20 berechneten Hohen der Peaks zuriick, welche da

waren:

Linie
Cu

Kanal x

Zugehorige Energie

Ho6he des Peaks

1,02

127,557 10,0931
135,691 £ 0, 1896
135,482 £ 0,6331

8,0458 40,4928 keV
38,9956 =0, 5108 keV
8,5815 £ 0,512keV

1610 & 50
1250 = 50 v

|

so kann man mittels der in der Vorbereitung gegebenen Theorie fiir unseren Spezialfall auf
folgende Formeln schliefen, um des Massenanteil zu bestimmen:

. HCu,Leglerung

C - /)Cu HCu,Refercnz
o p . M p . HZnyLegiCrung
G HCu,Referenz 2 H Zn,Referenz
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I | . Hcu . Hza \ _ 2 . _Hg
PCu Heu,r (PCu Heur T Pzn Hzn R) PCu H%uuR. ?
( i ;
pCU’ HCu R PZn Hzy R

ST Hey . Hcy N ) H2“
p(ﬂl H%u,R (pcu HCu R + /)Zn Hyz, R> pCu H%u e 2
. (AHouz)

2
Cu HZn
(pcu Houn 1 P20 T, R)

Hey _H@_H_gu_

PinfCu " Foo o Hmn 2 PnPCu " F i HE, 2
+< i Cu,R" Z;; '(AHZn)> +< Cu,R* z;z 2‘(AI{Zn,R)
(pCu T P nR) (/)Cu —n“) e

Heu,r

+ PZn -

Hc R
wobei der zusétzliche Index R hier fiir die Hohe im Referenzspektrum steht und ein wegfal-
lender Index steht fiir den in der Legierung gemessenen Peak. Analog folgt dann:

HZn,chicrung
H Zn,Referenz

PZn -

HCu,Legierung + /)Z . HZn,Legierung
HCu,Rcferenz 0. HZn,Rcferenz

C'Zn =

PCu -

wobei der Fehler durch vertauschen der Indizes von Kupfer und Zink entsteht. Die Litera-
turwerte der Dichte beider Stoffe entnimmt man ebenfalls [11] zu:

=8, 93— =13 13—
cm3 cm3
Betrachtet man nur die K,-Linien (das bedeutet insbesondere, dass man den schwachen
zweiten Peak der Referenzspektren nicht bendtigt - dieser kann neben bspw. sekundérer
Fluoreszenz [Emission - Absorption - Emission| auch die Messung verfilschen!), so folgt
durch einsetzen der Werte insgesamt:

Cou=0,51540,051 | Cpn = 0,485 40,046

Das heifit unsere Legierung 3 bestand zu knapp 51% aus Kupfer und zu 49% aus Zink.
Schaut man in der Literatur nach der Zusammensetzung von Messing, so findet man bspw.
unter [15], dass dieses in der Regel einen Zink-Anteil von 5% bis 45% besitzt. Innerhalb
der Fehlergrenzen passt dies bei uns sehr gut. Inwiefern das Ergebnis nun exakt ist kann
man allerdings nicht sagen, da wir nicht wissen, um was fiir eine Art Messing es sich genau
gehandelt hat. Andert man den Abstand zwischen Drehachse und Energiedetektor, so dndert
sich an dem Ergebnis nichts, da wir nur an Verhéaltnissen interessiert sind, welche sich dadurch
alle gleichermafen &ndern wiirden. e

(g



3.4 LAUE-AUFNAHME 33

3.4 Laue-Aufnahme

Die Rontgenrohre musste fiir diesen Versuchsteil nicht mehr umgebaut werden, da die {iber
Nacht laufende Messung fiir die Feinstruktur bereits mit der Molybdén-Anode durchgefiihrt
wurde. Der Kollimator wurde durch einen Kollimator mit 1 mm Spaltbreite ersetzt, auf
welchen wir den Kristall mit einem Aufsatz in Form einer Lochblende gesteckt haben “'Bel
dem Kristall handelt es sich um einen LiF-Kristall (thhlumﬁuond)afnd damit insbesondere
nicht um einen LiFl-Kristall (Lithium-Flerovium), siche [16]7Das GMZ mit Sensorarm wur-
de gegen den Filmhalter auf einer Schiene ausgetauscht, an welchen ein “neuer lichtdicht
verschlossener“"AGFA Dentus M2 Comfort Rontgenfilm“ befestigt wurde. Dieser wurde mit
der weilen Seite zur Rontgenrohre angeordnet. Alle weiteren benétigten Einstellungen wer-
den der Versuchsdurchfiihrung weiter oben entnommen. Wir wollen kurz zusammenfassen,
wie wir den Film mit Hilfe der Gebrauchsanweisung entwickelt haben:

e Den eingehiillten Film und die Tageslicht-Entwicklerdose in eine Dunkelkammer (bei
uns ein verschlossener Wechselsack) geben

e Die Lasche des Films aufreiffen, Réntgenfilm entnehmen, miihselig (man beachte: ohne
etwas zu sehen!) in die “Spirale” und diese in die Tageslicht-Entwicklerdose geben

e Den Deckel aufschrauben und die Dose aus Wechselsack entnehmen
e Den Entwickler dazu geben und 5 Minuten lang leicht schwenken

e Entwickler zuriickgieken und mit kaltem Wasser ausspiilen

e [ixierer dazu geben und erneut 5 Minuten gelegentlich schwenken

e [ixierer zurlick in Behéltnis und Film ca. 10 Minuten lang unter leicht fliekendem__~
Wasser wissern

Unsere Laue-Aufnahme ergab leider nur 12 gut sichtbare Beugungsmaxima. - alle in der ersten
Ordnung - zu sehen in Abbildung 24.

Abbildung 24: Mit untergelegtem Millimeterpapier gescannter Rontgenfilm, welcher die von
uns gemessene Laue-Aufnahme zeigt
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Hohere Ordnungen sind teilweise noch ganz schwach zu erkennen, fiir eine genaue Zuordnung
reicht dies nur in seltenen Féllen aus. Durch den riesigen Aufpunkt des einfallenden (nicht
gebeugten) Rontgenstrahls ist es auch nicht moglich, niher zum Ursprung liegende Maxima

zu erkennen. “Warum dieser Punkt bei uns so riesig geworden ist, ist uns zum Zeitpunkt

der Abgabe des Protokolls noch nicht klar. Moglicherweise kommt ein zu grofer Teil des
Lichts ungebeugt durch den Kristall, was auch an einer zu groRen Lochblende liegen kann. S-V-
Bearbeitet man dieses Bild mit GIMP, nummeriert die Punkte zur spiteren Identifikation

im Uhrzeigersinn durch und fiigt noch ein angedeutetes Koordinatensystem ein, so erhilt
man leicht vergrofert Abbildung 25.

Abbildung 25: Laue-Aufnahme, leicht vergréfiert mit nummerierten Maxima,

Wir rufen uns die entsprechende Gleichung aus dem Durchfiihrungsteil ins Gedéchtnis, mit
welcher man zg bei gegebenen z und y¢ aus geometrischen Uberlegungen berechnen kann:

ZQZMSC%‘FZU%)-FLQ—L /
L . TQ YQ
= Az = (-————1>(AL)2+(———————>(A:cQ)2+( )(AyQ)2
J VI +ah+ud VI ah+ g LA+ ad+yd Fo-

wobei hier nochmal angemerkt sei, dass zg = x, und yg = y,. Fiir unseren Versuchsaufbau
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galt dass L = (11 + 1) mm, T wobei der %rofée Fehler dahg };uhrt dass es schwjierig war di'ese )

Einstellung genau vorzunehmen. w W_J x,\.‘,/t/' A -

Liest man die x-Werte und y—Werte vom Ursprung aus der obigen Abbildung mit Hilfe des
Millimeterpapiers ab, nutzt die obige Gleichung sowie die in der Durchfiihrung gegebene
Bestimmung der Millerindizes mittels den kleinsten ganzzahligen Werten, die

hskal =gy yg =0 wa

erfiillen, so erhélt man Abbildung 26.

Punkt| x5 | Axq| vq qu Zq | Bz |h'=x/z|k'=y/z| I'=1| (hk.l)
- _|mm|mm|mm |mm|mm|mm| - - - -

1| 0.0/ 1.0| 100 1.0] 39| 0.7] 0.00] 2.59]|1.00{(0,104) | ¥
2| 40| 10| 70/ 1.0/ 26| 06| 1.52| 2.65/1.00/(6,204) |~
3| 70| 1.0] 40| 10| 26| 06| 2.65] 1.52[1.00/(1064) |+
4| 100 1.0l 00| 1.0[ 39 07| 259 0.00]1.00[(10,04) |-
5{ 70| 1.0 -3.0| 1.0] 24| 06| 2.94] -126/1.00{(3,-11) |~
6/ 4.0| 1.0 -7.0{ 1.0] 2.6] 0.6] 1.52| -2.65/1.00{(6,-10,4) |
7| 0.0| 1.0/-10.0{ 1.0 39| 07| 0.00] -2.59/1.00{(0,-10,4) | .~
8| -30[ 1.0| 80| 1.0] 29| 06| -1.02] -2.73| 1.00{(-1,3,1) |
9| -7.0| 1.0| -4.0[ 1.0| 26| 0.6 -2.65| -1.52|1.00|(-10,-6,4)]
10{-10.0{ 1.0 0.0| 1.0] 39| 0.7| -2.59] o0.00[1.00{(-10,0,4) | ~
11| -80/ 1.0] 3.0| 1.0 29| 06| -2.73] 1.02]1.00{(-3,1,1) |
12| -4.0] 10| 70| 10| 26| 06| -1.52] 2.65]1.00[(6,104) |
13| -3.0] 1.0| 130 1.0 63| 0.9] -0.48] 2.07|1.00|(2,84) | ~
14| 3.0 1.0| 130/ 1.0/ 63| 09| 0.8 2.07]1.00[(2,84) .
15| 13.0{ 1.0 3.0| 1.0] 63| 09| 2.07| 0.48/1.00{(824) | “
16| 12.0] 1.0] 3.0 1.0| 5.6] 0.8] 2.16] -0.54]1.00/(8,-2,4) | 7
17| 9.0{ 1.0| -6.0 1.0 44| 08| 2.03] -1.36|1.00|(8-64) | ¢
18| 6.0/ 1.0 -9.0] 1.0 44| 08| 1.36] -2.03/1.00|(584) | «
19| 3.0/ 1.0/-13.0] 1.0| 63| 09| 0.48] -2.07[1.00{(2,-84) |¢
20| -3.0{ 1.0/-13.0] 1.0 63| 09| -0.48] -2.07|1.00(-2,-8,4) | ¢
21|-13.0, 1.0 -3.0| 1.0] 63| 09| -2.07| -0.48/1.00|(-8,-2,4) | &
22|-13.0, 1.0/ 3.0 1.0 63| 09| -2.07] 0.48|1.00[(-82,4) |*
23| 0.0| 10| 180] 1.0]10.1] 1.0] 0.00] 1.78/1.00{(0,42) |
24| 180] 10| 00| 1.0[10.1] 10| 178] 0.00]1.00[(402) |¢
25| 14.0| 1.0{-14.0] 1.0/11.6] 1.0 1.20] -1.201.00{(1,-1,1) | ¢
26| 7.0] 1.0/-15.0 1.0 89| 09| 0.79] -1.69|1.00/(2,4,2) v,
27| 0.0| 1.0/-18.0] 1.0/10.1]| 1.0/ 0.00] -1.78]1.00|(0,-4,2) i/
28|-14.0| 1.0/-14.0| 1.0/11.6] 1.0 -1.20| -120/1.00|(-1,-1,1) | ~—
29/-18.0| 1.0/ 00| 1.0/10.1| 1.0 -1.78] 0.00/1.00((4,02) | — _
30|-16.0| 1.0] 16.0] 1.0/14.2| 11| -1.13] 1.13|1.00](-1,1,1) |

v’

Abbildung 26: Abgelesene Maxima im Ortsraum mit Ermittlung der Netzebenschar (h,k,])
welche fiir den Reflex verantwortlich ist . .

Der Umweg tber A/, k', 1’ ist schnell erklirt: es ist einfacher so in der Tabelle auszurechnen!

Wir setzen | = 1, die Verhéltnisse dndern sich dadurch nicht, aber h : | = z : 2z und

k:l=1y: zist jetzt eindeutig festgelejtép Danach multiplizieren wir wieder mit einer ganzggl/ y
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Zahl, sodass das Tripel ganzzahlig und ungemischt ist und zugleich das kleinste mit dieser
Eigenschaft istMDa nur ganzzahlige Werte angenommen werden diirfen, mussten hier einige
Werte gerundet werden, was aber durch den ebenfalls grofen Messfehler beriicksichtigt wurde
(es war sowieso schwierig die genaue Position eines verschwommenen Punkts anzugeben). Es
féllt auch direkt auf, dass es nicht immer leicht scheint, ein solches Zahlentripel (hk,l) zu
finden. Ungemischt hat hier die Bedeutung, dass die Millerindizes zu einer Ebene entweder
alle gerade oder alle ungerade sind. Aukerdem entnehmen wir [16] folgende Formeln und
Werte: Der Glanzwinkel ist gegeben durch

! ,
W)

f = arctan (

und der Netzebenenabstand durch

Go

wornit sich auch »
0

A=2dsinf = 2sinf - ——o——
VhZ 4 k2412

ergibt. Auflerdem ist die Gitterkonstante fiir LiF:

ap = 402,80 pm

Ein Blick auf Abbildung 26 ldsst auf folgende Netzebenscharen schliefen:

Ebene ‘ (h k1) l Glanzwinkel 6 in ° I Netzebenenabstand d in pm ! Wellenldnge A in pm

1 [(0104) 21,8 374 24,27

2 | (6104) 18,93 32,67 21,2

3 | (3-11) 17,55 121,45 73,24

4 | (-284) 25,88 43,95 38,37

5 | (8-64) 21,8 2 3 27,78

6 (042) 26,57 90,07 < 80,58 =
7 | (1-11) 35,26 232,56 268,51

8 (242 DA o) 82,02 67,15

Dass die Wellenlénge fiir Beugung kleiner sein sollte als der Netzebenenabstand ist bis auf
fiir die Ebene (1,-1,1) immer gegeben. Ein erneuter Blick in [16] verrit dann aber auch,
dass anscheinend nur die von uns gemessenen Ebenen (0,4,2) und (2,4,2) realen Ebenen
beim LiF-Kristall entsprechen, wihrend die anderen sich als Messfehler in unseren Millerin-
dices herausstellen. Da diese in unserer Messung regelmifig mit Nachkommastellen behaftet
waren, sind hier schon Fehler durch das runden entstanden. Dadurch fehlen uns auch vier
weitere Netzebenscharen. g%»“ o
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4 Fazit

Abschliekend lésst der Versuch sich als erfolgreich bewerten. Wihrend die Durchfiihrung
noch kein grofes ° Wissen iibe R(mtgenstrahlen und Spektroskople abverlangte sondern eher
technis/c/hes WIS L_heiurfte %at man durch die” Auswertung einen Einblick e erlangen konnen
wie Rontgenstrahlung im Experiment entsteht, wie man Materialien mit dieser analysieren
kann - inklusive genauer Massenanteﬂbestimmung - und wie Kristalle mit Hilfe von Rontgen-
strahlung auf verschiedene Eigenschaften untersucht werden kénnen. Im ersten Versuchsteil
konnten wir die unbekannte Réntgenréhre mit guter Genauigkeit einer Sllberanode zuord-
nen und die Feinstrukturaufspaltung eines Dubletts von Molybdéan bestimmen, wobei wir uns
hier die Bragg-Bedingung und das charakteristischen Rontgenspektrum zunutze gemacht ha-
ben. Auch die Materialanalyse mit Hilfe von Réntgenfluoreszenz lieferte zufriedenstellende
Ergebnisse, wobei hier leider manche Peaks nur eine sehr schwache Ausprigung hatten und
es dadurch schwierig war, Gaukurven an diese anzupassen. 5\.7\/117 konnten eine der Proben
zu Messing mit einem Anteil von etwa 50% Kupfer und Zink bestimmen. Im letzten Teil
haben wir versucht Reflexe eines LiF-Kristalls auf einem’ ‘Rontgenfilm den Netzebenscha-
ren zuzuordnen, durch welche sie entstanden sind. Dadurch lésst sich ein Kristall auf seine
Strukturen untersuchen. Dieser Versuchsteil hat bei uns leider keine guten Messwerte gelie-
fert. Wir konnten nur zwei von vier dieser Ebenen identifizieren. Das lag vermutlich zum
einen daran, dass unsere Laue-Aufnahme nur sehr wenige gut sichtbare Reflexe lieferte - da-
fiir einen riesigen in der Mitte - und zum anderen an der miihseligen Auswertung, in welcher
man versucht gerundeten Kommazahlen ganzzahlige Vielfache zuzuordnen. =

5 Anhang

Auf den folgenden Seiten sollen einige nicht verwendete - zur Vollstéandigkeit aber dennoch

angefertigte - Plots sowie eine Tabelle mit Messwerten vom Tutor aufgefiihrt Werde%:, —
i% 4

¢
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5 ANHANG
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Abbildung 27: Feinstruktur Messwerte: Zahlraten fiir Molybdén-Anode bei bestimmten Win-
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30.280.20 47| 025
[ 3029/0. 407] 025
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Abbildung 28: Feinstruktur Messwerte: Zahlraten fiir Molybdan-Anode bei bestimmten Win-
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Anzahl Detektionen

Anzahi Detektionen

500

T
IData Blei ——+—i
Fit Blei

Peak

Kanal z

Energie E in keV

Ot W N

128,27 + 0,6083
144,216 + 1,106
164,859 =+ 0,0762
194,566 + 0,1179
225,889 =+ 1,549

8,094 + 0,496
9,172 & 0,535
10,567 & 0,578
12,576 + 0,651
14,693 + 0,739

Abbildung 29: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Blei (Pb)

5000

4000 -

3000 -

2000 -

1000 |

DataI Eisen +—+—
Fit Eisen ~———

Peak

Kanal z

Energie F in keV

103,208 + 0,0341
108,05 £ 0,2293

6,4 & 0,44
6,7271 + 0,4521

80

430 140

Abbildung 30: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Eisen (Fe)
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Anzahl Detektionen

Anzahl Detektionen

400

350

Data Gold ——
Fit Gold

Peak Kanal z Energie E in keV
1 131,749 £ 0,3663 8,33 + 0,503
2 152,966 + 0,0924 9,763 & 0,55
3 178,724 + 0,159 11,505 + 0,612
4 205,293 + 2,097 13,3 £ 0,693

100

80 -

60 -

Data Indium ——
Fit Indium

Abbildung 31: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Gold (Au)

Peak

Kanal x

Energie F in keV

=W N

58,908 + 0,1541
129,513 + 0,1394
356,037 £ 0,1117
399,306 £ 0,669

3,405 + 0,368
8,178 + 0,4971
23,491 + 1,082
26,416 + 1,204

Abbildung 32: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Indium (In)
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500 T T T T T T T
Data Molybd/n +—+—
Fit Molybd”/n
400 |
g 300 |- Jf ){
§ | Peak Kanal z Energie E in keV
ol ir 1 | 262,925 £ 0,074 | 17,197 & 0,83
b 2 293,737 + 0,609 19,28 4+ 0,913
100 |- | %’
| i\
/], o
P P, MWP . \Vk,«_w t"kv ““““““““““““““““
200 220 240 260 280 300 320 340
Kanal
Abbildung 33: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Molybdén (Mo)
3000 T T T T T T
X Data Nickel +—+——
Fit Nickel
2500 |~
2000
g 1500
§ Peak Kanal z Energie E in keV
N 1 120,524 + 0,169 7,57 £ 0,478
500 + &
[ |
| 4
-500 L L

-100

Abbildung 34:

i )
200 300 400 500
Kanal

Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Nickel (Ni)
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Anzahl Detektionen

Anzahl Detektionen

120

1400

1200

1000 |-

800

600 -

400 |-

200

Data SiIvler =
Fit Silver

Kanal

Peak Kanal z Energie F in keV
1 52,885 + 0,273 2,998 + 0,36
2 128,58 + 0,884 8,115 + 0,499
3 328,054 + 0,057 21,6 £ 1,0
4 366,971 + 0,298 2423 + 1,11

Abbildung 35: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Silber (Ag)

Data Titan ——
Fit Titan

Peak Kanal z Energie E in keV

: 1 | 76,730,112 4,61 + 0,39

110

Abbildung 36: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Titan (Ti)
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Anzahl Detektionen

Dat‘a Wolfram +—+—
Fit Wolfram

Peak Kanal Energie E in keV

1 | 133,867 + 0,084 | 8,472 + 0,507
7 153,15 + 0,122 9,776 + 0,551
3 175,85 + 1,79 11,31 + 0,62

100 120
Kanal

Abbildung 37: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Wolfram (W)

120 T T T T T T T T
Data Zinn +—+—

Fit Zinn

Anzahl Detektionen

Abbildung 38: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Zinn (Sn)

Peak Kanal z Energie F in keV
1 61,55 + 0,11 3,584 + 0,371
2 129,54 + 0,33 8,18 + 0,50
3 370,90 £ 0,18 24,496 + 1,124
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Anzahl Detektionen

1000

800

600

400

200

Data Zirkonium +—+—
Fit Zirkonium

Z

. [

100 150 200 250 300
Kanal

Peak

Kanal z

Energie I in keV

239,11 + 0,08
266,453 + 0,527

15,587 £+ 0,766
17,435 + 0,839

Abbildung 39: Fluoreszenzspektrum und Energiepeaks von Zirkonium (Zr)
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