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1. Scopul lucrarii

Lucrarea isi propune sa familiarizeze studentii cu tehnica masurdrii spectrometrice a
razelor X, cu producerea lor prin procese de fluorescentd induse de radiatiile y, cu verificarea
unei legi fundamentale din fizica atomica - legea lui Moseley. Metoda experimentala utilizata in
lucrare este aceea a detectiei cu cristal scintilator anorganic si "analiza de amplitudine
multicanal". Experimental, se pune in evidenta legea lui Moseley prin masurarea energiilor By
pentru diverse materiale (valori Z diferite) iar din curba obtinutd se determind valoarea
constantei Rydberg R.

Cunostinte anterioare necesare: Fizica: notiuni elementare de fizica atomica (modelul

Bohr), fluorescenta de raze X, proprietatile radiatiei fotonice (efectul fotoelectric extern,
interactia radiatiei X cu substanta, unitati de masurd utilizate in fizica atomica);Metodica
experimentald: detectori cu scintilatie, spectre energetice produse de detectorii de radiatii
ionizante, analiza multicanal, lanturi spectrometrice de fotoni cu detectori scintilatori,
incertitudinile (erorile) datelor experimentale, metoda celor mai mici patrate.

2. Principiul experimentului
Fluorescenta de raze X

Razele X sunt fotoni de radiatie electromagnetica cu lungime de unda foarte mica (aproximativ
intre 10 nm si 10 pm) si energie mare (aproximativ intre 100 el si 100 kel). In spectrul
electromagnetic, razele X sunt localizate intre razele Ultraviolete (UV) si razele Gamma (y).
Razele X pot avea spectre energetice continue (radiatie de franare - bremsstrahlung, radiatie de
sincrotron etc. [1]) sau discrete (de linii). Una dintre modalitatile de producere a razelor X cu
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spectru discret este prin tranzitiile electronilor intre paturile interne ale atomilor. Pentru a avea
loc acest proces trebuie ca, In atom, electronii sa fie dislocati din paturile interne, producandu-se
astfel goluri care vor fi ocupate prin tranzitii de catre electroni din paturile superioare. In urma
acestor tranzitii se obtin raze X cu un spectru energetic discret, specific elementului chimic
caruia 11 apartine atomul (razele X caracteristice) in competitie cu electronii Auger [2].

Numele de ‘radiatii X’ este Tn general asociat fotonilor daca sunt emisi de electroni liberi sau
legati. Fotonii emisi direct ca urmare a unor tranzitii nucleare se numesc radiatii y chiar daca
energia lor este in domeniul conventional al radiatiilor X. ‘In aceasta lucrare de laborator
electronii de pe paturile atomice interne sunt dislocati Tn urma interactiei prin efect fotoelectric
cu fotonii de radiatie electromagnetica cu energie foarte mare (fotonii y de energie 59,5keV)
obtinuti de la o sursad radioactiva " Am) prin tranzitiile nucleelor atomice intre starile lor
discrete (vezi anexa 1). Procesul de emisie a razelor X caracteristice in urma iradierii cu
fotoni de energie foarte mare (raze X dure si raze y) se numeste fluorescenti de raze X.
Procesul poate fi indus atat fotoni energetici, cat si de particule incarcate cu energie mare care
pot si ele s@ disloce electronii legati de pe paturile atomice interne, declansand astfel emisia
razelor X caracteristice (tehnicile PIXE). Fluorescenta de raze X este un fenomen utilizat pe scara
larga in analizele elementale.

Pentru razele X caracteristice au fost adoptate sisteme de nomenclaturd in functie de paturile
atomice intre care are loc tranzitia care le genereazd. Cel mai comun sistem de notare al razelor X
este prezentat schematic in figurile 1a si b.

Prin majusculele K, L, M, N corespunzitoare respectiv valorilor numarului cuantic principal
n=1,2,3,4 sunt notate primele 4 nivele atomice (in imaginea simpla a modelului atomic Bohr).
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Fig. 1°: Reprezentarea structurii unui atom Fig. lb: Schema simplificata a nivelelor de
conform modelului Bohr energie a unui atom in modelul Bohr
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Daca fotonul y scoate un electron din patura K, golul care ramane poate fi umplut prin tranzitia
unui electron din patura L rezultand un foton X simbolizat prin K4 . Daca golul este umplut de
catre un electron din patura M, se produce un foton X simbolizat prin Kg iar daca este umplut
prin tranzitia unui electron din patura N se genereaza razele X notate prin K . Daca razele X sunt
produse prin umplerea unui gol din patura L se obtin razele X notate cu Lq, Lg, etc.

Energia razelor X caracteristice este egala cu diferenta intre energiile nivelelor atomice intre care
a avut loc tranzitia electronica. Spre exemplu energia razelor Kq este:

Eg,= EL-Ey

Ca reguld generald, prin umplerea unui gol de pe un anumit nivel prin tranzitiile electronilor de
pe paturile superioare, se obtin raze X cu energii care cresc $i intensitati care scad rapid, pe
masurd ce electronul care umple golul provine dintr-o paturd mai departata de patura in care se
afla golul. Pentru liniile X din seria K ordinea energiilor si intensitatilor este

Lpe = E&'.‘I < ERy respectiv lrg = IHF = "'r!"'r‘
Din acest motiv linia de fluorescenta (picul experimental) care domind spectrele de raze X este
Ko . Aceasta linie va constitui obiectul determindrilor experimentale din prezenta lucrare de

laborator.

Observatie: Liniile razelor X au o structura fina datorita structurii corespunzatoare a nivelelor
atomice. Pentru observarea acestei structuri trebuie utilizati detectori de inalta rezolutie (e.g.
detectori cu semiconductori). In lucrarea de fata se utilizeaza detectori cu scintilatie de tip
Nal(Tl) (iodura de sodiu dopata cu taliu) a caror rezolutie energetica nu permite observarea
acestei structuri fine.

Legea lui Moseley

Energia de legatura a electronilor din paturile atomice interne creste cu numarul atomic Z
(sarcina electrica a nucleului). La fel va creste cu Z si energia razelor X caracteristice, care va fi
masuratd n acest experiment. Dependenta energiei razelor X caracteristice de numairul
atomic Z a fost studiata sistematic pentru prima data de fizicianul britanic Henry Moseley
(1887-1915). Aceastd lege a avut un rol deosebit de important in demonstrarea experimentala a
teoriei atomice a substantei (modelul Bohr), in ordonarea elementelor sistemului periodic si in

prezicerea existentei mai multor elemente chimice necunoscute. Obtinutd initial empiric, legea
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1
lui Moseley stabileste o relatie intre numarul de unda al radiatiei emise (@_1) si numarul

atomic Z al elementului supus fluorescentei de raze X de forma generala:

TRy y

in care R este constanta Rydberg, n si m sunt numerele cuantice principale ale nivelelor intre
care are loc tranzitia radiativa a electronului, iar ¢ este o constanta ce tine cont de ecranarea

sarcinii nucleare de catre electronii din paturile inferioare ale atomului. Pentru atomi complecsi

de tipul celor din aceasta lucrare se considera o=1.

Aplicand relatia (1) putem determina energia liniei K, (8&=), pentru care n=1 si m=2, a unui

atom descris de numarul atomic Z supus unei fluorescnte induse de raze X astfel:

o P 3
Ef, ™ho¥ = = h cR{E =1} @)

in care h = 6,626 10"F4/7 m 4,136 « 10™28kal's este constanta lui Planck, ¢ viteza luminii in
vid, iar R este constanta Rydberg.

3. Aranjamentul experimental

Schita instalatiei experimentale este prezentata in Figura 2:

‘ Sursa de tensiune \Sursﬁ 7 (**Am)
reglabila Ecran Pb\ ¢
[ — - amy Proba
Fotomultiplicator NaI(TI)
—
( Raze X
L de fluorescenta

MCA CALCULATOR

| £ _
Formator pulsuri N Spect.ru d.e
Amplificator ‘ amplitudine

Convertor Analog-Digital canal

Figura 2: Schema montajului experimental pentru masuratori de fluorescenta de raze X
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iar fotografia instalatiei experimentale din laborator este urmatoarea:

Figura 3: Fotografia dispozitivului experimental

4. Procedura de masurare

Inainte de inceperea masuratorilor se vor identifica elementele dispozitivului experimental n
conformitate cu figurile 2 si 3 verificaindu-se ca sunt indeplinite urmatoarele conditii:
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Impuises rControl—————————
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Figura 4.
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» cablul de alimentare (in standard NIM) este corect conectat la sursa de tensiune si la
fotomultiplicatorul sondei cu scintilatie;

potentiometrul de pe sursa de alimentare este pus la valoarea 2.00
iesirea din fotomultiplicator este conectata la intrarea in Analizorul Multicanal;

-iesirea din Analizorul Multicanal este conectat printr-un port USB la calculator;

YV V V V

in calculator este pornit programul "measure" in care este selectatd optiunea "MCA"
(Multi Channel Analyzer);

Procedura de masura se deruleaza in urmatoarele doua etape:

Etapa 1: Reglarea amplificarii $i calibrarea in energie a lantului spectrometric de fotoni
(anasmblul detector-fotomultiplicator- sursa de tensiune-Analizor Multicanal).

2.

Pentru reglarea amplificarii:

Din modul "measure" se selecteaza optiunea "Spectra recording', se apasa butonul
"Continue" si in fereastra de "Spectra recording" se alege "Gain" la "Level 4", "Offset" la
1% 1ar ca "x-Data" se alege ""Channel number". (vezi fig. 4)

se plaseazi in orificiul carimizii de plumb sursa de **’Am astfel incat rata de numdrare in
detector sa fie mai micd de 1000 counts/s.

Se regleaza potentiometrul de pe sursa de alimentare a fotomultiplicatorului astfel incat
picul cu energia de 59.5 keV din spectru sa se deplaseze in partea dreapta a spectrului (in
jurul canalului 3500). ATENTIE! Toate aceste setiri vor ramdne strict neschimbate de-a
lungul intregului experiment !.

Se comanda "Cancel" pentru a finaliza reglarea amplificarii lantului spectrometric si a trece
la urmatorul pas.

Pentru a efectua calibrarea in energie, se vor inregistra fotonii y emisi de sursele radioactive
de “*’Am si "*’Cs cu scopul de a gisi corespondenta intre numarul canalului de amplitudine
si energia corespunzatoare a fotonilor X si y inregistrati.

Se activeaza din nou modul "measure" in care se selecteaza optiunea "MCA gauge" si apoi
""Settings and Calibration"'.

Apare pe ecran fereastra din figura 4 in care se fixeaza variabila "Gain" la "Level 4",
"Offset" la 1% si "Mode" 1a ""2-point calibration". In suportul de plumb rimane fixata sursa
de **'Am.
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Pe spectrul ce se inregistreaza, se deplaseazd unul din cursoarele disponibile pe ecran (cu
. . . . .. . 241 . .
ajutorul mouse-ului) pe picul cu energia de 59.5 keV caracteristic sursei ““’Am si se scrie

acesta energie in campul corespunzator.

Se indepirteaza sursa de **'Am si se monteaza pe suportul de probe, sub detector sursa de
137
Cs.

. . o o . 137 .
Cu butonul "Clear diagram” se sterge spectrul si se misoara spectrul sursei de '*’Cs apoi se
deplaseaza cel de al doilea cursor pe picul de 32.2 keV caracteristic acestei surse si se scrie
energia in campul corespunzator.

In final se apasa butoanele "Apply” apoi "Save"” si se da un nume pentru calibrarea facuta.
Din acest moment, in grafic, pe axa orizontald va apdrea energia (exprimata in keV).

ATENTIE! Etapele de amplificare si calibrare pot fi sarite daca se foloseste fisierul de
calibrare cal oct 2016 la o tensiune de 9.8kV aplicata pe detector.

Etapa 2: Inregistrarea spectrelor de raze X de fluorescenta, induse de fotonii y emisi de sursa
radioactivi de 241Am_.

1.

Se activeaza din nou modul "measure" in care se selecteaza optiunea "MCA gauge' si apoi
"Settings and Calibration''. Pe ecran apare o fereastra in care se fixeaza variabila "Gain" la
"Level 4", "Offset" la 1% (vezi figura 4).

Se inregistreazd un spectru pe o duratd de masurd de 400s pentru fondul de radiatie. La
finalizarea achizitiei de date sa apasa butonul “Accept data” si se salveaza fisierul obtinut pe
directorul student.

In orificiul din cirimida de plumb cu rol de protectie se plaseaza sursa de **/Am (vezi fig. 3).
Prin compararea cu spectrul obtinut pentru fond, se verifica prin inregistrarea unui spectru ca
detectorul inregistreaza foarte putini fotoni de la sursa vy .

Se monteaza suportul pentru probe sub detector si in fata sursei astfel incat incidenta fluxului
de radiatii y de la sursa, pe proba sa fie la aproximativ 45°. Pozitiile sursei si al suportului
raman fixe pe parcusul intregii masuratori.

Se plaseaza pe suport proba de analizat astfel Incat sa fie "vazuta" de catre fotonii y emisi de
sursa ““’Am si de citre detector. Pentru probele de BaSOy si SnCl, timpul de masuri este de
300s, iar pentru cele metalice de 400s.

Spectrele masurate se Inregistreaza cu functia “Accept data”.

Dupa fiecare probd se sterge spectrul prin butonul "Clear diagram"” si se reiau masurdatorile
de la punctul 5 pentru toate probele de analizat.
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Se vor efectua masuratori ale energiei picului K, pentru probele puse la dispozitie de cadrul
didactic, din care cel putin 3 se vor folosi pentru verificarea legii Moseley si calculul constantei
Rydberg,, iar una va fi proba necunoscuta a carei compozitie se doreste a fi identificata.

5. Prelucrarea si interpretarea rezultatelor experimentale

Folosind fisierele salvate, se selecteaza fiecare spectru in parte si se realizeazd urmadtoarele
operatii:

1. Din meniul” Analysis’se selecteaza si se aplicd optiunea “smooth” cu pragul de smoothing
spre ’strong’.

2. Din meniul ” Analysis’se selecteazd si se aplica optiunea “Peak analysis’, tolerance spre
‘high’. Bifand optiunea “Visualise results” se obtin valorile maximelor locale marcate pe
grafic.

3. Se identifica in spectru pozitia picului dominant (Kq) si se citeste energia corespunzatoare
care se trece in Tabelul 1.

Tabelul 1:

5 Energia

Elementul Numar . -

Nr. .. ) masurata (L - 1)
chimic atomic Z
Bz . [keV]

1
2
3
N

Utilizand datele din Tabelul 1 si o foaie de calcul excel (sau hartie milimetrica) se reprezinta
grafic legea lui Moseley plasind pe axa orizontald a graficului valorile lui & = 1} si pe axa

verticald energiile Ly

Se interpoleaza punctele experimentale cu o dreapta. Precizia cu care punctele experimentale se
aseaza pe aceastd dreaptd este un indicator al validitatii legii Moseley pentru liniile K« (relatia

2)).
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Din panta dreptei, cunoscand valoarea constantei lui Planck:
(h=6626+ L10] 1(-34) /r=41%6 . L10] W(-18) keVs)

Se determina valoarea constantei Rydberg. Se va estima incertitudinea masuratorii.

Folosind graficul realizat anterior si valoarea masuratd pentru energia £&= a probei necunoscute

(N) se va determina elementul chimic din care este alcatuita aceasta proba. Pentru identificare, se
va folosi tabelul periodic al elementelor din anexa 2.

6. Referinte bibliografice

http://www/phywe.com , lucrarea: P2524715
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Anexa 1: Schemele de dezintegrare ale nucleelor din sursele de gics si Ham
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Anexa 2: Tabelul periodic al elementelor conform hittps://www.nist.gov/pml/periodic-table-
elements
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