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Vorwort

In den folgenden Versuchen werden wir MaterialanalysenRuittgenstrahlen durchfuhren. Mit Hilfe
dieser lasst sich beispielsweise die Zusammensetzunieokstoffen bestimmen, oder auch der Kof-
ferinhalt bei einer Gepackkontrolle am Flughafen. Neben @rundlagen der Materialanalyse werden
wir uns auch mit den Themen Energieauflosung, quantitatiekqualitative Fluoreszenzanalyse und der
Schichtdickenbesimmung beschaftigen. Um den Versudigeeich durchzufiihren werden zunachst ei-
nige theoretische Grundlagen behandelt.

Theoretische Grundlagen

Bohrsches Atommodell

Niels Bohr schuf 1913 die Theorie eines neuen Atomaufbadssteilte dabei drei Postulate auf, welche
teilweise der klassischen Elektrodynamik und Mechanikenggrachen. Mit Hilfe dieser drei Postula-

te kdnnen die Spektrallinien des Wasserstoffatoms gnkléarden. Fir Atome mit mehreren Elektronen

reichen die Bohrschen Postulate nicht aus, um exakte Bggebpu erhalten. Hier muss auf eine quan-
tenmechanische Betrachtung zuriickgegriffen werden.

e 1. Bohrsches Postulat:Die Elektronen im Atom bewegen sich auf diskreten Kreisleshmit
den Energierk,,. Vergleichbar ist dies mit der Planetenbewegung um die &daa herrscht ein
Kraftegleichgewicht zwischen Coulomb- und Zentripetafk durch welches die diskreten Bahn-
radien des Elektrons um den Atomkern berechnet werdengkbnn
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Daraus ergeben sich ditomaren EnergieniveausF,, im Wasserstoffatom:
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Wobei R, die Rydberg-Konstanteist, welche folgendermaf3en definiert ist [2]:
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= 10973731, 568539(55) (3)

1
m
Auf den stationaren Bahnen verliert das Elektron keineriseda es keine elektromagnetischen
Wellen erzeugt. Dies steht im Widerspruch zum klassischedéll, nach welchem jedes beschleu-
nigte Teilchen Strahlung emittiert.

e 2. Bohrsches PostulatEin Elektron emittiert beim Wechsel zwischen den einzeBerargienive-
aus ein Photon, dessen Energie der Differenz der beidemiEnateaus entspricht. So ergibt sich
fur die Frequenz des emittierten Photons:

E, — FE. —13,6eV 1 1
Y= n <n n> )




e 3. Bohrsches PostulatAuch der Drehimpuls eines Elektrons kann nur diskrete Warteehmen,
die wieder durch die Quantenzahbestimmt sind:

L=nh (5)

Rontgenstrahlung

Als Rontgenstrahlung bezeichnet man diejenige Strahldiggaus Photonen mit Energien zwischen
100eV und einigen MeV besteht.

Erzeugung von Rontgenstrahlung

Rontgenstrahlung lasst sich beispielsweise mit eir@rténrohre erzeugen. Von einer beheizten Glih-
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Abbildung 1: Rontgenrdhre (Quelle:l[1])

kathode werden Elektronen emittiert und durch das elekteid-eld zwischen ihr und einer Anode be-
schleunigt. Beim Auftreffen auf die schragliegende An&denmen zwei Effekte zum Tragen, welche
Rontgenstrahlung erzeugen:

e Die sehr schnellen Elektronen werden durch die Anode abgedirund abgelenkt. Dabei senden
sie kontinuierlicheBremsstrahlung aus.

Elektron W
E, hf
Atomkern

E,=E,- hf
Abbildung 2: Erzeugung von Bremsstrahlung (Quellé: [1])
e Beim Auftreffen von Elektronen auf das Anodenmaterial veerfiest gebundene Elektronen aus

einem Anodenatom herausgeldst, es kommt zur lonisatices passiert uberwiegend mit Elek-
tronen auf niedrigen EnergieniveausDas so entstandene Loch wird durch ein Elektron hoherer



Energie (Niveaun) aufgefillt. Dieses sendet dabei ein Rontgenquant eliskiWellenlange aus.
Man spricht dabei vortharakteristischer Rontgenstrahlung Die Quanten besitzen dabei die
Energie:

E=h-v=E, —E, (6)

Je nachdem, von welcher Ausgangsschale und in welche Ealdsids Elektron fallt, werden ver-
schiedene charakteristische Photonen emittiert. Vonigéinie spricht man, wenn ein Elektron
aus einer hdheren Schale in dieSchale fallt. Der Index, 3, v, etc. gibt an, wie weit die Aus-
gangsschale entfernt ist. Di€,-Linie entsteht beispielsweise beim Herabfallen einektEdes
von derL-Schale in diei’-Schale.

Nur etwa 1% der eintreffenden Energie wird zu Rontgenkirghumgewandelt, der tbrige Teil tragt
zur Erwarmung des Systems bei. Die Peaks charakterigtisstiahlung tiberwiegen in der Intensitat
gegenuber der Bremsstrahlung, welche als kontinuiertitntergrund vorhanden ist.

Absorption von Rontgenstrahlung

Im Allgemeinen betrachtet man drei Effekte, welche zur Apson von Rontgenstrahlen beitragen. In
welcher Kombination diese Effekte auftreten, hangt vomvemdeten Absorbermaterial ab.

o Comptoneffekt: Trifft ein Photon auf ein schwach gebundenes Elektron eitesns, so wird
durch einen elastischen StoR3 ein Teil seines Impulses undrsEnergie auf dieses Elektron
Ubertragen. Das urspringliche Photon wird dabei gestiza bei diesem Prozess das Elektron
die Atomhille verlasst, wird das Atom ionisiert. Der Egieverlust des gestreuten Photons flihrt
zu einer Frequenzanderung. Je nach Streuwinkel verigsideieser Energietibertrag an das Pho-
ton. Durch eine Streuung ui®0° wird der Ubertrag maximal.

e Photoeffekt: Auch beim Photoeffekt erfolgt die Wechselwirkung einfatler Photonen mit der
Atomhille. Das Photon wird quasi von einem Elektron velstkt. Es kommt zum vollstandigen
Energielibertrag an das Elektron, wodurch es aus seinéuBgmit dem Atomkern geldst wird
und das Atom verlasst. Damit dieser Vorgang stattfindemkeruss die Energié’., des einfal-
lenden Photons groRRer sein als die Bindungsendfjgieles Elektrons. Je nachdem, in welcher
Elektronenschale sich das Elektron befindet, ist dieseigsenergie unterschiedlich. Bevorzugt
werden Elektronen aus den beiden innersten Schalen hetasisgDie kinetische Energie des
emittieren Elektrons lasst sich einfach mit folgenderiBleang berechnen:

Exin = Ey — Ey, (7)

Da nun in einer der energetisch niedrigeren Schalen eintrialekehlt, tritt an dessen Stelle ein
Elektron aus einem hdheren energetischen Niveau. Did fltalbeerdende diskrete Energie wird
in Form eines Photons abgestrahit.

e Paarbildung: Betragt die Energie eines Photons ubgh2 MeV, so kann dieses in ein Elektron-
Positron-Paar umgewandelt werden. Mdglich ist dies imketaCoulombfeld zwischen Atomkern
und Elektronen. Die dazu notige Energie entspricht dabeag der zweifachen Ruheenergie eines



Elektrons bzw. Positrons. Besitzt das Photon eine hoheeegte als die, die fur die Ruheenergie
des Teilchenpaares aufgebracht werden muss, so wird didgeetische Energie von Elektron
und Positron umgewandelt. Das Photon wird in diesem Prozglitandig absorbiert. Besitzt
das erzeugte Positron nur eine geringe kinetische Enagiist eine Rekombination mit einem
Elektron aus der umliegenden Atomhille moglich (Paarettung). Dabei werden wiederum
zwei Photonen mit einer Energie véihl keV emittiert.

Zwischen dem Absorptionskoeffizienten ,; und der Wellenlange hat man experimentell folgenden
Zusammenhang gefunden:
HAbs ™~ )‘3 (8)

Die Absorption nimmt also mit steigender Wellenlange hazg. Allerdings hat man auch Springe im
Absorptionsvermdgen beobachtet, welche in Abbildungidzgrt sind. Diese Absorptionskanten treten
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Abbildung 3: Absorptionskanten (Quellél [1])

auf, wenn die Energie des eintreffenden Photons geradeiguisrum ein Elektron aus einem Atom im
Absorbermaterial z.B. aus deRi-Niveau herauszuschlagen (Photoeffekt).

Rontgenstrahlung wird durch Materie exponentiell abbescht, es gilt das leicht angepasste Lambert-
sche Absorptionsgesetz (Abschwachung in Form von Stgeuemachlassigt) [3]

Ipx = Ipg - e HP7 9

I ist die Intensitat der charakteristischen Fluoreszealaking der Probe unf:, sei die Strahlungsin-
tensitat, die nach Durchdringen einer Schicht der Dighted der Dicker noch Ubrig ist. Sind Absorp-
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Abbildung 4: Abschwachung von Rontgenstrahlung durchevia (Quelle:[[1])

tionskoeffizient, Dichte der abdeckenden Schicht und dienkitaten vor und nach der Schicht bekannt,
so kann auf die Dicke der Schicht geschlossen werden.



Moseley-Gesetz

Mit dem Moseley-Gesetz kdnnen die charakteristischentginlinien eines Elementes bestimmt wer-
den. Fur die Energie der freigesetzten Strahlung|dilt [3]

1 1

E:fR-h-(Z—o—Lz)Q-(—Q——Q) (10)
ny N

Hier bezeichnetZ die Kernladungszahly, » die gemittelteAbschirmkonstante und n; bzw. n, die

Niveaus der Elektroneryy ist die Rydberg-Frequez, welche folgendermalen defirse[8]:

fR=Rs-c=3,29-10"Hz (11)

Ist eine charakteristische Linie eines Atoms bekannt feathend auch, n, und 2), so kann einfach
auf die gemittelte Abschirmkonstantg » und die Rydberg-Konstantg,, geschlossen werden. Fur die
K,-Linie (n; = 1,n9 = 2) folgt aus Gleichung(10) un@(lL1)

\/E:\/75-\/Roo.c-h-Z—?-\/Rw-c.h.am (12)

Und entsprechend fiir di&z-Linie:

\/E:\/?g-\/Roo-c-h-Z—?-\/Rm-c-h-m,g (13)

Durch Auftragen von/E iiber Z kdnnen aus der Steigung und dem Y-Achsenabschnitt dereBsigr
onsgeraden die beiden gesuchten GrofRen bestimmt werden.

Halbleiter-Detektor

Halbleiterdetektoren werden in der Spektroskopie und imTddchenphysik eingesetzt, um ionisierende
Strahlung nachzuweisen. Ein Halbleiterdetektor bestel@iunde aus einer Diode, an welcher in Sperr-
richtung eine Gleichspannung anliegt. So flie3t im Normstkid kein Strom. Einfallende Strahlung

kann nun im Diodenmaterial Elektronen-Loch-Paare erzeugelche als freie Ladungstrager fungie-

ren. Diese driften durch das elektrische Feld in RichtungElektroden und sind dort als Stromimpuls

messbar. Mit geeigneter Verstarkung kann so ionisier&ichlung (z.B. Rontgenstrahlung) nachgewie-
sen werden. Die Hohe des Stromimpules ist ein Maf fur derdia des einfallenden Rontgenquants.

Vielkanalanalysator

Ein Vielkanalanalysator nimmt die Haufigkeitsverteilusigtistisch verteilter Messimpulse auf. Dabei
erstreckt sich das Spannungsfenster Ulber den gesamtabdieich und muss nicht wie beim Einkanal-
analysator schrittweise verschoben werden. Das hat deailalass alle Kanale gleichzeitig gemessen
werden kdnnen und so die gesamte Messzeit fur jeden agrzédanal zur Verfigung steht.



Aufgabe 1: Kalibrierung des Rontgenenergiedetektors (RED)

Da die Versuchsdurchfiihrung bereits in aller Ausfiimitigit in der Vorbereitungsmappe angegeben ist,
wird hier nur eine kurze Abhandlung der einzelnen Aufgabercitgefiihrt.

Der RED soll kalibriert werden, indem die einzelnen Mes&ltarden korrekten Energiewerten zuge-
wiesen werden. Dies soll zum einen mit direkter Strahlurgeiner Rontgenrohre geschehen und zum
anderen mit den Standardproben Fe, Cu, Ni, Zn und Ag. Im Kafiimodus wird von jeder Probe ein
Spektrum aufgenommen und in diesem die charakteristis€tignigenlinien mit Kalibrierlinien mar-
kiert. Durch die Angabe der zugehorigen Energie der bekainoharakteristischen Linien ist der RED
nun kalibriert. In der nachfolgenden Tabelle sind die lstarwerte fir die/,- und Kg-Linien der zu
untersuchenden Elemente angegeben.

Element | E(Ko) lit.inkeV | E(Kp) lit. in keV

Fe 6,397 7,056
Ni 7,474 8,265
Cu 8,039 8,905
Zn 8,627 9,572
Mo 17,427 19,608
Ag 22,076 24,942

Tabelle 1: Literaturwerte der charakteristischen Romigen (Quelle: [3])

Es sollen die Impulse pro Sekunde notiert werden und eifigieeNormalverteilung an die gemessenen
Intensitatsverteilungen angelegt werden, wobei die Eoparameteti, b undc zu notieren sind.

Aufgabe 2: Bestimmung der Energieaufbsung des RED

Um die Energieauflosung des RED in Abhangigkeit von degrisitat zu bestimmen, messen wir ohne
Blende dieK-Linie der Zn-Probe fur verschiedene Emissionsstronsesdien ca. 30000 Impulse ge-
messen werden, Messdauer und Messrate sind zu notieren.

Ist die Energieaufldsung eines Detektors hoch, so lasskresp benachbarte Linien noch gut voneinan-
der unterscheiden. Dies ist der Fall, wenn der Abstdandweier Schwerpunkte mindestens gleich grof3
ist wie die Summe der Halbwertsbreiten der beiden Normadirangen. Das Auflosungsvermogen ist

folgendermal3en definiert![3]:
Ey

~ Arwium
wobei Ey der Energie beim Linienschwerpunkt entspricht uxgy iy die Halbwertsbreite bezeichnet.
Es sollen Schwerpunkt und Halbwertsbreite der Interssititeilung grafisch bestimmt werden. Bei-
de Werte sollen schlie3lich gegen die Zahlrate aufgetragerden. Wir erwarten, dass bei steigender
Zahlrate die Halbwertsbreite zunimmt, da durch die vidigaignisse die Streuung ansteigt. Zur Ver-
schiebung des Linienschwerpunktes kdnnen wir noch keussage machen, da durch die Erhohung der
Ereignisse pro Sekunde eine Verschmierung in beide Rigetudenkbar ist.

A

(14)



Aufgabe 3: Qualitative Rontgenfluoreszenzanalyse, Moseley-
Konstante

In diesem Aufgabenteil sollen wir die Spektren der beredsmendeten Standardproben aufnehmen
und die Halbwertsbreiten und Linienschwerpunkte Bgr und K 3-Linien bestimmen. Durch geeignete
Auftragung dieser Messwerte Uber die Kernladungszaldann schlie3lich mit dem Moseley-Gesetz
und den Umformungen in Gleichurig {12) und](13) die Abschonstante; ; der jeweiligen Linie und
die Rydberg-Konstant&,,, bestimmt werden.

Aufgabe 4: Quantitative Rontgenfluoreszenzanalyse an Legie-
rungen

Dieser Aufgabenteil dient der Demonstration des RED alslysesverkzeug zur Bestimmung der Zu-
sammensetzung von Legierungen. Dazu wird das SpektrumRiobe aufgenommen und versucht, die
verschiedenen Peaks dén,- und Kg-Linien bekannter Elemente zuzuordnen. Dabei ist daraafchu
ten, dass die Linien, die jeweils von einem Element hegiihim passenden Intensitatsverhaltnis stehen,
um korrekt zugeordnet zu werden. Wurden passende Linieimdeh, ist nun klar, welche Elemente
in der Legierung vorkommen. Um auf das Konzentrationssiémis' der Elemente schliel3en zu kdnnen,
mussen die Intensitately der Linien in der Probe mit den Intensitaténder Linien der reinen Elemente
verglichen werden. Die Konzentration ist dann definierctur

I,
= — 15
¢ I, (15)

Untersucht werden sollen die Proben Lotzinn, Konstarttamtmetallfraser und eine eigene Probe unse-
rer Wahl. Es sollen wieder die Kurvenparameter der angafelyormalverteilungen notiert werden und
schlie3lich, wie eben behandelt, die Zusammensetzungeatgetungen bestimmt werden.

Aufgabe 5: Bestimmung der Schichtdicke dtinner Folien

Im letzten Versuchsteil soll die Schichtdicke diinner &olbestimmt werden, konkret die Dicke einer
Al- und einer Cu-Folie. Dabei miissen noch die folgendeni Buakte beachtet werden:

1. Dadie Probe in einem Winkel von 4®ingebaut wird, gilt fir die Dicke der absorbierenden &oli

x=+2-d-n.
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Abbildung 5: Schematische Darstellung des StrahlengahgsSubstrat, F = Folie (Quelle:l[3])

2. Dader Primarstrahip, bereits vor dem Auftreffen auf das Substrat durch die Fdlgeachwacht
wird, muss zunachst diese Abschwachung der Folie eirnmdtimmt werden. Dazu wird die ent-
sprechende Anzahl an Schichten der Folie direkt vor dien&mgsquelle gehalten und die redu-
zierte Primarstrahlintensitdp, , bestimmt. Auch hier muss der Faktg®2 wieder beriicksichtigt

werden.

SFI.‘; Mo

F\Ia‘(‘u

Abbildung 6: Bestimmung der Schwachung der PrimarstradnQuelle: [[3])

Wir bestimmen/p, und Ipg , und kdnnen so den Proportionalitatsfakbor

A= ror V2 (16)
Ipg
bestimmen, der wiederum das Verhaltnis
Ipx
IFx,korr = % (17)

angibt. Ir, bezeichnet hier die gemessene Floureszenzintensit@selignten Substrats. Mit diesen
Beziehungen und Gleichung (9) kann schlie3lich auf die @tticked der Folie geschlossen werden:

Ipo - Iy ~ Iy ot ed/2

Ipor - V2
Iry -1

PO,r

(18)
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Aufgabe 1: Kalibrierung des Rontgenenergiedetektors (RED)

Ziel der ersten Aufgabe war zunachst eine KalibrierungRi@stgenenergiedetektors. Dabei haben wir
sowohl mit der Strahlung der Rontgenrohre als auch mittarakteristischen Strahlung der Standard-
proben gearbeitet. Sofern es im Protokoll nicht explizdens angegeben wird waren die Einstellungen
am Versuchsgerat stets wie auf dem Aufgabenblatt zum ¥erausgeschrieben.

Aufgabe 1.1: Kalibrierung mit der R dntgenrohre

Wir haben zunachst den Stellwinkel des GoniometersOaujestellt und ein Kalibrierungsspektrum
aufgenommen. Es waren zwei deutliche Peaks erkennbar, alteden |,- und Ls-Linien zuordnen
konnte. Da die Literaturwerte dieser Peaks bekannt wammtk man der jeweiligen Kanalnummer die
entsprechende Energie zuordnen.

Leider haben wir wahrend der Kalibrierung vergessen, eliejlige Kanalnummer zu notieren, sodass
wir sie leider nicht angeben kdonnen. Nach Absprache mierem Betreuer geniigte jedoch die blof3e
Kalibrierung fur die Aufgaben 2 und 3, sodass die jeweilig@nalnummern nicht von Belang sind.

Aufgabe 1.2: Kalibrierung mit den Standardproben

AnschlielRend haben wir eine Kalibrierung anhand der Staipdeben vorgenommen. Dazu haben wir
das Goniometer auf einen Stellwinkel vda° verstellt und nacheinander alle verfigbaren Standard-
proben eingespannt. Die Proben wurden dann wieder mitgeastrahlung beschossen und es wurden
Spektren bei zwei verschiedenen Verstarkungsfaktbéfemfgenommen. Es zeigten sich auch hier wie-
der deutliche Peaks, deren Anzahl, Position und Amplituateder jeweiligen Standardprobe abhangig
waren.

An die Peaks wurde eine Regression mittels skalierter Niwartailung angelegt. Dabei ergaben sich
die Parametet, b undc der Normalverteilung, wobei fr die Kanalnummer steht, bei welcher der Peak
auftrat. Mit Hilfe eines geeigneten Periodensys@ﬁnﬁen sich die Peaks den einzelnen Spektrallinien
K, sowie K 3 und ihren entsprechenden Energien zuordnen. Dies ist iell@&geschehen.

Probe | Peak | a | b | c | V | Linie | Energie in keV
Fe 1| 1173 | 142,0| 9237 | 4 Ka 6,40

2| 2606 | 284,0| 3213| 4 Kg 7,06

Cu 1| 1577 | 134,0| 12804 | 4 Ka 8,05
Ni 1| 1434 | 131,0| 13123 4 Ka 7,48

1 504 72,6 | 26943 | 2 Ka 7,48

Zn 1| 1716 | 132,0| 13558 | 4 Ka 8,64

1 649 71,2 | 27479 | 2 Ka 8,64

Ag 1| 2323| 64,8 1896 | 2 Ka 22,16

2| 2677| 725| 307,0| 2 Kg 24,94

Tabelle 2: Spektrallinien der Standardproben

Zur weiteren Auswertung haben wir nun fir die zwei Vellstingsfaktoren separat die jeweiligen Ener-
gien Uber der Kanalnummer aufgetragen und eine lineareeRgign durchgefiihrt, wie es in den Schau-
bildern[7 und8 zu sehen ist.

!AnalytiCON Periodensystem mit Rontgenlinien
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Abbildung 7: Energieskalierung fiX = 4
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Abbildung 8: Energieskalierung fiir = 2

Origin lieferte auf diese Weise direkt die Steigungund deny-Achsenabschnitt sowie die jeweiligen
Standardabweichungen auf diese Werte, wie es in Tabelle 3 dargestellt ist.

Vv | n1| Om | C | oc
4] 0,00411] 2,62-10~° | 1,57450] 0,03900
2 | 0,00805] 1,82-107° | 3,42276| 0,03304

Tabelle 3: Ergebnisse der linearen Regression
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Auf diese Weise erhalten wir also einen direkten Zusammemaischen Kanalnummer und der ent-
sprechenden Energie der Rontgenstrahlung. Der Romgeyiedetektor ist somit kalibriert.

Aufgabe 2: Bestimmung der Energieaufbsung des RED

Der zweite Versuchsteil beschaftigte sich mit der Enengfiésung des Rontgenenergiedetektors. Die-
se haben wir nur anhand der Zink-Standardprobe bei einestavkungsfaktod” = 4 durchgefiihrt.
Nachdem wir in Aufgabe 1.2 eine Kalibrierung des RED duréhige: haben, lieRen sich hier nun die
relevanten Werte direkt in der EinhéitV ablesen.

Es wurde von uns di&,-Linie der Probe in Abhangigkeit vom Emissionsstrdggemesserilber die
aufgenommene MessdauArt konnte Uber den Maximalwert voBD000 registrierten Impulsen leicht
die Zahlrate berechnet werden. Eine Regression mittelkester Normalverteilung an die verschiede-
nen K ,-Peaks lieferte uns dann wieder die Parametérund c. Dabei entsprich: direkt dem Linien-
schwerpunktEy. In Tabelle 4 sind alle Messwerte angegeben.

leinmA | Atins | Zahlrateins™ | a| b | c|EoinkeV | Apwnm inkeV | A
0,01 135 222,22 8,34 | 0,68 | 129 8,34 1,59 | 5,24
0,05 27 1111,11| 8,29 | 0,67 | 135 8,29 1,58 | 5,26
0,10 17 1764,71| 8,22 | 0,68 | 134 8,22 1,60 | 5,13
0,20 12 2500,00( 8,08 | 0,71 | 139 8,08 1,68 | 4,81
0,50 11 2727,27| 7,60 | 0,82 | 136 7,60 1,93 | 3,95
1,00 10 3000,00| 6,73 | 0,97 | 128 6,73 2,28 | 2,96

Tabelle 4: Messwerte zur Energieaufldsung

Die HalbwertsbreiteArwhm lasst sich mit Hilfe der Standardabweichunder Normalverteilung Ub@r

ArwHM = 2v/ 21n(2)b (19)

errechnen. Die Ergebnisse dieser Rechnung sind ebeniedlg th der Tabelle angegeben. Das Auf-
ldsungsvermogent ergibt sich gemal Gleichufgl14 dann direkt durch Einset&aachlieBend haben
wir noch die Linienschwerpunkte und die Halbwertsbreiterewei einzelnen Schaubildern tUber der
Zahlrate aufgetragen.

In Abbildung[9 sieht man die Auftragung vai, Uber der Zahlrate. Man erkennt sehr deutlich einen
linearen Bereich leicht negativer Steigung bis zu eindrliZ#e von etw2500s~ 1. Dariiber hinaus lasst
sich ein scharfer Einbruch im Linienschwerpunkt erkennen.

Wir vermuten, dass ab einer so hohen Zahlrate die einzéthetoelektroden im Halbleiter nicht mehr
schnell genug abgesaugt werden kdnnen, sodass sich Mlessegeben. Der Einsatz des Rontgenen-
ergiedetektors ist also auf Zahlraten urted0s~! beschrankt, da er dariiber hinausgehend versagt.

In Abbildung[10 wurde schlie3lich die Halbwertsbreite-ywy Uber der Zahlrate aufgetragen. Auch
hier lasst sich ein hinreichend konstanter Bereich bisrzer&ahlrate von etwa500 s~ ausmachen, ab
welcher die Halbwertsbreite dann stark zunimmt.

Diese Beobachtung deckt sich auch mit den Vorhersagen gremsorbereitung. Durch die steigende

*http://de. wi ki pedi a. or g/ wi ki / Hal bwer t sbr ei t e#Unt echnung
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Zahlrate steigt die Streurate und die Halbwertsbreitemtizu. Wir erkennen also, dass der Rontgenen-
ergiedetektor in relativ geringen Bereichen der Zahlxate etwa2500s~ ! hinreichend genaue Werte
liefert. Daher sollte dieser Bereich auch als Arbeitstodrgiewahlt werden, um die Fehler so gering wie
maoglich zu halten.

8,4
8,2 .
8,0

7,8 1

E, [keV]

7,04

6,8

6.6 T T T T T T T T T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Zahlrate [s™]

Abbildung 9: Linienschwerpunkk, tber der Zahlrate
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Abbildung 10: Halbwertsbreité\rywny Uber der Zahlrate

16



Aufgabe 3: Qualitative Rontgenfluoreszenzanalyse, Moseley-
Konstante

In der Vorbereitung wurde gezeigt, dass durch Auftragen/danzel der Energie der charakteristischen
K,-Linien tber der Kernladungszalll die Rydberg-Konstant&., sowie die Abschirmkonstante; -
bestimmt werden konnen. Daher haben wir Hig-Linien verschiedener Elemente bestimmt und ent-
sprechend in Schaubi[d 11 gegeneinander aufgetragen. Aberhdie Energien direkt mit dem RED
gemessen, indem die Energiekalibrierung aus Aufgabe Iwevelet wurde. Die Messwerte sind in
Tabelld 1B in Abschnitt Ill aufgelistet.

5,0 4

4,5 4 Wert Standardfehler

Schnittpunkt mit -0,76339 0,01691
der Y-Achse

Steigung

0,12139 5,14206E-4

4,0

3,51

sqrt(E) in sqrt(keV)

2,5

25 30 35 40 45 50
Z

Abbildung 11:v/E UberZ aufgetragen.

Zunachst wollen wir die Rydberg-Konstariig, aus der Steigungp der Regressionsgeraden bestimmen.
Nach Gleichung{12) ergibt sich diese zu

L% 16,630,618 4 137.569)
c-h-3 V0T ' m

co —

Mit dem statistischen Fehlerm der Steigung der Regressionsgeraden konnten wir dentistdien
Fehlero R, der Rydbergkonstante mittels GauR3scher Fehlerfortpflambestimmen. Die Abweichung
zum Literaturwert([2] betragt 51,6% und ist damit relatiw@. Vermutlich liegt das hauptsachlich dar-
an, dass die Energiekalibrierung aus Aufgabe 1.1 ziemligfenau war. Diesen systematischen Fehler
haben wir in unserer Rechnung allerdings nicht beriickigich

Die Abschirmkonstante; » kann schlie3lich aus dem Y-Achsenabschditter Regressionsgeraden be-

stimmt werden.
2-d

2 B Ry och
Da unser y-Achsenabschnitt negativ ausfiel, ist auch det féerAbschirmkonstanten negativ, was phy-
sikalisch keinen Sinn ergibt. Denn die Ubrigen Elektrosefiten abschirmend wirken und nicht die

=—6,137£0,136
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positive Ladung des Kerns verstarken. Auch trotz desdbsitihtigen statistischen Fehlers erreicht der
Wert niemals den positiven Bereich. Wir vermuten auch hiefltsache in der ungenauen Energieka-
librierung des RED aus Aufgabe 1.1. Da wir den Fehler niclplizix in der Rechnung bertcksichtigt
haben, soll er noch kurz diskutiert werden. In Tabelle 5 siedgemessenen Energiewerte und die Lite-
raturwerte, welcher wieder dem AnalytiCON Periodensystetmommen wurden, aufgelistet.

Element| Kernladungszahl | E(Ka)messin keV | E(K.)i inkeV | Relative Abweichung

Fe 26 5,67 6,40 -11,41%
Ni 28 6,95 7,48 -7,09%
Cu 29 7,63 8,05 -5,22%
Zn 30 8,33 8,64 -3,59%
Ag 47 24,4 22,16 10,11%

Tabelle 5: Gemessene Energie mit Kalibrierung aus Aufgabémi Vergleich zum Literaturwert.

Man kann erkennen, dass die relative Abweichung der Endegigemessenen Energie zum Literatur-
wert im Bereich vont 10% liegt. Diese recht gro3e Abweichung pflanzt sich in détesen Berechnung
fort und fuhrt so zu ungenauen Ergebnissen #anund und insbesondere zu einem negativen Wert von

01,2-

Aufgabe 4: Quantitative Rontgenfluoreszenzanalyse an Legie-
rungen

Wir haben die Zusammensetzung der Legierungen von Lot@n Konstantan (D), einem Metall-
fraskopf (E) und einem 50-Cent Stiick untersucht. Wiribben die Rontgenrdhre mib kV und va-
riierten den Heizstrom so, dass eine Zahlrate zwischem8a&0 Impulsen pro Sekunde zu stande kam.
Die Verstarkung stellen wir auf 2 und fiihrten die Messunpveils600 s lang im Kanalbetrieb durch.
Danach ordneten wir mit Hilfe der Energiekalibrierung ausgabe 1.2 die sichtbaren Peaks bekann-
ten K- und K z-Linien zu, welche wir dem Periodensystem aus Aufgabe labmben. So war es uns
moglich auf die Elemente in der Legierung zu schliel3en.

Um das Verhaltnis dieser Elemente zu bestimmen, addievienlle Peakhohen zusammen und defi-
nierten diese als 100%. Ausgehend davon liel3 sich ansehlie@er prozentuale Anteil des jeweiligen
Elements in der Legierung abschatzen. Diese Methode dbt sbndlicher genau, da wir den Skalie-
rungsfaktorc der Normalverteilung als Peakhdhe verwendet haben uid diie tatsachlichen Werte der
gemessenen Intensitaten, da uns diese nicht direkt gligdmnwaren. In den Tabelldn 114 Kisl17 in Ab-
schnitt Ill sind die Messewerte der einzelnen Proben aistgel Nachfolgend sind die einzelnen Proben
mit ihren charakteristischen Rontgenlinien tabelldridargestellt. Die Zuordnung war dabei leider nicht
immer eindeutig durchzufiihren.
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Peak| Kanal | EinkeV | Impulse | Rontgenlinie | Anteil

1 610 8,33 9450 Cu-K. | 49,9%
2 2311 22,03 2841 Ag-K. | 15,0%
3 2708 25,22 5644 Sn-K. | 29,8%
4 3116 28,51 1002 Sn-Kp 5,3%

Tabelle 6: Probe C: Lotzinn

Das Ergebnis liefert eine Uibliche Zusammensetzung vdaih®d aus Silber, Kupfer und Zinn, wobei

uns der Anteil von letzterem etwas hoch erscheint und stsdteh die Zink-Linie vollig ausblieb. In

Abbildung[12 sind die Messwerte und die skalierten Normédieingen dargestellt, so wie sie uns von
der Auswertungssoftwanmmeasure ausgegeben wurden.

Impulse
#

50

451

—— Sn-K_beta
Sn-K_alpha

—— Ag-K_alpha

—— Cu-K_alpha
Impulse

40

35

25

o /\ \ /\ ) Kanal

g T g T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 #

Abbildung 12: Probe C: Lotzinn, Impulse uber Kanalnummaufgetragen inkl. skalierter
Normalverteilung.

Peak| Kanal | EinkeV | Impulse | Rontgenlinie | Anteil

1 153 4,65 1857 Ti-Ka 2,3%
2 628 8,48 45943 W-L, | 55,7%
3 762 9,56 31396 W-Lg | 38,0%
4 989 11,38 3329 Se¥K, 4,0%

Tabelle 7: Probe E: Metallfraser

Beim untersuchten Fraskopf handelt es sich aller Wahislatigkeit nach um einen Wolfram-Karbidfraser,

19



der mit etwas Titan verstarkt wurde.

Peak| Kanal | EinkeV | Impulse | Rbntgenlinie| Anteil
1] 329 607 52358] Mn-K, | 100,0%

Tabelle 8: Probe D: Konstantan

Beim Konstantan fehlen die typischen Linien von Kupfer uridkidl, wohingegen der Mangananteil nur
minimal ausfallen sollte. Trotz mehrfacher Messung warresnicht moglich hier ein besseres Ergebnis
Zu erzielen.

Peak| Kanal | EinkeV | Impulse | R'c')ntgenlinie| Anteil
1] 576 ] 8,06 9450 | Cu-K, | 100,0%

Tabelle 9: Probe (eigen): 50-Cent Stiick

Die Legierung der 50-Cent Munze wird als Nordisches Goldebzhnet. Den Hauptteil macht dabei
Kupfer aus, wie wir es hier nachweisen konnten. Danebetesdber noch Teile von Aluminium, Zink
und Zinn vorhanden Seﬁi

Aufgabe 5: Bestimmung der Schichtdicke dtinner Folien

In diesem letzten Versuchsteil galt es die Dicke einer Ahiomfolie zu bestimmen. Auf eine zweite
Messung mit der Kupferfolie wurde nach Absprache mit umeeBtreuer verzichtet. Wir haben eine
verschiedene Anzahl an Schichten der Alufolie auf die Fab®rgelegt und das Spektrum Uber einen
Zeitraum vont = 300s gemessen. Die Verstarkung betragwobei die Wolfram-Rdhre mig5 kV
und 0,4 mA betrieben wurde. Dieselben Messungen wurden danach wigteallerdings wurde nun
die Blende anstelle der Probe mit der Folie abgedeckt, umediezierte Primarstrahlintensitag, , zu
bestimmen. Die gemessenen Parametérund ¢ der skalierten Normalverteilung befinden sich in Ab-
schnitt 11l in Tabelld_18.

Als Intensitat bezeichnen wir im Folgenden den dimendomen Faktor, der aus der skalierten Normal-
verteilung der Auswertungssoftware enthommen wurde uapgstional zur eigentlichen Intensitat ist.
Wir nahmen die Fluoreszenzspektren auf und betrachteteilgedie K, -Linie bei etwaE(Fe) — K, =

6,4 keV [3]. Dabei konnten wir beobachten, wie bei steigender Ahzadher Folien die Intensitat rasch
abnahm, wie in Abbildun§ 13 zu sehen ist. Der Schwerpuntés Peaks blieb dabei hinreichend kon-
stant, was zu erwarten war.

Sht t ps: // de. wi ki pedi a. or g/ wi ki / Nor di sches_Gol d
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Abbildung 13: Intensitat aufgetragen Uber der AnzahlAlefolien.

Wir konnten so ziemlich eindeutig den exponentiellen Zusamhang zwischen Foliendicke und Ab-
schwachung demonstrieren. Um letztendlich auf die Fdlieke d der Alufolie schlieBen zu kdnnen, ver-
wendeten wir Gleichund (18), die in der Vorbereitung hezijet wurde. Die berechneten Foliendicken
der jeweiligen Messreihe befinden sich in Tabelle 10. ZueBlenung wurde aul3erdem; = 2, 7 9/cm®
und s = 92, 8 cm?/g verwendet([3].

n | Ipo,r

I, | din pm
2 | 38004 | 12839 20,20
4 | 30984 | 4318 16,35
6 | 26546 | 2023 13,74
12 | 17019 | 1130 7,19

Tabelle 10: Gemessene Foliendicken

Als Mittelwert erhalten wird = 14, 37 um. Handelsiibliche Alufolie hat eine Dicke vaf — 15 ym. Da-
her kdnnen wir davon ausgehen, dass sich der von uns gameasket im Bereich des Sinnvollen liegt,
allerdings ist eine Tendenz der einzelnen Werte dau erkennen. Bei Steigender Folienanzahl nimmt

die Qualitat des Messergebnisses ab, da die Fluoreseanmsty der Fe-Probe zu stark abgeschirmt
wird.
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Probe | Peak | a | b | c|V
Fe 1] 1173 142,0] 9237 4
2| 2606 | 284,0| 3213| 4
Cu 11577 | 134,0| 12804 | 4
Ni 1| 1434 131,0] 13123 4
1| 504 72,6 26943] 2
Zn 1] 1716 132,0| 13558 | 4
1] 649 71,2 27479] 2
Ag 1]2323| 64,8] 1896 | 2
22677 725 307,0] 2

Tabelle 11: Messwerte zu Aufgabe 1

leinmA | Atins | Zahrateins™ |  a| b | c |
0,01 135 222,22 8,34 | 0,68 129
0,05 27 1111,11| 8,29 | 0,67 | 1356
0,10 17 1764,71| 8,22 | 0,68 134
0,20 12 2500,00| 8,08 | 0,71 139
0,50 11 2727,27| 7,60 | 0,82 136
1,00 10 3000,00| 6,73 | 0,97 128

Tabelle 12: Messwerte zu Aufgabe 2

| Peak| Parameter| Wert

Zn a 8,33
V=4 1 b | 0,641
c 22,6

Ag a 24,4
V=2 1 b | 0,591
c 24

a 27,9

2 b | 0,618

[& 3,65

Ni a 6,95
V=4 1 b | 0,624
[& 22,7

Cu a 7,63
V=4 1 b | 0,609
c 22,7

Fe a 5,67
V=4 1 b | 0,604
c 22,7

Tabelle 13: Messwerte zu Aufgabe 3
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Peak | Parameter | Wert

610
111
9450
2311
114
2841
2708
77,6
5644
3116
93,4
1002

O(T|(|(o|T|Io|0|T|(o(0|T|D

Tabelle 14: Messwerte zu Aufgabe 4 - Probe C: Lotzihg; 1mA, V =2

Peak | Parameter | Kanal

153
65,4
1857
628
142
45943
762
98,1
31396
989
74,8
3329

O(T|I|(O|T||O0|T((O|T|D

Tabelle 15: Messwerte zu Aufgabe 4 - Probe E: Fraket,0,8mA, V =2

Peak| Parameter | Kanal

a| 329
1 b| 101
c | 52358

Tabelle 16: Messwerte zu Aufgabe 4 - Probe D: Konstantan,0,6 mA, V = 2

Peak| Parameter | Kanal

a 576
1 b 72,2
c | 46611

Tabelle 17: Messwerte zu Aufgabe 4 - Probe: 50 CEnrt, 0, 15mA, V = 2
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Schichten || Parameter | Wert Probe | Wert Blende

a 1161 1161
0 b 131 131
c 46813 46813
a 1167 1159
5 b 131 116
c 12839 38004
a 1169 1169
4 b 135 135
c 4318 30984
a 1172 1159
6 b 140 117
c 2023 26546
a 1165 1162
12 b 127 116
c 1130 17019

Tabelle 18: Messwerte zu Aufgabe 5
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