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1. EINLEITUNG

1912 gelang von LAUE, FRIEDRICH und KNIPPING der Nach—
@eis der Wellennatur der Rontgenstrahlung durch Bgugung
an Kriétallgittern. 1913 entwickelten VW.H. und W.L. BRAGG
die Theorie zur Kristallstrukturbestimmung mit Rontgenstrah-
len. Seit diesem Zeitpunkt hat sich die R 6 n t g e ﬁp—
struktur analyse zu ciner dcr.wichtigstcn Methodcn
zupr Mrforschung dor Feinsteukiur dor Matorio on L»; ickol L.
Neben der qualitativen und quantitativen Analyse der Ma-
ﬁcrie findet sic Anwendupg zur Feststellung von kleinen
Anderungen der Atomabstinde eines bekannten Gitters, zur
Erforschung der Kristallstruktur und Bestimmung der Atom-
anordnung in der Elementarzelle des Gitters, zur kristallo-
. graphischen Oriéntierung eines Einkristalls, sowie zur Be-
stimmung von elastischen Spannungen in Werkstoffen u.a.m.
Wichtige Anwendungsveblete der Rontgenspektra l-
~analyse in Physik und Technlk sind Bestimmung der Besetzung
der Lnerglenlveaus der Atome, Ermittlung des Linflusses
der chemischen Bindung, der Temperatur und magnetischer
Felder auf die Elektronenverteilung, Bestimmung der Band-
breiten von erstallcn und der Elektronenverteilung in den:
Elektronenbandern sowie die Analyse von komplizierten Le-'
gierungen. |

Ziel dieser Arbeit war der Aufbau und eine didaktisch
w@e physikalisch sinnvolle Ausarbeitung eghes Versuchs fiir
.»das FortgeschrittenenpraktiRUm, mit dem sehr allgemein ge-
haltenen Titel "Experimente mit Rontgensirahlen". Es galt,
mit den vorhandenen Apparaturen mehrére Experimente durch-

zufihren, daraus die fir das Praktikum geeignetsten Versuche
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- auszuwahlen und die optimalen Versucbsparameter Zu crmitteln.

Dic Arbeit wurde so verfalit, daB sie aucﬁ als eine etwas um—
fangreichere Anleitung fiir die Praktikanten dicnen kann.,

Der Versuch selbst stellt eine gute Verbindung von Atom-
und Festkirperphysik dar. Geht o3 hei dicson I'xperimenton
doch sowohl um dic Physik der Rantgenstrahlen, als auch um
die Strukturbestimmung von Kristallen.

Entsprechend gliedert sich auch der Aufbau der Arbeit,
Einer Untersuchung der Spektren--- Absorptions- wie Emissions~
spektren - der Rontgenstrahlung, was sich in etwa in den
lhomenkrels "BRAGG~ ~Spektroskopie" (bzw. R6ntgenspektralana—
lyse) einordnen 14Bt, folgt der Abschnitt der mehr in die
Festkorperphys1k geht - genauer gesagt in die Kristallogra
phie - und der sich mit dem DmBYm—SCHERRER— und dem LAUE-
Verfahren und de? Strukturermittlung von Kristallen mit
deren Hilfe befaBt (Réntgenstrukturanalyse).

Es ist nicht Sinn der Arbeit, die zu den Versuchen ge-
horenden theoretischen Grundlagen detailliept darzulegen.
Sind diese Gebiete doch so bedeutend in der Physik, daB sie
in jedem Buch zu diesem Themenkreis nachgelesen werden kénnen.
Jedoch sollten gewisse sich wiederholende Begriffe und Grund-
tatsachen nicht unerwihnt bleiben. So besteht der erste Teil
der Arbeit aus einer knappen Zusammenfassung der Theoric,
dxc zur Durchf{dhrung und Auswertung der Lxperimente unbe—
dingt vorausgesetzt werden mufl,

Im Anhang ist die Anleitung beigefiigt, die den Praktikapten
zum Versuch zur Verfiligung steht. Ofters ist im Text auf diesc
Anleitung verwiesen, damit einige Hinweise zur Versuchsdurch-
fuihrung nicht zusitzlich avfgefiihrt werden muBten. Die Lxperi-
mente wurden so ausgewdhlt, daB die Versuchsdauer etwa acht

Stunden betrigt.
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2.GESETZMAKBIGKEITEN DER RONTGEN -
SPEXKTREN
Da der Themenkreis "Rbntgenspektroskopie" den ﬁberwiegcn-
den Teil der experimentellen Arbeit darstellt, sei hier eine

knappe Zusammenfassung -der Theorie der Rontgenstrahlen an-—

- gefiihrt, soweit sie -fiir die spédteren Versuche von Bedeutung

ist.

2.1. Das Emissionsspektrum [1]

2.1.1. Bremsspektrum

Der groBte Teil der vom Anodenmaterial ciner_Rﬁnt—:
genrdhre emittierten Strahlung besteht aus einem Wellen-
léngenkontinuum mit einer der Abb.ilaentsprechenden spek-
tralen Verteilung. Fiir die kiirzeste der in dieser Strahlung

enthaltenen Wellenldngg]&min gilt nach dem DUANE-HUNT'schen

Gesetz: ‘
\ e 12,34 ;
Amin B = a7 (1)
{ | A
a2 k:( -
- S
‘= = _
& 2 | ‘ }
< O wachsende .
Wy ~ Spannung
~
= wachsende < -

Spannung

_ /\‘D-

2 4 & v/ioBssl 02 04 06 08 AJE

Spektrale Intensitdtsvertei-— Spekirale Intensititsvertei-
lung I, in Abhdngigkeit von lung I, in Abhdngigkeit von
der Frequenz v der VWellenlinge A
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Mit steigender Anodcnspahnung U verschicbt sich dic Qrénzc
des'Spoktrums und das Intensit#dtsmaximum nach kiirzeren Wel-
lenldngen hin. Die Form des kontinuierlichen Spektrﬁms ist
dabei fir alle Elemente gleich.

Ebenso wdchst die Strahlenausbeute mit wachsendem U. Tridgt
man ndmlich die spelitrale Intensitétsverteilung I,als funk-
tion der Frequenz v auf, so erhdlt man parailele Geraden
(Abb.ié). Die spektrale Intensitit I,ist dann gegeben durch

I,=const(v_

max - V)

wobeil Y nax die nach der Einstein'schen Beziehung berechneie

Maximalfrequenz ist. Als Gesamtstrahlung erhdlt man dann

I= £ I,dv = consty_ = Const-U

wobei noch der Proportionalitidtsfaktor aﬁhéngig von der
Ordnungszahl Z des Anodenmaterials ist.

D1e klassische Theorie erklidrt die untstehung des Kon-
tinuums aus der Bremsung der schnellen Elektronen im Ano-
denmaterial. Dabei verlieren die Elektronen cinen wescnt—
lichen 'feil oder ihre gesamte “nergice, dic unmittelbar in
elektromagnetische Strahlung (Bremsstrahlung).verwandelt'

wird.

2.1.2, Charakteristische Strahlung

"eindeutige Identifizierung des Elements erméglichen.

Dem konulnule lichen Spemurun sind die charakteristi-
schen Emissionslinien ées Anodenmaterials uberLaweru. In . !
Abb 2 ist dies fir zwei ver schledene Anoden (Cu, uo) schema-
tisch dargestellt. Das Emissionsspektrum eines Llemenbs

besteht aus mehreren mit K,L,M,N,...bezeichneten Linien—

gruppen ‘mit verschiedenen Anregungsbedingungen,-die ecine
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- Abb.2
Rontwensnekurum einer Molybdin- ung einer Kupfer-Anode

Dem Bremsspektrum sind .die charaaterlstlschen EmlSSlons—

linien Uberlagert.

Die Entstehung der Rontgenserien kann man an Hang des
BOIIR'schen Atommodells in einfacher Weise deuten. Ist z.B.

die Energie der anregenden I athodenstrahlen groBer als dle

,Ionlslerunwsarbelt fir die Atomele&tronen eines bestimmten

inneren Enervlenlveaus dann kann ein Elektron aus diesem :
Niveau das Atom als Photoelektron verlassen. Der nunmehr in
diesem Niveau frelrgewordene Platz kgnn dann durch ein Zlek-
tron einer HuBeren Schale ausgefullt werden. Dieser Vorgang
ist von der Emission eines Strahlenquants mit- elner der
Lnergledlfferenz der beiden .Niveaus entsprechenden Frequenz
begleitet. So wird dic K—Serie dann emittiert, wenn K—E]ck-
tronen die Atome als Photoelektronen'Verlassen und die im
K-Niveau frei gewordenen Platze aus L-,M-,N-Elektronen er—
gdnzt werden. Alle Ubergénge, die das K-Niveau als ndniveau
haben, gehéren zur K-Serie. Die langwelligeren L-,¥-ung N-

Serlen werden immer verwickelter in ihrenm Aufbau gemif der

rY od




zunchmenden Aufspaltung der Energieniveaus und der VCTSChle—
denen chrgangsmonllchk01ten.
Die Frequcnzen der Linien lassen sich nach dem MOSELLY' -
schen Gesctz
v = R-q(z-a)z(lz - 12)
berechnen, wobei R-1 oQ?xio'7 (Rydbergkonstante) und a

eine Abschlrmungskonstante bedeuten.”

{

2.2. Das Absorptionsspektrum [2]

Ein Rontgenstrahlbiindel erfahrt beim Durchgang durch
Materie in der Strahlenrichtung einen Intensitdtsverlust,

Die Intensitétsabnahme %%gist der Weglinge Proportional:
X - .

()K) de - }l d)\
Der Prdportionalitétsfaktorju heift 1 ine ar e r Ab -~
sorptionskuoe ffizient. Ep héngt von der
Art der Materie und der Wellenldnge ab.

[A]= e

Integration der Gleichung (X) von o bis X liefert
= Ioe_}lx
Der auf die Einheit der Dichte des durchstrahlten Materials

bezogene Absorptionskoeffizient

=&
Fm = 9
heidt M a s Senabsorptionsk ceffizient.
2 _—1. '
] - en?s

Somit erhdlt man fir die durchgzelassene Stranlun

I = 1I,ePad (2)

—_—

. wobei I,die Intensitdt ohne Absorber und d=x9§ die Flichen-



,Darstellung der Absorptions-—

dichte in gcmhg des Absorbers bedecuten.
Im folwcnden wird zur Vorclnfachung der Schreibweige . der
asscnabsorptlonshooff1z1ent nur noch mit P.berelchnct
Trigt man'p in Abhdngigkeit von A auf, so crgibt sich

folgendes Bild (Abb.3);

1

; Der Absorptionskoeffizieht
%Qfﬂ x nimmt ‘mit abnehmender Wellen-
linge (zunehmender Lnergie) ab,
widchst aber fiir bestimmte Wellen

ldngen an den Absorptionskanten

Sprunghaft an, um dann weiter

—D~
Abb.3 - A stetig abzunehmen: Die Zunahme

Abaanglgkelt des Absorp- der Absorption an den Kanten
tlonskocflldlenten von der

¥ellenlénge. Schematische ist darauf zuriickzufiihren, dag

kanten. die Anregung der charakteristi-

Schen Strahlun" des Absorber-

materials, und zwar der ganzen K- oder L-Serie moglich wird.

Die Wellenlidngen der Absorp%ionskanten sind gegeben durch
. ~h-c
A=TES

wobei E die Energie des angeregten Atomniveaus ist.
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Se INTERFERENZ VON RONT G ENSTRA#nEL O

Voraussetzung zum Verstidndnis der fiir dié Spéteren Unter—
suchungen wichtigen Gleichungen ist die Kenntnis der Bedeu~
tung der Begriffe wie: Basis, Kristallstruktur, Einheits~
zclle, Gitter, reziprokes Gitter, Miller-Indizes u.a. An

dieser Stelle sei auf drei Begrlffe kurz eingegangen. Es

sind dies:
die LAUE~Gleichungen
die BRAGG'sche Reflexionsbedingung

dic Strukturamplitude S

5.1. LAUE=GLeichungeon [3]

Trifft ein Rontgenstrahl auf cinen Kristall, so wird
jedes von ihm erfaBte Atom (durch erzwung ene Schwingungen
der I lektronenhulle} zum Ausgangspunkt einer Pagelformlnen
Llemenpafwelle. Dlese Uellen 1nterfer1eren wegen der Regel-
mafigkeit des Krlstallbaus unter Ausblldung regelméBiger

Maxima und Minima. Die Lagen der Zonen konstruktiver Inter~’

- ferenz beschreiben die LAUE-Gleichungen:

a-sk = 2mwq
, bak = 27r
cak = 2w-s

wvobel q,r,s = o,x1,12,...

i

ak = K'-k mit k = Wellenzahlvektor der Primirwelle

K'= VWellenzahlvektor der gestreuten

Welle

a,b,c Gittervektoren

Mit einigen mathematischen Umformungen lassen 31ch diese drei

Gleichungen zu einer Gleichung zusammenfassen, und zwar zur
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S5.2. DBRAGG'schen Reflexionsbcdinﬁung

(3)

Izqhleln 6 = nA

mit a
| dpr1 = ——— (4).

h2+k +12

= Abstand der Netzebenen in kubischen Kristallen

mit Gitterkonstante g |

sondern gegen die reflektierende Netzebene
" gemessen) |
n = Ordnung der Reflexion
Aus Gleichung (3).crkcnnt man, dafB sich nicht ohne weitceres
fcststollcn lan, ob ein Reflex 1.0rdnung der Yellenlinge A
vdrliegt, oder ein Reflex é;Ordnung<der Wellenlinge A /2 usw.
Die BRAGG-Formel 14Bt Sich auch gemip Abb.4 geometrisch

interpretieren als eine Tiefenreflexioh der Roatgenstrahlen
an der durch die Miller-Indizes (bkl) gegebenen Netzebenen-—
| Schar. Soll ein Maximum ent-
Stehén, 50 mﬁssen zwel von
benachbarteﬁ Ebenen der Schar

reflektierte Teilbilindel einen

Gangunterschied AS von ganzen

q%p , fwellenléngen haben.
Konstruktive Interferenzes o s=n)

Abb. 4 | Gleichzeitig gilt (vel.Abb.4)

Zur Ableitung ‘der Bragg'schen AS = 2dy, ;sin 6
Reflexionsbedingung 2dsinGzn\
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3.3. Strukturamplitude § Eﬂ

L)
.

Ein fir die Spateren Betrachtungen sehr wichtigep Begriff
igt die Strukturamplitude. Pie LAUE ~Glelchungen und Gleichung
(3) bestimmen alle Reflexionen (hk1l), die an den Neizebenen
eines bcstlmmucn gegebenen Kristallgitters momllch sind.

Die re¢lativen Intensitidten der verschledenen Reflexe héngen

vom Aufbau der Einheitszelle ab: von der Zahl, dem Ort und

der Elehtronenvertellung der Atome 1nnerhalb der Einheits—

o

zelle,

In cher Einh 1tszelle seien nun s Atome. Beziiglich eincs

Atoms in ner Lcke der Einhecitszelle moégen sich dicso Atomo

an dof Stellen

ry = ua + va + Wig (uJ,vJ,w eR)

beflnden und alle Elektronen des Atoms j an der Stelle r. f

e ——— -

konzentriert sein. r, » der atomare Streufaktor, sei ein
/"‘\/"\\’ — J

Maf3 fir das-Streuvermégen des Atoms j. Unter Berﬁcksichtigung
dieser Tatsache gent dann in den Ausdruck fur die Amplitude
der an den Gltteratomen gestreuten Welle multiplikativ ein

weiterer Term ein, die Sogenannte St r uk t u r ampl i~

tude : S i a1 -

S = 2 f, e L AL

v =1 9 .. %
Mit r.Ak = 2% (u.h + v .k + w.l) folgt dann
=J J J J
S ) - .
S(hkl) _ fj O—ZWl(ujh+vjk+wjl) . (5)
j=1 < '

fir die relative Intensitit des Reflexes (hkl), denn die

Intensitdt ist dann proportional SS*%

Anvendung von (5) auf konkrete Fille zeigt, daf der Fakior

S(hkl) zur volligen Ausldschung der Reflexe fihren kann.‘
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In den beiden folgenden Anwendungen wird vorausgesctzt,
“daB das Kristallgitter aus glcichen Atomen besteht, d.h. dap

alle fj gleich sind.

1) bee - Gitter (Abb.5)

N ‘
c
Die Einheitszelle des bee-Gitters

L/// //;7 wird von den Atomen an den Stellen

ry = (0,0,0) und ro, = (1/2,1/2,1/2)
& aufgespannt.
G
S = U =V, =w =0 und u2=v2=w2=1/2
Mit £ =f,=f folgt fiir S(hk1):
— _.T!‘
3 S(hk1) = f(1+e T(Btk+1),
Abb.S :
Orte r. der Atome j in der .

Einhei?szelle des bece~Gitters

Fallunterscheiduhg}

i
il

(h+k+1) gerade = § £(1+1) 2f Verstidrkung

£(1-1)

(h+k+1) ungerade = S 0 Ausldschung -

D.h. fiir das bcc-Gitter gilt

~Ausléschung ¢ (a+k+1) ungerade

2) fce - Gitter (Abb.6)

el :
Die Einheitszelle des fce-Gitters
wird von den Atomen an den Stellen
ry = (0,0,0) , ry, = (0,1/2,1/2)
& Iy = (1/2,0,1/2) wuna
I
3 .
. = Iy = (1/2,1/2,0) aufgespannt.
* — — A . — _1/‘) —y .
=¢u1—v1—w1-o, Vo=Wy=1/2,u,=0; |
é.'. : =W_.= =0: = = =0
2566 Ug=W 1/2,v3 03 U =v, 1/2,x{4 0;

Orte r. der Atome j in der
ginheiv¥szelle des fcc-Gitters

Somit ist  S(hkl) = f(1+e"ﬁ(k+l)+e‘i(h+l);efl(h+k))
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« ANaloge 1":1.1.1.(111i;orschcidung wic oben licfort:

o Indivoxs perade, 35 Indiges unrerade: S = 4fp

e

CX gerade Indizes ungerade: $ = o

i

27Indizes gerade, 1 fndex ungerade : S

o
S Indizes gcrade, o Indizes ungerade: S = 4f

Insgesamt gilt also fiip das fce-Gitter -

Ausloschung <= h,k,i gemischt

Diese Diskussion kann auf ‘kubische Gitter beschrankt blei-
ben,  da nur dleser Glttertyp im welteren Anwendung findet.
Anderen Gltterstruxturen vor allem solchen, die aus vcrsch10~
denen Atomen (mit verschiedenen Streufaktorn £, ) aufgebaut
sind, liegt eine kompliziertere Theorie zugrunde Statt Aus-

loschung erhédlt man hier meist nur eine Schwichung der Reflexe.

4. EXPERTI N EN TELLE NacCH WEISMETHOD EN

FUR RONTGE NINTERFERE NZEN

Die BRAGG'sche Reflexionsbedingung verlangt, daB 6 ung A
aufeinander abgestimmt sind: Ronuvenstrahlen der Yellenlange
A, die auf einen dreidimensionalen Kristall unter einem be-
liebigen Winkel treffen, werden im allgemalnen nicht reflek-

tiert. Um die BRAGG- —-Bedingung zu erfullen ist es notwendig,

‘ entweder die dellenlanwe oder den Winkel iber einen weiten

berelcn Zu variieren. Im Experiment erreicht man dies, indem
man ‘einen kontlnulerllchen Berelch von enitweder R oder- @
vorgibt. Hierzu werden drei Verfahren, zum iell mit sehr

i

komplizierten “odlflxatlonen verwendet, :

4.1. Das BRAGG ~ Verfahren [4]

Von W.H.BRAGG (1913) stammt die in Abb.7 skizzicrte

Spcctrometeranordnung zur Beobachtung von Réntgeninterfcrenzen.
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Ihr Prinzip ist, neinfarbizes" Réntgenlicht (d.h. A=const.)

unter einer Richtung auf einen sich drehenden Einkristall

(d.n. o ist variabel) auffallen zu lassen.

Film oder
Zehlrohr

_} ©einfall, Strah! Kristall - — \

e =

: . ' Strahl
Absorber -1 Blende

Abb.7

Das Prlnz1p des
BRAGG-Verfahrens

Bei einfarbiger Beleuchtung gelangt nur unter gewissen Win-
kcln cin rcflcktierter Strahl zum Detektor oder Film. burch
Ausmessen der Lape und dor | nloensitiit svorteilung der Relloxo
lassen sich sodann huckschluase auf die Kristéllstruktur
ziehen.

Zu diesem Verfahren ist folgende Anmerkung zu machen: In

der Praxis - wie auch im Praktikumsversuch - wird haufig

die Umkehrung dieses Verfahrens angewandt. Auf einen sich

drehenden Einkristall fillt weifBes Rontgenlicht. Nach der
BRAGG'schen Gleichung werden nur npassende" Wellenlidngen
reflektiert, so daB dieses Verfahren zur Herstellunm mono-—

chromatlscher Surahlunw dient.

4.2. Das DEBYE - SCiERRER Verfahron [4]

Ein weiteres Verfahren zur ferstellung der Interferen—
zen stemmt von PLDLEDYE hnd P.SCHERRER (1916). Auch bei dic-
sem Verfahren gibt man K vor und variiert 6, so daB es unter

Kt nur eine Abwandlung von 4.1. ist.

diesem Gesichts
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Der prinzipielle Unoerschlcd gegenuoer dem BRAGG-Verfahren
ist der, dafB kein 01nhe1111ch wohlausgebildeter Kristall not-

vcndlg ist, sondern im Gegenteil ein moglichst feinkérniges

Kristallpulver,

Das Réhrchen mit dem Kristall
. pulver steht im Mittelpunkt
eines Kreisférmig gebogenen

- Films (4bb.8) ung wird von

Monochromatische

i einem monochromatischen Rint—
. Ranigensicohlung

- genstrahl durchstrahlt. In

. diesem Pulver sind alle nog-
Abb.8 : lichen Orientierungen der
Das Prinzip des DEBYE— Kristallite statistisch vor—
CHEPRLR-Verfahrens
handen, so daf 81ch unter
den vielen Krist#dllchen die bestrahlt werden, eine gewisse
4nzahl von solcher Lage befindet, daB eine 1?‘lachensorﬂl:e mit’ |
dem einfallenden Strahl den Ieflex10nsw1nkel G bildet. Andefe' 
hrlstallchen werden andere Netzebenen in der fur sie richti-
gen Nel*ung darbieten. Da die Reflexionswinkel @ an den ver-
schiedenen Fldchensorten wegen der Verschiedenheit der Netz-
ebenenabstinde andere 81nd erhdlt man auf dem Film eine
Reihe von Aeflexen unter verschledenen Ulnkeln {Die Inter-
fercnzen mlelcher Ordnung erfiillen Jje einen Kreiskegel mit
der Spitze im durchstrahlton Kristallpulver und der Offnung
20 um dic Richtung des cinfallenden Strahls Die Schnitte
dieser nrelskegel mit dem Film ergeben Scharen Xonzentrischer
kreise. Durch Lessuug der Llnlenabstande am abgerollten Film
erhdlt man die W¥inkel 6, die als Ausgangspunkt zur Struktur-

bestimmung dienen.
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Bin groBier Nachtcil des Verfahrens ist, daB es bei Hristai-

len nicdriger Symmctrice (z.B. rhombische Kristalle), wo Glei-

chung (4) mehrere Konstantcn.enthﬁlt,~praktisch unmoglich

.ist,bci'GOn beobachteten sinZQ—Wertcn den betreffenden qua-

dratischen Ausdruck zu finden. Die Reflexe lassen sich auf
diesem Yeg nicht indizieren.

Bei hochsymmetrischen Kristallsystemen hat das Pulverver—
fahfen den Vorteil, daB keine groflen Einkristalle benﬁtigt
verden. Ein weiterer Vorteil liegt darin, daB die beﬁatigte

Apparatur und ihre Anvendung sehr einfach sing.

4.3. Das LAUE - Verfahrenl Pﬂ

Hiér wird ein fest eingespannter Einkristall mit Rént-
genlicht, welches .ein kontinuierliches Spektrum aufweist,
angestrahlt. © ist also fest, A variabel. In der Verwendung
von weifiem Rontgenlicht liegt auch.der Hauptunterschied zu

den beiden erstgenannten Verfahren. Der Kristall beugt nur
X ) o . o )

die diskreten Werte von A, fiir die Netzebenen vorhanden sind

die die BRAGG-Bedingung erfiillen, d.h. die voneinander den

Abstand dp,, haben und die mit der Einfallsrichtung der

'Strahlen den Winkel © einschlieflen. Die schematische Dar-—

stellung einer LAUE-Kamera fiir Rontgenstrahlung zeigt Abb.9.

Strahlen (Riickstrahlmethode)

aufgenommen. Das Beugungsbild

Abb.9

Das Prinzip der (L4AUZ-Diagramm) besteht aus
LAUE - Methode

1 M.v.LAUE, W.FRIEDRICH, W.P.XNTPPING 1912

_—Film—____ . Auf Planfilm werden entweder die

gebeugten durchgelasscnen Strah-
Kristall, ’ :
\\\\\\\ " len (Durchstrahlmethode), oder
— | — \\\\\\\ dle gebeugten reflektierien

Blende



muster (vgl.6.3.3.). Wirg der Kristall 80 oricn-
tiert, daB Symmetriecachse ung elnfallonder Strahl ya allel
sind, so weist das LAUE-Diagramm dieselbe bymm»trle'aul,Wie
der Kristall. Zs eignet sich daher besonders gut zur Bin-

stellung und zur Feststellung von Symmetrlerlcntun&cn.

O \"OI'QBEI\?ERKUNGEN ZU DEN VERSUC

I EN
5.1. Apnaratur
. Ty r
5.1.1. Der Rontgcnzenerator PU 1068/85 (Philips) [ﬂ Uﬂ

Der PW 1008/85 (Abb.io) ist cin Rontgcnbcurun"bgcﬁc—

rator vonu bc]bbtglcxchrlchtortyp

£&bb. 10

Der P’onﬂtr*er'rcn’m ator
“PW 100”/bo

Bei einem Ron»'rﬁgcz'rator dieser Art ist gie Rohre direkt

w1t der AUigaﬂ”SAlCﬂme des Hocuspannungstransformat rs ver-

bunden, so daBider Rihre Uechselspannung geliefert wird.

der Strom ist lelcn*orlchbev, da die Xdhre als Gleichrich-
ter wirkt (Abb.11).
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Abb. 11b

Vercinfachte Schalt—
skizze eines Rontgen-~
generators vom Selbst-
glelchrlchtertyp.
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Dic R&ntgcnréhrenhnuho_hat.vior StraﬁlcnaustrittsfcnStcr.
An jjo vwoi pegeniiboerliomendoen Fenstern hat QQP uuHLrOLundc
Strahl entweder cincen kreisformigen oderAstrichférmigcn
Querschnitt (Fokgs), je nachdem sich das Fenster vor oder
seitlich von der V—férmigen Anode befindet.

Jedes Fenster ist mit einer Filterscheibe versehen,. die
gegeniiber dem'nenster und der mechanischen Slcherheltsblen-
de in sechs feste Stellunmen gedreht werden kann. Die Fil-
terscaelben enthalten charakteristische Absorber (und zwar
e, Ni, Zr, Mn, V), die so ausgewdhlt sind, dafB sie die
K;-Stranlung der verschiedenen lieferbaren Rohren (Cu, ¥,
Yo, Co, Fe, Cr) eliminieren. Die Rontgenrdhre im.Praktikum
besitzt eine Cu-Anode. .

AuBerdem hat jedes Fenster ecinc offene und zwei geschlosscne

Stellungen.

Dié zur Versuchsdurchfﬁhrung wichtigsten technischen Daten:
iochspannung: 25 - 50 %V

einstellbar kn 1o Stufen zu je 2,5 xv
Réhrenstrom : 4 _ 40 mA

stufenlos einstellbar
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MNaximal zulissige Bolastuhg{_ao - 50 kV: 30 mA
10 - 30 kV: 40 mA
Moglichst sollte jedoch 1 KXW nicht Uberschritten werden.
Zum Ein- und Ausschalten des Rontgengenerators siehe An-

hang: ,Anleitung zum Praktikumsversuch"

5.1.2. Das Geiger—Nﬁller'Zéhlrohr VICTOREEN 1BS5

Rontgenstrahlung wird imvallgemeinen durch>Zﬁhlrohre
Ionisationskammern-ode” der durch sie hervorgerufenen Schwir-
Zung photographlscher Platten nachgewiesen. Beim Praktlkums-
'versuch-w1rd zum Nachweis der Rontgens»rahlung das Ge;”er-
Muller Zihlrohr Victoreen 1B8S verwendet. Das 1B85 — ein
Beta- und Gammazihlrohr - besitzt eine nur sehr dinne Al-¥and
(~1/10 mm). Zur’ Abschirmung gegeniber Streustrahlung und
zum Schutz vor Beschadigung befindet es sich in einem Blei-
mantel, der nur an der Steile der auftreffenden Rontgenstrah-

lung eine schli

formige Offnung besitzt.

meBgepit BF—SG 11 registriértvund von einem digitalen Im—-

pulézahler anwezelgt Die Anzahl der Impulse pro Minute (cpm)

kann auch am Ratemeter .abgelesen verden, was fiir Justler-

zwecke am Spektroskop sehr niitzlich ist. N o
Die auf dem mitgelieferten Datenblatt fir das ZdherhT an-—

gegebeneﬁ erte wurden nochmals Uberpriift. Dabei ergab sich

folgende Zahlrohrcharakterlstlk (Abb.12): -

& N/ 703cpm v
’ ’/

{ f Abb. 12
-3 " Das G.-M. Zihlrohr Victoreen
-2 ArbeNsspannung 1B85: Zahlrohrcnarakterlstl

1, . N
800 860 800 850 Uty




Die chérakteristischen Werfe; Arbeitsspannung: 86o Vv

. | Plateauldnge : 180 \'A
Das'Naximum der Ansprechwahrscheinlichkcit - ein welterer
flir ein éahlrohr wichtiger charakuerlstlscher Wert - llcgt
beim Victoreen 1B85 laut Datenblatt bei 50 keV Der Verlauf
der Ansprcchwahrscholnllchkelt in dem Encrgleberelch der
fir die Messungen von Interesse 1st - etwa zwischen 7,5 und‘

30 keV - war nicht bekannt.

Totzeit des Zihlrohrs [7]

Dic Dctektor—- und hcglqtrlcr;cfate gcben meist Winrcrv”
Ereignisse an, als man gomﬁn ciner vorlicgenden Impulshﬁu-
figkeit erwarten sollte. Dle Detektoren Lonnen nlcht Impulse
"in unbegrenzt rascher volge wz@hlen", es treten Impulsver-
luste auf. Dies riihrt daher, daB fiir jedes MeBgerdt (Detektor
plus’Verstérker plus Anzeigegerit) in'charaktefistischer Wei-
se nach jedem gerade gezdhlten impuls eine éewisse "Totzeit"
eintritt, wihrend der das Gerit nicht oder nur in beschrink-
ter Weise auf ein neues Tellchen ansprechen kann. Die Re-
stimmung und genaue Kenntnis der Zéhlverluste ist fiir die
gesamte MeBtechnik auBerordeptlich wichtig; Es kommt gangz
-auf die verwendete Apparatur an, in welchem Teil dér'hﬁiéée
die gréBte Totzeit zu suchen ist..VerhEltnisméBig hohe Tot-
zeiten licgen bei den Zihlrohren vor. Geht man davon aus,
dan - wie in unserem Fall - die Totzeit des Zihlrohrs gro-
fier ist als die der Ubrigen Apparatur, so kann man mit einer
einzigen Totzeit, der des Zéhlrohrs, rechnen.

Die Zahl N der im YMittel ohne Zihlverluste registrierbaren

Vorgidnge 1iBRt sich gemaﬁ folgender bberlewung ermltteln-



Llimination der wahren Zénlraten liefert: il

...20.._
Von den im Zeitintervall der

Linge 1 ankommenden N Impulsen

werden N registriert. Die Ubrigen N — N* Ereignissc werden

aufgrund der Totzeit < night registriert (siehe Skizze). '
/ :

R InITHM T

! registricerte Ereignisse

l nicht registrierte Ereignisse
E5 gilt nun .

Gesamtes Zeitintervall - Im ges.'Intervall enthaltene Impulse

Zeitintervall T Im Intervall ¢ enthalt

ene Impulse

N ' L
N-N . B

Nl

it

1
T

I Nt i
s iti

Entwickelt man den Bruch -E—%—Nv?-und vernachlissigt hdhere

Potenzen ( (N'¢)® « 1 ), So. erhdlt man

N = N'(1 3% N't)

r von zwei

etwva gleichstarken Strahlenquellen erhdlt (zwei radioaktive ﬁ

Prdparate oder ein Praparat ung die Réntgenrbhre), mit der

!
Zahlrate verglichen, die beide Quellen zusammen lieferten. i

Sind Ni und N, und NS=Ni+N2 die wahren Zéhlrafen, 50 sind
zemdl obiger.Gleichung die gemessenen Zanlratenh Ni, Né und Né.
s gelten also die drei Gleichungen:
7 — RJ ‘L 7 — T - T4 —m
Ai = Nl(l + hit) s Az = Az(i + Azc)
‘ \ — ™ ] 1 T 1 !
N1 + Rz = (51 + RZ) (1 + (N1 + Az) T)

N+ N! + N 3
Ri N2 s .

l2 l2 72-
Ns - N1 - kz

T =



“Uberpriift, indem das kleinste Zeitintervall zwischen zwei

Wellenldnge A, welche fiir diesen Einfallswinkel die BRAGG'sch
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el wicdcrholtch'Messungcn stellte sich heraus, daf dep
Vert der Totzeit von verschiedenen Parametern abhing. Zu-
nichst von ‘der Minstcliung der Schwellen und des Verstip—
kers des Zihlpe gerédts, sowie vor allem von der Grife dér re-
gistrierten Zahlraten. Bei der verwendeten Diskriminator-

einstellung (kurz vor dem Wert, bei dem das Rauschen des

Zéhlgerits einsetzt) und bei 7 hlraten N' ab etwa 4000 cpm

- ergaben Sich‘Totzeiten von

) T = 1oo0 Bsec bis T = 27o Psec

Dlese Werte liegen innerhalb der kehlergrenzen, wenn man

cine mittlere Potzeit von
T = 120 Jsec

zu&runde legt. Dieser Wert stimmt auferdem Vernaltnlsraﬁlw

‘gut mit dem fiir das Z&hlrohr angegebenen Wert (100 Asec)

liberein. Daneben wurde die Totzeit mit dem Oszillographen

aufeinanderfolgenden registrierten,Impulsen gemessen wurde.

Diese Messungen bestidtigten die ermittelte Totzeit.

5.1.3. Das Spektrometer

Die VWirkungsweise und Handhabung fasf aller im Ian-
del befindlichen Rontgenspektrographen lagt s1ch letzten |
Lndes im Prinzip immer auf Gie . BRAGG'sche Glelchung zuruck-
fihren.

Bei dem im Praktilum zur Verfiigung stenenoen Snextromo»ei
fallt das weifle Primérstrahlbiindel unter dem Zinfallswinkel @
auf einen Kalkspatkristall (reflektierende Aristallfliiche

- ° N - -
ist die (200)~Ebene, Netzebenenabstand d=3,029 4). Diejenige

Cii
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Gleichung erfullt, wirgq unier demscelhen Winkel 6 von acn

Netzebenen rcflchtxc*t und die Intensitit vom Zahlrobr re-

gistrieri, Der reflcktierte Strahl hat also den Winkel 2g
gegen den Primirstrani. Die Jeweiligen Stellungen des Zéhl-

rohrs und des Kristalls lassen sich am Goniometertisch mit

¥

einer Gcnauigmeit ven 5! einstellen.

Fir eine schnellere ung exaktere Versuchsdurchiﬁhrung
wvurde das Spelty rometer wmit eine Halbwinkelfihrmn? versehen,
so daBl bei einer Drehung des Zdhlrohrs um s¥ der IFlSLall

automatisch um aQ = (?rutgeareht wird (Abb.13 u. 14)

-

4abb.13: Sno Lromeooranoraﬁ ung. Zu crhenpcn sind BleLa-cndc,
Iristall in der jitte des Goniox CiC;LiSCUOS MIKro—
meterschraube Zur Fein f“stlbrunw des Allstdl*b
- Halbwink elluhrnn” Sowie 4apironr mit w01tcrcr 31ﬁ1~

blende ung ‘alterung fur die AbuOPPiLOHSfOllOR.

Das Prinzin der Walbwinkel’ﬁkrunﬁ {4bb.14):
SAESEUSCE T SEITI TRy
Fixpunkt =9 Kristau
AN o™ S
\
L O
,-'*"\ Zahlrohr
N
O
yd
AbBLIL: Prinzin de- ua;dlkaCTch‘u“



'chung am Nonj
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Die Punkte A und B sing Fixpunkte, wobei.B Jedoch bei Be-
wegung dcs Zihlrohrtrigerarms einen Kreis um 0O beschreibt.,
Weiter ist 40 = 50 und AC - BC. Die Leisten AC und BC sind
in allen Ii'ndpunkten drehbar gelagert. Daher verschicht sich
der Punkt C auf dep Achse 0OC in Pfcilrichtung = wenn B oo.g,
Kreis durchfiibrt -~ ung drcht dabei wegen der Fixpunkteigen-—
schaft von A die Achse OC ~ ung damit den Kristall - 4in

Pfellrlchuung um den Winkel aAQ. Folgende Ulnkelbez1ehungen

‘ treten bei dieser Bcwegung auf:

oc——a‘? +A9=od=oc—ae

somit: A0 =%§

Un eine hohere MeBgenauigkeit zu erreichen ist es angebracht,
den Trigerarm des Zahlrohrs zu bewegen, da sich gerade bel

mlelnen Vinkeln der doppelte Winkel genauer einstellen 1ZRt.

Die Halbwink <elfihrung arbeitet SO genau, daB sich im MeBR-

berelch - und auch nocn dariiber hinaus - keine Ulnkelabwel—

des mltgedrehton Kristalls feststellen 1i4Rt.

Justie;

ang des Spelktrometers

Zﬁ//;ustlerunw von erstall Zdhlrohr und Blelblenden vgl.

Anhanw."Anleloung zum Practlkumsversuch”

Blendensystem und Strahlverlauf (vgl. dazu auch Abb.13)

2 cm hinter dem Rohrenfenster befindet sich eine DBleji-
blcnde Slﬁ mit ciner Spaltaffnung von ctwa 1 mm, die den

groften Teil des beim Austritt etwa 1 cm breiten Strahls

ausblendet. 6 cm dahinter tilec der Strahl auf ein Blen-

dcnsystcm, bestehend aus zwei Bleiblenden mit 3,5 em ge-

genseitigem Abstand. Die erste dieser beiden Blenden 82



(Offnung ca. 6 mm ) erméglicht eine horizontale Verengung

des Strahls. Die zweite (S ) gestattet einerscits die Re-

gulierung der Stralhlbreite am Ort des Xristalls durch Ver-

-andorunn des Spaltdurchmessers (er sollte .etwa 1 mm betra-

gen), andcrersclts erlaubt sie - durch horizontale Verschie-

oung - die Einstellung der Sbrahlrlchtung zur Justierﬁng

des Strahls auf die Markierungsnade] ~ 1m Mlttelpunkt des

Goniometer rtisches, Schlchllch befindet sich ca.1l cm Vor

dem Zahlrohr ein weiterer Bleispalt S4 mit einer Offnung

von 1 mm zur Herabsctzunw Qer Sbreustrahlung.

Da sich das Zihirohr in 43 cm Entfernung vom Spalt S

befindet, erfihrt der direkte Strahl (also be1 cntferntem

Kristall) eine betrdchtliche Aufweitung. (Eine Verengung

von S3 wirde die Intensitit zu stark herabsetzen!). Bei

der Justierung des Z3dhlrohrs ergibt sich daher folgende

' Intensitdtsverteilung (Brennfleck der Réhre) (Abb.15):

§ N/ 10%cpm (mit Cu~pbsorber) |
: Die ulnbuuhtung im zu

maximum riihrt daher,

einer Réntgcnrahre die

Form des Brennflecks von

25 ' 26 27 /e

AbbL.I5 gezeichneten intensitits—

Inuﬂpsiuhisvercellun” des direk-—
ten sStrahls. up-\hngel am Gonio-—

mctertisch. Der Grund liegt darin,

verteilung abweicht.

dal ' in die Anode regelrecht ;Mulden" eingebrannt werden.
Diesen Sachverhalt beweist auch eine Aufnahma\des direkten

Strahls mit einem Réntgenfilm (Abb.16). Deutlich sind hiep

ervartenden Intensitits—

daly bedt zunchimendem Al ler

¢ - : > der in Abb.i5 gestrichelt
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zwel Intensitidtsmaxima zu erkennen. Depr Rontgenfilm wurde

dabei unmittelbar vor das Zihlrohr gehalten und bei 4okV/

2omA etwa 5 sec belichtet. Diese Intcn51tatsvort01lung hat

wegcn 1hrer Symmetrie keine Auswirkung auf die Justierung

dcr Spcktrometeranordnung.

Abb. 16 '

Photographische Aufnahme- der Intensitits-
verteilung des direkten Strahls,

Hégéh der Entfernung Spalt Sy = Z&hlrobr (s.o. ) hat der

direkte Strahl einen Durchmesser von etwa 4,5°

'bzgl. der Ulnkelelnstollunw am Zahlrohrtrawerarm siehe
Skizze). Durch diecse Strahlbreite entsteht naturllch bei
. Goniome- der Ausmessung der Réhren—
Sy pcrtlsch .
;U 1 oo Spektren bis etwa 0,25 A ein
ﬂdif- 2~ ‘betridchtlicher Untergrund
Strah rohr ~
(vgl.Abb.lS), was sich aber
auf die

Messungen nicht weiter auswirkt, da das Spektrum

: o
mit der kiirzesten Wellenlinge erst bei 0,27 A cinsctzt.

Aufliosevermdeen des Spektrometers Bﬂ

Iine sehr wichtige GréBe zur Churanterlslerunw einer

bpehtromcteranordnu*lfr ist das spexurale Auflosevermagen.

Darunter wird das Verhdltnis der Wellenlénge A zur Wellen—

langendifferenz Almin » dem kleinstmdglichen Abstand zwi-

Sschen zwei aufgeldsten Linien, in unserem Fall gegeben durch

die kleinste errelchbare Winkeléa énderung - also. 3' - verstan-—

den. D.h. N




]

Man erkennt, daB das Auflosevermogen mit zunehmender
Wellenldnge noch gréfer wird. Bei 0,5 A besitzen gute Spek-

trometer ein’Auflﬁseverm&gen von etwa 6oo. Das im Versuch

‘ .

zur Verfligung stchende Spektrometer besitzt im Bereich der
v . - . 4 o - .o .o .
Ky~ Linie von Cu, also etwa bei 1,54 A ein Aufldsevermbgen

von ) . o

(&7 = 0,005 A entspricht der Winkeldifferenz von 3'in die~

sem Bereich)

5.2. Strahlgnbéiastung und Strahlenschutz

cim Umgang mit radioaktiven Prﬁparaten.und Rontgen-—
ahlen im Praktilum spielt Strahlenschutz eine wesentli-
che Rolle. In der Umgebung der Rdntgenrdhre wurde daher
mit einem Dosimeter ( Vivod: Dosiéleistungsmesser (Monitor)
MM 3) die Strahlenbelastung ausgemessen. |

Abb.17 ist eine Skizze des Teils des Raumes, wo mit Strah-
lung zu rechnen ist. Schraffiert hervorgehoben sind die Ge-

biete, in denen die Strahlenbelastung besonders grofl ist.

 Sie betrdgt stellenweise etwa 5 mrem/h (R8hre bei 4o0kV/20mA),

liegt aiso fﬁr.die Praktikanten; die nur an einem Tag an
dem Versuch arbeiten, unter den h6Chstzuléssigen Verten.
Dennoch sollte von ihnen darauf geachtet werden, daf siec
sich wihrend der Messung hinter dem ZZhlrohr befinden, wo
die.Belastung‘vergleichsweise gering ist.(Ein weiterer Grund
dafur, die Zinstellungen am Z&hlrohrarm und nicht am Tri-
gerarm des Kristalls vorzunehmen). Das lange Kabel vom Zinl-
rohr zum Zihlgerit erlaubt es, dafl der Praktikant am Zihl-
gerdt in sicherer Entfernung arbeiien kanni AuBerdem wurde

:

an der angezeichneten Stelie ein Bleischirnm aulfgestelit,

der die meiste Strahlung in Richtung des Raumes absorbiert
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Bei der Messung am Spektrometer'solltep sich die Prakti-

kanten abwechseln, um die Sirahlcnbelasiun” pro Person °

acrabzusotzen. Bei der Anfcrtlwun” der DEBYB- -und LAUE-

Aufnahmen ist keinerlei Strahlonbelastung zu befirchten.
Allerdings mufl wihrend dieser Zeit der Fensterring auf der
Seite der bpoktromctcranordnunn unbedingt in die geschlos-

sene Stellung gebracht werden.

Tisch Réhre

Bl eischirm

Tisch

btrahlenbelaSLunw in der N3
besonders im schrafflerten

CADLL.1I7

he der Rontgenrdhre
Bereich.

b}
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6. MESSUNGEN UND MEBERGEBNISSE

6.1. Rontgenspektralanalyse

6.1.1. Die Imissionssvnektren der Rontgenrdshre

Bei Rohrenspannungen von 25 kV, 35 kV und 45 kV
und einem konstant gehaltenen RShrenstrom von Zo mA wurden

die Emissionsspektren der Cu-Anode aufgenommen. Die Abstin-

de der MeBpunkte betrugen Jeweils 15', im Bereich der Linien
wurde in entsprechend kiirzeren Abstinden gemessen(3'bzw.6'),

Um geniligend viele registrierte Zreignisse zu erhalten und

damit den statistischen Fehler moglichst klein zu héiten,

schien eine HMeBzeit von 1 min angebracht. Die Messungen

wurden jeweils bei 6 = 1° (2 A= 0,106 &) begonnen - kleinere

Winkel sind uninteressant, da das Zdhlrohr in den direkten

Strahl gelangt - und etwa bis 6 = 16,5° (& A= 1,72 2) aus-

gedehnt.

- Die Spektren sind in Abb.1i8 dargestellt. Man erkennt das
Lremskontinuum, welches sich nach 2.1.1. mit wachsender
Spannung nach kiirzeren Wellenlingen hin verschiebt, die
Erhohung der Strahklenausbeute hit steigender Spannung U,
sowie den Untergrund bis etwa 0,25 ﬁ, hervorgerufen durch
den direlten Strahl (vgl.5.1.3.). Denm Bremskontinuum iiber—
lagert sind fir das Anodenmaterial.charakteristische Linien

verschiedener Intensitdi. Eine weitere Messung wurde bei

50kV/17mA mit vorgeschaltetem Ni-Absorber -durchgefiinrt.

vas LErgebnis ist ebenfalls in Abb.18 (b eingectraren. Die
. o . i o

. o e v o . .
Lage der Absorptionskante von Ni bei 1,48 A bewirkt die
fast vollige Absorption der KB—Linie des Kupfers, ein Um-
stand, der fir die Anfertigung der DiB¥Z-Aufnahmen sehr

wichtig ist (vgl.6.2.1.)
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| Abb1g
zmissionsspektren der Rontgenrdhre mit Cu-fnode bei verschie-
denen Beschleunigungsspannungen (a) und das Spektrum bei vor-
geschaltetem Ni-Absorber (b)

Die bei den Nessungen.im Bremskontinuum erhaltenen Zahl-
raten sind alle von einer solchen GroBenordnung, daf die
Totzeit des Zdhlrohrs nicht bericksichtigt werden muB. So
wére etwa bei gemessenen 7500 cpm (hdchster Punkt im Brems-
spextrum bei 35 kV) die wahre Zdhlrate 762oncpm, eine Ab-
weichung also, "die die Form des\ﬁremsspéktrums nur gering-
figig veréndern wiirde. Dagegen spielt die Totzeit des Zihl-~

rohrs bei den kessungen in den sehr inten§iven Linien eine
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vesentliche Rolle. Die Intensititen sind ‘in dLOSCH I'unkten

so grofl, daB die Anzeige des Zéhlgeréta praktisch un

von Stromstérke und Spannung ist und Jeweils bei einem Wert

zwischen 4oooo und ooooo cpm liegt. Dle Linien sind daher

‘durch den BinfluBy der Totzeit der Zihlapparatur verzerrt.

'

Dies wird in der Diskussion unter Punkt c¢) berﬁcksichtigt.

Der Nulleffekt konnte bei sdmtlichen Messungen vernach-

ldssigt werden. Er betrug im Mittel etwa 5SS - 60 cpm und

'liegt damit unter der Crenze der Auftragegenauigkeit.

rpebnisse und Auswertung der Spekiren:

a)Grenzwellenliinge:

Siche 6.1.2.: h-Bestimmung

b)Lage.der K, - und. K- Linien von Cu (Abb.18(a))

Die K-Linien sind bei folgenden Wellenlangen registriert

worden (an”egeben sind dle Punkte max1maler Intensitat):

AN

liessung A - Literaturwert
o ; - . o
25 kV: %Kx = 1,54 &4 7\1{%= 1,537 A
Ao = 1,8958 9, = 1,380 %
. J\B . . t-B .
35 kV: A,. = 1,54 %
Ao,
Ag = 1,395%
- B o
) 45 kV: A.. = 1,54 A
1'\%
* Ar = 1,39 4
A\B .

Tab.1: Lage der K - u. KB—Linien von Cu

Man kann aus der guten Ubereinstimmung mit dem Literatur-
wert bereits erkcnnen, daB die Mefigenauigkeit - was die

Spektrometeranordnung betrifft - auflerordentlich hoch ist.

abhingig

i
it
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schiedenen Stromstiirken im Maximum des Bremsspekirums

‘bei grodBeren Spannungen als 30 kV wird die Zidhlrate prak-

- 31 —

Dic Aufspaltung der Ke~Linie in die Spindublettlinien
Ko und KO&(Qbergang LIII K bzw. LIf—*K) konnte wegen

deren Abstand von 0,0038 & nicht beobachtet werden.,

¢)iahre Hohe der Ko~ und KB—Linien - relative Linicninten-

sitdten )

Bei Z&éhlraten um 40000 - 50000 cpm, die in den K—Liniéh
gemessen wurden, gibt die Berﬁcksichtigung der Totzeit -
des Z&hlirohrs nicht mehr den wahren Sachverhalt wvider.

Die Grenzen der Leistunmsféhigkeitider vorliegenden
éahlapparatur 81nd bei, derart hohen Inben51tat@n errelchu.
Eine Mdglichkeit. dle tatsdchlichen Hdhen der K.~ und KB LE
Llnlen zu berechnen wire, die Stromstéfke der ROhre herab- .

zusetzen und aus dem Verhidltnis der Intensititen bei ver-

den [Faktor zu entnehmen, um’ welchen die Intensitit in
den Linien bei VergroBerudg der Stromstarke tatsdchlich

stelmen mifite. Die Stromstirke miilte sich dann allerdings

auf einen Wert weit unter 4 mA einstellen lassen, denn

tisch unabhidngig von der Stromstérke.A : !
Um dennoch die wahre Ihe der Linien - und damit das Ver-
héltnis der Linienintensititen — zu ermitteln, wurden

mit verscﬁiédénen rolien Absorptionsmessungen durchge—.

fﬁhrt, indem mit vorgeschalteten Absorbern die Intensi-

tdt geschwidcht wurde. Nach (2) 1&Bt sich bei bekannter é
Foliendicke und bei bekannten Absorptionskoeffizicenten

fiur diese Wel;onlﬁnge die wahre iihe der Ko~ und Kp- P
Linien berechnen. {



- Fir die Messungen wurden verwendet:

. Absorber Dicke @ (Ko ‘ p(KB)
2
Sn 30 pn 259 S 196,6 T
g g
. om2 2
Al 300 i 50,13 S 37,67 2
o : =]

.Die aus den verschiedenen Absorptionsmessunvén berechne—.
ten Zéhlraten I,weichen untereinander ab, bewegen 51ch
aber in derselben GroBenordnunw

Folgende Tab.2 enthélt die Intensifﬁteﬂ“bhne~und mit Ab-
sorber, die daraus berechneten.tatséchlichen Intensitédten

der. K, — und KB—Linien, Sowie die relativen Linieninten-

sitaten.
Ko
— I ohne Abs. -
Uu/kv ISn IAl‘ 1,  (zum Vergl.) rel.int.
25 703 2998 180000x7400 47773 100
35 1437 7049  392000:1l000 50253 100
45 2332 10095 600000+13500 52782 ioo
IB \
25 707 1896 45400+1%00 22383 25,2
35 1568 4335 10200042900 42223 26,0
45 2459 7io0 163000+3600 48385 27,1

Tab.2:Relative Linienintensitdten der X-Linien von Cu
Bei den Intensitdten i,ist jeweils der Iehler a
grofenoranungsmalig angegeben, gemdf I, —(I¢¢~)ep

Durchschnittlich betragt die Intensitdt der KB—Linie 26%

der Intensitdt der K -Linie (Literaturwert: 20%, in der

ctwas dlteren Literatur, z.B. bei M.Siegbabn, findet man

25%). Man erkennt an den Ergebnissen, daB die MeRwerie



. ririert werden (val. 5.1.2.)

-8 =

ohne Absorber in den Linien total verzerrt sind, denn

hier betriigt das Verhiltnis von Ko 2u KB bei |

der Spannung: 235 kV } 35 kV 45 kV
K“;KB: 100:48 100:84 100:92

AbD.19 veranschaulicht die GroBenverhdltnisse von H“;KP,
- . v

sowie das Verhdltnis von Linien zu den Bremsspektren. Dic '

Kurven miif i -3 i . ; :
rven mifRten noch mit der in diesem Energiebereich un-.

bekannten - Ansprechwahrscheinlichkeit des Ziahlrohrs kor-

N/103cprm ele 45 kY
. . Q - t
~— ué‘ s
. S| :
5 . te- {35 KV ‘
L14 .
» Abb.19
10
-8 - 25 ki
L6 45KV
-4 35KV
"2‘ 25KV

> 15/06 )‘/ A‘
Relative Linicnintensitiit der Ky~ und KP_ Strahliung.

d)Die schwachen Linien im Spektrum der Cu - Anode:

Bel samtlichen Messungen wurden im Cu-Spektrum Linien

festgestellt (vgl.Abb.18), die sich nur durch Verunrei-
nigungen in_der Kupfer-Anode erklidren lassen. Ordnet.man.
dicesen Linien ihre Wellenlénée zu, so erhalt man die
starksten Linien der L - Serie des Wolframs. Dies ér—
scheint plausibel, da die Kathode aus einem’ﬂolffamd aht
besteht und éomi@ Wolfram-Atome auf die Cu-AaAnode gwaufge-
Gampft" werden.

Im einzclnen wurden foligende Linien im Spekitrum entcdeckt

und nach der Tabelle (¥.Sagel, ﬁ]) den entsprechenden
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Ubergingen zugeordnet. Die angegebenen,Wellenlangon der
Linien stellen berecits den Mittelwert der LEinzelmessungen

dar. (Tab.3)

ggﬁjga Aremessen Lit.-wert Linie Uberpang

Sl W)
(1) 1,005 R} 1,096 A Ly Nyy—rbyy o~ 44
2 . A 7 2 7 \BE -
(2) 1,24 A 1,242 4 ] Lﬁz Ny Loy caari
~ o o
k) & Al \\'n
(3) 1,277 } 1,279 ; Ly, o Mpy—Llir o gced
(4) | 1,472 § ¢ 1,473 & Lo, My —Lirq it

Tab.3: Die im Spektrum der Cu~Anode registrierten
L-Linien des Wolframs.

Laui LitefatE}-Tabelle existieren noch einige mittelstar—

ke Linien, die allerdings so nahe bei den registrierten
Linien liégeq, daBl sie nicht aufgelost werden konnfen,
~so z.B. |

L[33 bei 1,26 A

L, bei 1,29 3}

"l‘
Lo, bei 1,484 R}

-:elative Linicnintensititen depr L-Serie von YWolfram:

Geht man davon aus, daB sich die Linien Lound Leg, Ly,

und L,3 , Sowie LP und LB wegen ihrer benachbarten Lage
03 o4 = .

in ihren Intensitdten addieren, so erhilt man folgende

relative Linienintensititen (Tab.4): -

’ { 1 2 '
o<, B+, iy By BgeBy B, By b’_i
25 KV loo 63,5 58,3 L 37,4 29, < 14,5
v o ~
<~
— - — = ~ , -
33 kV ioo 60,5 53,3 G 34,0 25,8 G 17,0
«. 0 «~
_ .. <= -~ KB
45 kV 1loo 58,5 93,3 .8 31,0 22,8 L3 20,0
cq Cq
Lit.- =0 : . o
vert o0 - 92,0 5,2 —— 20,0 32 9,0

Tab.4: Rel. Linienintensitdten der L-Linien von Volfram



Da die 1l6he der Linien gegeniiber dem Untergrund (Brems-
Spektrum) nicht exakt bestimmt werden konnte, ist jeder
Wert mit cinem Fehler von ctwa 1£5% behaftet. Dennoch er-
gibt sich eine gute chrelnstlmmung mit den Literaturwer—
ten im Puhmcn der chgenaulgkeit. .

s wire noch interessant gewesen, dle K-Linien von V fest-~

zustellen (le = 0,208 A). Allerdlngs benotlwt man hleryu

cine Rﬁhrcnspnnnung von >G99 kv,
i

6.1.2. Bestimmung des PLANCK'schen Yirkungsquantums h

Isochromatenmethode

Der experimentellen Bestimmung von NaturkonSuanten
Kommt im physikalischen i Praktikum eine grofe Bedeutung zu
(z.B. Ermittlung'der Elementarladung, der Llchtneschw1na1n—
keit, der G;av1tatlonskonstanten usw.). Der Versuch ,BRAGG-~
Spektroskople" llefert nun elne vorzigliche - und bei sorg-
faLolger Justle ung eine sehr exakte - Methode zur Bestim-
mung des PLANC schenfllrhunwsquantums h.

Prlnz1p1ell -kann man auf zwel verschiedenen Wegen verfahren-

Es gilt die Beziehung

eU = hy =’h'§\
- eUa
= h ="

Dieser Ausdruck enthilt nur noch U und A als Parameter.

. lIalt man U konstant ung variiert A, d.h. man durchfdhrt

Gie kurzwellige'Seité des Spektrums - was Jja unteri6.1.1.
gemacht wurde ~ So erhilt man durch Extrapolation auf I,= o
dic zur Spannung U gchorige hrcn/ucllcnlln«c kgrcnz

bei der zweiten Methode nimmt man dic Isochromate (Ix in

Abhfngigkeit von U) bei elner festen Yellenlinge auf, extra-
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oliert auf I, = o und erhilt hieraus die Spannung, welche

der betreffenden Wellenlénge als Grenzwellenlénge entspricht

Die nach beiden Methoden durcngefiihrten Messungen ergaben

folgende h - Verte:

1) Aus den Grenzwellenlingen der Spektren (Abb.18, Tab.5)

L2 N h/Js B/Js
25 0,495 6,61x10>4
55 0,36 6,75x107°1 5, gaxio4

45 " 0,27 6,5 x10™5%

Tab.5: h-Bestimmung aus der Grezwellenlinge

2) Nach der Isochromatenmethode

Bei A= 1,052 A und A= 0,58 A wurden die Isochromaten auf-

?
genommen (Abb.20) . | , ) F

N/103cpm -

A=05894

10 20 30 40 Uk

Abb. 20

Bestimmung von h nach der Isochromaten-—
methode.




<

Lrgebnisse:
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Agrenz/A Ugrenz/kv h/Js h/Js
1,052 11,5 6,47x107°% . -
-34 ©,65x10
0,58 22,0 6,83x10 .

Tab.6: h- Jestimmung nach der Isdchromatenc
methode :

~34
Der Literaturwert von h ist 6,625x10 3‘Js

Nach 2.1.1. ist die spcktrale Intensitiit Iy

Iy = const(vmaX

-v)

Ersetzt man hier v darch_h. und Vmax durch

dénspannung:

I, = Const(U -.U

grenz

)

gegeben durch

grenz

e
— (wobei

Spannung ist),

i, von der Ano-

Da in unserem Fall jedoch die Réhre mit Wechselspannune
. . ©

arbeitet, also U =

matenmethode nur

U(t), ist im allgemeinen die‘ Isochro—

unter Vorbehalt anzuwenden, denn I, kann

vor allem im unteren Teil von der Geradenform abweichen.

Beli den Messungen ergaben sich Jjedoch verniinftige Geraden.

Daher kann das Verfahren dennoch mit einer recht guten

rMeflgenauigkeii durchgefihrt werden.

Bei beiden Verfalren ist wegen der Unsicherheit bei der
o

Extrapolation und wegen Spannungsschwankungen mit einem

i"'chler von £ o0,2x1o0

34

Js, d.h. von & 3%, zu recchnen.

6.1.5. Photographische Aufnahme des Spektrums

. . . . A e
Un zu uberprifen, ob sich die Spindublettlinien
und Ke¢,zumindest auf einem Film

Rontgenfilm in den Strahlengang

1-
ety

trennen lassen, wurde ein

gebracht, indem er mittels
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eines Stativs vor dem’ Zihirohr befestigt wurde. Dag Zihl—~

rohr 1ast sich dann hintep dem Film roch frei bewegon ~

wobei derlkristalg durch die Halbwinkelfﬁhrung'nafﬁrlich
nitgedreht wird - so dafl man durch die am Rateneter re-

gistrierte Intensitit Jederzeit feststellen kann, in wel~-
chen Punkt'des Spektrums man sich in etwa befindet. Bﬁn
Spektrunm (4okV/20mA) wurde dann 15 min lang etwa sécﬁz4
mal durchfahren. Wie man 4Abb.21 entnehmen kann, ist auch
hier die Aufspaltung nicht feststellbar- Naﬁ erkennt je-
doch die Linien K und KB SGhr'gqt, etwas schwicher L,

von Wolfram und

oo

anz schwach den'Einsatzpunkt des Spekirums.

Links im pBilc der direkte Stranl.

s

L—" P N . AN N
direkter . - O
Strani Agrenz Cu-Hp |

AbD.21: Photographische aufnahme des Spekirums der Cu-Anode
bei 4okV/2omA. Der Film konntie nichi v81lig kreis-
forimig gebogen ¥erden, so c¢af der MaBstab etwvas
verzerrt ist, '

G.d.4. Absorntionssoncliiren

6.i.4.1. ¥ - iAbsorniionskanten

. o .e . R T4 I A - | B - N .~ o ~eme T -
Die RGHtS@QDPGALr?Lanal}EG eriaudt eine scehr exalzo

Jrr L p— ~ A n ~ Tor At eyiman s A 0 Mogoiime Ada.
iGes timmung aer Ln crgien der Atomniveaus Guarca messung depr
15 o - - " P Tt e oy o~ < P : L PR : AN H s e S e
ansorption von Kon tgensirakien in Materie AN adnangizieit

. - 3 N am e TS y Ty . o em o . - U E N s .
von der. buergie der Stralien. Dicse ~nergien der Niveaus
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koeffizienten‘p iiber einen groferen Wellenl&ngenbercich
)(d.h. Energiebercich) verfolgt und den Stellen maximaler
Absorptioﬁ ~ d.h. den Absorptionskanten - die IElnergic der
Rontgenstranlen entnimmt, die zur Anfegung der charakteri-
stischen Strahlung des Absorbermaterials notig ist.

In dieéen Arbeit wurden drei Absorptionsfolien, und”zwar
sn (d:So P)s Ag (20 p), Pd (17,5'p)?<daraufhin ﬁberprﬁft;
wie genau sicin die Absorptionkoeffizientén und die VWellen-
liingen der K~Absorptionskantenbbestimmén lassen, d.h. in-
wicweit sie im Praktikum Verwendung finden kénnen. ¥Yegen
des heschriinkten We]lon]éngcnhercichs von = 0,217 A
(& Agpcnz bei So kV) bis elwa 1,7 A ist die Auswahl an gc~i
eignetem Absorptionsmaterial nicht sehr grof, da nur wenig

Klemente K-Kanten in diesem Bereich besitizen.

Die Folien kdénnen in eine Schiene vor das Zihlrohr gestecki

——

werden. Nach Messung von I, {ohne Absorber) unde (mit Ab-
sorber), 1dBt sich der Absorptionskoeffizient p:geméBA

Re=ging

berechnen (Benennung lt. 2.2.).
Die Einsfellungen der Winkel miissen — vor allem in der
Ndahe der Kanten - sehr sorgfidltig geschehen.

Der Verlauf der Absorptionskoeffizienten wurde bei 4okV/
20mA bzw. S5o0kV/18mA aufgenommen. Fiir die erhaltencn YWerte
ergaben sich keine wesentlicﬁen Unterschiede, so daB im
Praktikumsversuch die Wahl der Spannung freigestellt werden
kann. Sie . sollte jedoch wegen der Grenzwellenlidnge mindc-
Stens 40 kV betragen. Die Absorptionskoeffizienten kdinen

° ~
dann ab A=0,354 berechnet werden. In den folgenden Abb.22-24
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sind die Absorptionskanten von Sn, Ag und Pd gezeichnet,

und ztar liegt jeweils die bessere der Messungen zugrunde.

H/cm2g-
- x Messung "
° o Lit—Werte
40 |
¢
-30
/ ‘
- tao P " °,°/°/
© /“/
L10 o® \/x’
02 03 04 05 06 07 08 24

Abb.22: K-Kante Sn

/u/cm‘?g”
150

92 03 04 05 05 - 07 08 i
JAbb.23: K-Kante Ag




u/emg-
60 .
. x
..50 »
\ / -
40 -/
30 /"
20
b 10 ) 1
03 04 05 06 07 08 A/4

Abb 24: K-Kante Pd

Abb.22-24: Verlauf der Absorptionskoeffizienten A von Sn,
Ag, Pd in Abhingigkeit von der Wellenlédnge. .
In die Abbildungen sind auBerdem die Literatur—

werte eingetragen (entnommen:d'Ans-Lax bzw.
Handbook of X-Rays)

Bereits in 6.1.1. wurde der Verlauf des opektrums mit vor-

- geschaltetem Ni-Absorber gemessen. Die Absorptionskoeffi~

zienten konnten jedoch nicht berechnet werden. da zum einen
I

von dem in das Ronrenfenster eingebauten Ni-Absorber die

Dicke nicht bestimmbar war, zum anderen dic nvorschiedcnon
IFliichen der ffenster (CJ- Fenster ohne Absorber, O- "‘enstel*
mit Ab&orber) die liessungen verfalschen. Jedoch sollte in
6.1.1. auch nur die Eiiminat:i'on der Cu- I(B—Strahlung durch
einen Ni-Absorber gezeigi werden..

n§-¥
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Frxebnisse aus 6.1.4.1.

1) Lage der Absorptionskanten -(Tab.7)

Element aK(4okv)/2 %K(SORV)/E Lit.-wert

Sn 0,428 0,425 . 0,423 A
Ag . 0,489 0,485 0,484 .5
Pd 0,512 0,570 - 0,508 %

Tab.7: Lage der Y-Absorptionskanten der Elemente
Sn, Ag und P4 -

2) Aﬁsorptionskoeffiziehten ~ Absorptionsspriinge

Die Absorptionskoeffizieﬁten liegen meist etwas unter deﬁ
Literaturwerten. Jedoch betrdgt die gréfte Abweichung (kurz—.
wellige Seite der K-Kante von Ag) nur 7%. |
Entsprechend decken sich die Hdhen der Absorpt;onsspfﬁnge

nicht ganz mit den Literaturwerten (Tab.8).

_Absorpt. auf der kurzwell. Seite der Kante)
“Absorpt. auf der langwell. Seite der Kante

’

(Abs.~-sprung:

So ergibt sich:

- Absorptionssprung -—

© Zlement gemessen Lit.-wert (Sagel)
Sn 4,9 ' 6,6

T Ag 5,7 7,0
Pd 6,36 6,8 .

Tab.8: Absorptionsspriinge an den K-Absorptionsianten

Die %réBeren Abweichungen bei der Quotiéntenbildung haben
ihren Grund.darin, dafl der kurzwellige Absorptionskoeffi—
zient etwas unter, der langwellige etwas iiber dem Litera-
turwvert liegt.

Um einen Begriff davon zu vermitteln, wie stark dic In-

tensitdt Qurch die Absorber herabgesetzt wird, sind in
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folgender Tabelle 9 die Intensititen an den Kanten ohne (I

und mit (I) Absorber angegeben: R =

kurzwell. Seite d. Kante langwell. Seite d. Kante

I./com I/cpm 4 I,/cpm I/cpm .
Sn ’ 2615 - 1069 © 3238 2557 -~
Ag 3343 1248 " 3566 2803
Pd 3616 1094 3815 2957

Tab.9: Intensititen an den K-Kanten ohne und mit Absorber

. Die guten Lrgebnisse erlauben im Praktikum die Verwendun
o o : "

sadmtlichep-Folien zur Bestimmung der K—Absorptionskanten

mit zur Berechnung der Energieniveaus.

.1.4.2, L - Absorptionskanten

Die Untersuchung der L-Absorptionskanten eines

Absorbermaterials gestaltet sich im allgemeinen sehr viel

sciuwieriger als die der K-Absorptionskanten. Da nur von

schweren LElementen die Energien - der L—Niveaus im Bereich
der Quaﬁtenenergien der aus der Rohre PW 1008/85 erhalte-
nen Rontgenstrahlen liegen und der Absorptionskoeffizicnt p
propo;tional z° ist (Z=Kernladungszahl), sind - um brauch-
bare MeBergebnisse zu erhalten — sehr dinne Folien von
Llementen mit hoher Ordnungszahl notig.

Die geeignetste Foliendicke wurde mittels einer Fehlerab-—
schatzung ermittelt. Als ABsorbermaterial wurde Gold ver-

i

wendet. Es gilt fiir die Absorption an

- ol o . - y 7 - d
der langwelligen Seite der Kante: 11 = I,e M1
, - . o _ —n,d
der kurzwelligen Seite der Xante: 12 = I e M2

Diese beiden Punkte liegen so nahe beisammen, daf der Unter-—
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.schicd der (an sich verschiedenen) Zihlraten I, vernachliis—

sigbar ist.

Sei nun A:= Il~ 5 (I >I ') der Unterschlcd der durcnwclasso—

nen Intensitaten 11 und I dann betrigt die mittlere sta-

tistische Schwankung

a =[G w (B - i,

und sohit der relative Fehler

as _ 11+12 _ exp(pld/Z)&/l + exp( -(pg—pi)dy
a 11—12 » V Io (1 -"" exp( "(Pz"}li)d)

da

Nun soll gelten: %f— = Minimum. Berechnet man =2~ fiir die

o
LI-, LII-’ und LIII—nanten fir verschiedene Werte von d,

So nimmt der relative Fehler fiir Dicken zwischen Gp und Sp

ein Minim an. D1e hessunvcn wurden daher mit einer Zp
dick Goldfolie dur chgefuhrt

erechnet sich dann aus p = 1 In % mit % = 74 cng"l.

In Abb.25 sind die L—Kaﬁten von Gold gezeichnet. Der Zeich—
nung liegt die beste von mehreren hessunmen zugrunde (SSRV/
20ma)

plemg

[=23cmay
130

20 -}\ y
110 }/ / \{’&’

YA
100 / '\I/"}/ \

90/

70 v i\
- 60

o 12 M

abb.25: Verlauf des Absorptionskoeffizienten M von Gold in

08 03 10

4

Abhdngigkeit von A in der Nahe der L-Absorptionskanten.



In AbbL.25 erkennt man dcutlich den dfeimaligcn Anstieg und
Abfall dcs Absorptioﬁskoeffizienten entsprechend der nach-
einander erfoléendcn Anfegung des LI—, LII—, LIII—Niveaus
durch die ﬁﬁntgenstrahlung Passender Inergie und der damit
verbundencn Absorntion der Strahlen. AuBerdem geht aus Abb.23
hervor, ‘dal der Absorptionskoeffizient K sehr»viel hbher
liegt als der der K-Xanten leichterer Elemente. (%an beach—

te, daB pu erst ab 5o cngni aufgetragen ist.)

Ergebnisse aus 6.1.4.2.

1) Lagé'diz/Ab§prtionskanten (Tab.10)

A/R, gemessen Lit.-wert
LI _ 0,859 - 0,861
LII 0,898 0,9
LIII _ 1,034 1,037

Tab.lo: Lage der L-Absorptionskan-—
ten von Au

'2) Absorptionskoeffizienten - Absorptionsspriinge (Tab.11)

Literaturwerte
Messung A Nuclear pata (A7) Sagel ([ﬂ )
' Ly 1,09 1,13 1,16
Loy 1,31 1,33 1,39
Loy 2,1 2,08 2,53

Tab.11: Absorptionsspriinge an den L-Kanten von Au

Wahrend auch hier eine recht gute‘ﬁbereinstimmung der ‘el-
lcnléngen der L-Kanten mit den Literaiurweften festzustellen
ist, liegen dié Absorptionskoeffizienten wiederui zu tief.
Allerdings fehlt hier der direkte Vergleich mit den Livera—
turwverten, da diese untiereinander differieren. (vgl. etwa

\
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dice Werte aus Nuclear bata A7 und iandhboolk of A=days 6

; Dic liGhen der Absorptions ssprunge stimmen jedoch mit den

: Yerten aus Nuclear Data A7 sehr sut Ubercin.

lniOHSLtf:EB/ﬂ//doﬂ-L~Kant0n ohne (1) und mit (1) Absorboer:

arzweli. Seite ¢. Kante langwell. Scite d. Lante

I./cpm I/cpm I,/cpm 1/epi
LI 7802 1312 7647 107

. g . = cQTA O84S
Lxlll 6113 14:?0 097‘3 PAGLETY)

) ‘ tab.12: Intensitdten an den L-Kanten von Au ohne und mit
: Absorber.

A
i
i
4

i

Bin Vergleich von Tab.9 mit Tab.12 zeigt nochmals die we-—
sentlich stérkere Absorption der Rontgenstrahlen durch die

Goldfolie (siehe auch $.43: pvaﬁ)

14002 ..!.4..\ il

65.2. ¥risialls strukturbestimmung mlt DEBYE-SCHERRER-Aulnshnen

6.2.%1. Vorbeirachiunren

Auf das Prinzip der Kristalls strukiurbesiimmung nach

bty

‘ UEBYe und SCHERRER wurde bereits in 4.9, eingegangen. Diec

verwendete DERYE-Xanera zeigt AbL.26. Die zur

Aufnahme be not

H-
03
[
o
&
-
<
9
S
£
!

durch Vorschalten der Ni~Blende,

) vzl.G6.4.4.) und die iibrire
; .}‘;:‘;:._’; Au“l l\«i"iA‘ M\A‘.‘
: P A S *rzc:ucr‘ im Dremzgpelirwn enthalicene
i AauSiriiis \)...C‘u'lc N
rouney Zur custierung Sirahlung slark nerabsetzi.
CoroioL2 und zud suannen
aes films, o Jer verbleibende moaochrono—
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tische Strahl (Cu Kg) tritt durch die pintrittsblende und
0L aul die Mrrobe » Woheid ‘er entweder, an panssouden Nafy-
chenen refleklicrt wird, oder durch die Austriltishlende

dic Kamera verldBt um dann in der dahinter befindlichen

Blende absorbiert zu werden. Im allgemeinen wird das Veor—

_fahren so gohandhabt, daf das Pulver in 0,5 mm dicke Glas-—

rahrchen ohne kristalline Struktur eingeschweift wird.

:Diese Rohrchen kdnnen jedoch béim Auswechseln sehr lOLCHu

bCSChddl”t werden und eignen sich daher weniger fir das
Praktikum. Dieses Problem wurde dadurch umgangen, daB als
Proben diinne Metalidréhte Verwendung fanden, die Jja von
ihrer Struktur her keine Zinkristalle sind, denn alle mog-
lichen Orientierungen der Kristallite sind in ihnen sta—
tistisch vorhanden. AuBerdem lassen sich sehr leicht neue
Proben beschaffen. Ein Llcktromo»or der hinter der Kamera |
anwebracht werden ‘kann, dreht wihrend der Dauer der Belich~-
tungszeit die Probe mit 1 Umdrehung/iain. Im'Prinzip muflte
die Probé nicht gedfeht werden, was man auch friiher nicht
getan hat. Es wilirden sich dennoch die gleichen Interferenz-
figuren efgeben, da immer geniigend Netzebeﬁen péssender
Neigung vom Strahl getroffen wiirden. Jcdoch verbessert
das brchen der Probe die Statistik, und die Wahrscheinlich-
keit, daf der Straﬁl'an geeigneten Netzebenen zur Reflexion
gelunﬂb,wlrd réBer. Dadurch erzielt man eine Verstdrkung
. ‘

der auf dem Film registrierten Reflexe.

Da die Aufnahmen von Gitt erstruuuu”en niedriger Symmetiriec
ohne Qeitere Hilfsmittel (in der Praxis z.B. durch Reimen—
gung eines Kristéllpulvers bekannter Struktur) nicht zu

indizieren siné, koénnen im Praktikumsversuch nur Elicmientie
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mit kubischer (bee .oder fee) Gitterstruktur Verwendung fin-
den.’ 28 wurden daher aus jeder Gruppe zwei Roprﬁscntantcn,
und zwar Al, Cu (fcc) und Mo, ¥ (bee) ausgewihlt. Die Pro—
bendurchmesser liegen in der Grofenordnung von 0,3 —'0,5 mm.
Zuf'Justiefuhg der Halterung der Kamera und Zentirierung
ger Probcn in der Kamera vgl. Anhang."Anleltung zum Pf;ktl—

kumsversuch."

Zur Anfertigung der Aufnahmen-
Rohre: 35 kV / 25 ma -
IFokus: kreisformig (ist ber01bs gegeben durch die feste

onta"c dcr hamcrahaltcrung)

Blende: Nickel
Belichtungszeit: 45 min. (je nach Probeﬁdicke auch kiirzer)
Entwickeln des belichteten Films: 5min entwickeln (NEUTOL),
zwisohenwésserqi/ioﬁmin fixieren, 10-15 min wassern.

Die verwendeten Filmplatten (AGFA-GEVAERT: GSRAY T4) kon-
nen mit der Filmschneidevorrichtﬁng-in Streifen geschnitten

werden und 'mit dem Lochstanzer kdnnen die gewinschten Aus-

- sparungen flr die Strahlblenden geschaffen werden. Sdmtli-

RER—-Aufnahmen

Abb.27 ist eine schematische Darstel-

9 ~ ~ N . TNTAIANTTY
N iung aecs Strahlverlaufs in der DilVIE-
—_ >
Prob o vven .

- SCHERRER-Kamera. Der von den Inter—
Abb.27 ferenzsirahlen gleicher Ordaung se—
Verlauf des direitten .
und des Moflektier— bildete XKreiskegel hat einen Uffnungs-

ten Stiranls in der
DEEYE - Kamera. winkel von 46. ¥it {ilfe des beliannien
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KRameradurchmessers von ©7,3 mm lassen sich den DELYi-Itingen

sofort die zugehorigen Winkel © zuordnen. Dicsem Rameradurch-

messer entspricht ein Kameraumfang von 180 mm, d.h. 1 mm

Film entspricht 2° Das heiBt aber weiter, daf der Durchmes—

Ser cines D& YE~Rings in mm 26 inp Grad entspricht.
Grundsitzlich gibt:os zwei einfache Veffahren; die ﬁefle—

X¢ zu indizicren. )

a) Graphischos Verfahron [’i]

Dic'DmHYE—Aufnuhmcn aller kubischen Kristalle unterschej—
Sielt Zan von fer inTen-
sit&t der Linien ab. Man kann nun die Linien leicht in-
dizieren, indem man sie vom MaBstab unabhingig macht

Nach (3) und (4) gilt:

2a

Der MaBstab geht Jetzt allein in das letzte Glied ein.

2
sin29 = 2L§ (h2 + k2 + 12)
/ 4a
/ .2 2 2 2 A
log sin“e = log (n® + K= + 17) + 2log &

e , P .. 2
fragt man also aufgrund der Messungen log sin“Q aurf
einem Papierstreifen ab, so muB diese Umzeichnung des
DEBYE~i3ildes durch Verschieben des Streifens mit ciner

) : 2.2 .2 . -
Parstellung von log(h™+x“+1 ) zur Declung gebracht wer—

den konnen. Man erhilt unmittelbar die Bezifferung der

Aufnahme und aus der Verschiebung des Streifens die
Gitterdimension.
Dieses Verfahren erlaubt eine Sganelle Indizierung der -

Reflexe, wird aber mit- wachsenden Indizes ungenauer

£in dagegen sehr sicheres Verfahren -~ aber nur fiir ku-

bische Gitterstrukturen - ist die
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b) Numerische HQ{échnunm aer Indizes
Man crmittelt zuniichst die O-¥Weric der Befloxe und hif-
. ) 2 ’ :
detl sin“9. Nach

>\ A (n2 2 2y _ 2 2 2

n
sin“@ + K7+ 1%) = A (h° + k° + 1)
4a” : .

cnthalten die Sin29 Verte eincn yemc;n amen Faktor A.
Man crhilt daher sofort h2tjc2se12 _ §1-2—§ und damit die
Indizes der Netzebenen (hkl). Da jetzt A und A (Cu K,

bekannt sind, luBt sich die Gltterkonstante a aus
2
. a2 _ A%
' 4K

berechnen. Weitgr lassen sich aus der Indizierung und
der in 3.3. behandelten Strukturamplitude S sofort Aus-
sagen uber die - im allgemeinen ja unbekannte — Gitter-

struktur machen.

6.2.3. Fchlcrnu;ilen [ﬂ

Ls gibt zur Indizierung von DEBYZ-Aufnahmen eine
F4ille von Kofrekturfaktoren. Sie sind jedoch {ir unscre
Zwecke wegen der geringen Anzahl ger Reflexe nicht von
Interesse,. AuBefdem‘liegen die Reflexe so weit auseinan-—
der, daB eine falsche Indizierung ausgeschlossen ist. Die

{orrekturfaktoren betragen meist unter 1m,~Sle Seien Jedoch

der Vollstandlgmelt wegen ku;z aufgefihrt

a) Korrektur fir den Lochabstand im FPilm zZur- genaueren

Bestimmung der Durchmesser der Interferenzringe.

b) Korrecktur fir die Filmdicke (0,8%)-

c) Berucksichtigung des Probendurchmessers.

d) Beriicksichti gung der Absorption der Strahlen in der Probe.
e) ¥eitere Fehlerquelle: Brechung der Rontgenstrahlen an

der Probe.
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Uic folgenden Abbildungen 28 - ul sind ‘dic Db
SUHERRER-Aufnahmen 0.g. “lemente. Die fndizierung vurde

nach dem Verfahren b) uurcha efinrt. Die ermiticlicn In-

dizes bestitigen die Gitterstrukturen der flemcnte.
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gleciche Gitterkonstanten, wie man nachfolgcender Tab.13 cnt-

nchnien kann:

Gitterkonstanten

Element . Messung Lit.-wert
Al 4,05 4 4,04 A
Cu 3,63 & 3,61 X e
Mo | | 3,14 L 3,14 A
v 3,14 & 5,16 A

Tab.13: Aus den DEBYi-SCHISRRE R —-Au T nadi—
imen ecrmitielte Gitterkonstanten
von Al, Cu, Mo, W.

Noch einige Bemerkungen zu den Aufnahmen:
1) Die symmetrischen Schatten um die Austrittssffnungen
- V.a. bei Al und Mo - riihren von Reflexionen der Ront-

genstrahlen an der Austrittsblende her.

2) Nach 5.1.3 ist das Aufldsevermdgen definiert als A = —2_
' AADLN

Mit Hilfe der BRAGG'schen Gleichung (A = 24 sin O —»

aA= 238 cos@a@, fiir einen Reflex 1.0rdnung) ergibt. sich

A auch zu A = ?fgg. Die Dispersion, ‘d.h. die Entfernung

von %wei Linien im YinkelmaB, denen ein Wellenldngen-

unterschied aA entspricht, betrédgt somit §§ = EE%Q . Die

Dispcersion nimmt demnach mit Anndherung von @ an 90°
P _ ; )

schr stark zu. -Man beobachtet daher bei den duBercn
Linien des DEBYE—SC?T?HER—Diagramms (vgl. v.a. A1) eine
ufspaltung entsprecicad den beiden Wellenlidngen des

K —Dubletts. _ i

3) Bei der Mo-Aufnahme erkennt man - - oh die Auswir-

kungen der durch das Ziehen des Drahtes entstandencn
Deformierungen (Texturen). Die Linien sind an bestimm— !

ten Stellen verstdrkt, an anderen abgeschwidcht, und 1



6.3.1,/?6;;;;rachtungen

zwar so, daB sich das Diagramm giﬁer Drehkristallauf-
nahme (vgl. 6.3:3).néhert. Aus der Aufnahme sicht man,
dafl beim Zichen eine'Orichtierung der Kristallite statt-
gefunden hat, wobei sich eine bestimmte Kfistallachse

mit groBerer oder geringerer Streuung parallel zur Draht-—

richtung eingestellt hat.
{
4) Die:vier Punkte, die vor allem im stark belichteten
Rickstrahlgebiet der Mo-Aufnahme zu erkennen sind, stam-
men von der geringeren Reflexion an den vier Bohrungen,

in denen die Befeétigungsschrauben'der Eintrittsblende

stecken.

G.3. Untérsuchung der Symmetrie einiger Einkristalle mit

LAUE - Aufnahmen.

LAUE-Aufnahmen werden, wie in 4.3. bereits erwdnnt,
mit "weiﬁem" Rontgenlicht hergesteilt. Im Experimen{ er—
hdlt man dieses, indem man die Filterscheibe in die Stellung
0 (d.h. ohne Absorber) bfingt. Die besten Aufnahmen. wiirde

vermutlich eine ROhre mit Wolfram-Anode liefern, da zum
3

nung > 69xV, vgi. v.1.i.4) ) und auBerdem die Strahlenaus—
o > b o

beute gegeniber einer Cu-Anode viel grdBer ist (Intensi-—

tdt~Z, vgl. 2.1.1.).

T v

Zur Anferiigung von LAUES-Aufnahmen wurde cine Kamera ge—
baut, die in AbH.32 pgezeigt ist. Sie 1HRt sich wic die
biEd¥i—slawera am Trigerarm befestigen. Als Strainlblende

wird die zintrittsbdende der DIDYi-lamera eingeschraubi.

vie Aufnahmen werden im Quckstranlverfairén angefertige.



R BTRo FY

[ T e

Gabi-Diagramme, wo dor cinfallende Stranl
Iran g bl Y - 2y Toelian Aolho ’ql-* > N
T8 s S L-.'li.LO a_{) 115Cnen Aciise (also Zots,

und senkrechit zum Fiim verliuft (svumetris 53

aul dice dor Straii-—

Sudlosen dwoeek werden die hrisialle

.
0\

£ blende regeniberlicgenden (e 1. L,

Wachs angeklebt. In die Mitte deg il

= am besten eignet sich DUPGNT DGNIE

)d-
wird ein Loch gestanzt, wodurch sich
der Film iiber die Kintritisblende

Schrauben 14B8t. Der Film bleibt wih-
rend der Belichtung in der Hulle.
Fir die LAU£~J1a¢rcmm sichen folgende

Llnxrlotalle Zur VerLu"unV‘

Al fcc)- LlF (fcc) Ge (Diamant): Te (trigonal):

9’ 9 b O 3

Pir die Belicihtung und i intwicklung der Filme gelten di
gieichen Daten wie fiip ?73’ﬁ-SC%uRRLR~Aufnéhmen;

5.3.2. Indizierung eines LAUI-I ASramns -

Jia
Grniomons ceba p r"
wrnomonische zrcze tion 6

1

LAURE i

JlomAammc werden gewdhniich gr aphisch indizicr:

)4.

b]

s .
incéem man dic

e Reflexionspunkte in "onomoulscne Pole" um-

zeichnet. Dicse sind die Sc hinittpunkie der Normal ¢n der

reflekiierenden Neézebenen it der Projektionso chene, dic
meisl mit dexr 1
parallel zur

parallel a, 4bb.3)
Syimmeitrische Yia

; ER t oy APy Wt N sty N 2
30 <caTspricat das guononiscne Neiz einen céenen Necz




0’ PROJ-EBENE Der Reflex auf dem Pilig sei §

|
: | FilM=
G'S: Mittelpunkt Film - ieflex
/?Q‘J\ - 00'=p: Film - Kristall
O,f@UiG OP: Kristall - Projektions—

e o ‘punkt(L(hkl))

. infall . . ’
gﬁéhl ' O'P: Projektionsebene
A b5.23 P : Projektionszpunkt
ARO0D.

Die Geonc“rjo der gnomoni-
schen Projektion..
Man entnimmt derv"éichnung:
| 0'S = D tg 26
O'P = D tg(%°~ g) = p ctg ©
varaus erhilt man den Punkt P, denn 5,0',P liegen auf ei-

b

ner Geraden. Man mul also den Abstand 0'S jedes Reflexes
! 4 A

ausnessen, aus tg 26 = ~5~ © bestimmen und ¢'P
N . .

G'P = D cig ¢ fiir jeden Punkt berechnen. Sind alle Pro-

jektionspunkie ma *ert, werden passende Yetleni 3 gezeich-

net und die Punkte t wie in den folgenden Peispielen (Abb. 34—

ts

~38) indiziert. Dei der gnomonischen ProjektionAeines Ku~
- bischon kristalls bilden die Netzlinien Quadraie mit D ais
. Linheit der Seitenliingon.

P . .

“Ur eine Reflexion, die man als zu der reflektierenden
cbene mit den Miller-imdizes (hkl) zugehlrig inQiziert hat
sind nach der BRAGG'schen Gleichung 24 sin & = nA weder n

noch A noch aucn, beil unbekanntier dristalilistrukiur, & bo-

tannt. Man weil also i.a. .nicht, von welcher Wellienl &n
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Abb .37

4bpl.osd:r LAUE-Aufnahme von Al: 4-z&hlige Symmetrie (inva-

. X . ¢
¢ riant bei Drehung um § )
AbD.35: LAUE-Aufnahme von Lif: 4~z&dhlige Symmétrie

&

hez)
aia

AbD.36: LAUE~Aufnahme von Ge: 4-zdhlige Symmetrie (die

P

.

Positiv nicht erscheinenden
Reflexe wurden nachiriglich
o : eingezeichnet)

ADDH.37 : LAalU=Aufnahme von Ye-: 3-zahlime Symnciriec (inva-
% J

. - - LR
-3 - . L. 2 2V T e V1Y
“ riant bei Drehumg wn = )]
<.
Wegen des Xomplizierien Aufl-

Beslexe mib nicdrizen Indizes 2.5.(111)) iroien wezen des

P

L AT T Mg PP R [ - o~ e R . ISRATR T
absiandoes il - dristalil nicht auf. Sic ersclicinen aulior

: PR R S an e S L P IR otk T S S T
Laliy des Pilms. Brst bei Verileinerunz ces Slactenabsiando:

<D
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oinnten sic auf dem Film registricert werden. Dadurch kom~

men allerdings die iibrigen Refloxe enger zu licgen, wo-

arch das Diagramm uniibersichtlich wird.

Lin kubischer Kristall besitzt 3 vier uh]lwc Symimetric-

achsen und zwar sind dics dic Normalon auf dic Ehenen {o01),

(

oion), (ioo). Erhill man also LAUL-AuTnahmen vierzﬁhligcﬁ

7oA

symmetrie, wie in den Abbildungen 34,355,386, so mul dop

Strahl parallel zu eciner dieser Achsen auf den Kristall
gefallen sein (4bb.38) "
. %F ‘
//// ' Weit komplizierter werden
Zor) . die LAUE-Diagramme von Ein-
fmn it . Kris stallen, die nichi senk-
einiall - )
Strah! : .
/;/ru (é0*~—§* recht zZu einer Symmetrieach-
(100; isem : R
Se angeschliffen sind, oder
#d  Abb. 38 1 gegen den elnf ilenden Sirail

I
L=

inschubirichtung des Strahls
geneigt sind (wie in AbB.39)

L 3
L ,\\ - .
q
e d L
< , .
< 1=

< i

. e AT a0 P R e Frane sy
AbBD.3Y: LALUYE-Aufnalune aocs A u1“u1¢nuuk*a.
[

) .y 0
welchor etwa So° s

LCHGCA Strasni geneci

sen don einfaol-
gt wurdoe.
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man entnimmt AbD.3Y, dab cine Anzahl neuer Reflexe erschoini

wihrend andere verschwinden oder abgeschwiicht werd cz. Jic
aufnaime ist nur noch symmetrisch bez Uglich der scnkrech~

ten ichse, dagegen liegen Reflexe mit gleichem Index h auf

Manchen rakiikanten £311t es schwer, sich den Unterschicd

der Interferenzbilaer, die bei LAUg-Aufnahmen {(Punkimustor

N

una bel DEBYE~-SCHERRIER-Aufnahmen {(Kreise) entsteihen, zu
verdeutlichen. Deshalb miéchte ich zum Schluf nochmals da-—
rauf eingehen,

Interferenzrince \"D,B’?—Ri ve') erhilt man srundsidtzlich

bei Aufnahmen von Proben polykristalldiner St"ukzur (Viel-
Kris LIC).Prlﬁ X c;nalt man auch. hier Interferenspunicie,
die jedoch wegen den vielen mdgliéhen Orientierungen der
hristallite in der P;obe S0 éng beisammen licgen, daB ins-
gesamt cin Kreisformiges Interferenzhild entstent.

interferenzounite bekommt man ﬁ*undsétzlicﬁ bei aufnah-
" &

men von Einkristallen. Um dies zu verdeutlichen, zeigt

4bb.40 eine Drehkristallaufnahme von LiF. Die Aufnahme

C“J

surde genau wie eine DERYH- SCHERRER-Aufnahne hergestellt

.(allerdings in einer breiteren Kamera), sieht aber wie ci-—

ne LAUE-Aufnabme aus, da als Probe ein LiF-Ri: nkristall ver-
wendet wurde.

Das Orehkristallverfahren nimmi Ubrigens eine Zwischen-—

~i a3 Y I H = AL E; - 3 - ~ITS AT ~

Seeliung swisc | gem LAUE- und dem DERYE-SCILITRER-Vorian—
3 [T S o, 3 ~ SRS . s~ Y A o~ - 735 SR NPT

Ten einl. LS lassen sich allerdings mehr Aussagen Uber eincs

v il S Ivodr AN o Dy -y i A 3 T s
wristail gls beim LAUE-Verfaliren Laciien, da die zur
xicn gelanzende vellenlinwe Lekannt ist (monochromalisciio

N N R A NPT
SN LU ).

?
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4) Identifizicrung der im spektrum enthaltenen Linien.

3) Bestip:

ng der wahren Hohen der Cu-~-Linien durch Absorp-
8 i
onsmessungen (% h)
A
Berechnung des Massenabsorptionskoeffizienten; Ermitt-

lung der Energie des {-Niveaus aus gemesscner ¥Wellen-

ldnge A,,
it KX

-7) h-Bestimmung aus der Grenzwellenlénge des Spektrums

bzw. nach der Isochromatenmetiode (% h)
Die Lage und der geringe Abstand ~ vor allem der LI - LII-
hanten - gestalten die Messungen der Absorptionskoeffizien—

ten an den L-Kanten auberordentlich schwieripg. Teilweise

dintfen die MefBpunkie nichl weiter als 3! zxusc.i.xmx‘xdcv.l..i.c;;en,

um die Wellenlingen, die von Interesse sind, zu erhalten.

Das erfordert einen schr groflen Zeitaufwand, so daB dieser

Punkt als Praktikumsversuch nicht geeignet sein diirfte.

7.2. Anfertigung der DESYE-SCHERRER-Aufnahmen

Yegen der langen Belichtungszeit empfiehlt es sich,

nur zweli Aufnahmen zu machen, und zwar je eine von einem

.fiachen- und einem raumzentrierten Gitter. Besonders ist

bei der Aufnahme auf die exakte Zenirierung der Probe zu

‘achten, da'nur so eine gute Aufnahme gewvihrleistet ist.

"Es sollten die Reflexe indiziert und die Gitterkonstanten

h)

bestimmt werden. (Versuchsdauer inel. Entwickeln ca. %
: N

[\ SN

7.3. Anfertigunz der LAUS-Aufnahmen

Iﬁ Praktikum solliten die Aufnahmen zweier Aristalle -
moglichst mit verschiedener Symmetrie - angefertigt werden.
Iline Indizierung der Reflexe ertbrigt sich, da auch in der
Praxis nur Symmeirien und kristalline Verformungen mit

1

LAUz-Aufnahmen untersucht werden. (Dauer etwa 1= h)

et



ANIIANG K .
L - Anleitung zum Praktikumsversuch:

Experimente mit Rontgenstrahlen

Literatur: Gerthsen, Physik, s. 442-454;
Schpolski, Atomphysik, S. 89-120;

Kittel, Solid State Physics Kap. 2;

b

Huber/Staub, Physik III, 1 (Atomnhy51k) 5. 179-162

Stichworte: Erzeugung von Bremsstrahlung, Spektren, charak-

teristische Pontgeﬁstrahlung,'Ncchselwirkung
wmlb Atome- ﬁ\3antgenstrahlinterferenzen,’Be;

obachtungsmethoden, Nachweis der R6ntgenstrah-

lung, Absorntionskoeffizient, Absorptionskan-

ten, Auswertung von D& PYS—SCUERRER—Aufnahmen,

ERAGG-Verfahren, Strukturamplitude.
:1)'Untcrsuchunw des Emissionsspektrums der Ront-
genrdhre mit einem NRAGG=-Spektrometer und e~
- stimmung der Wellenl fingen von I{;‘, und }{[i- des
Kupfers éowie Bestiﬁmuﬁg des Planck'schen Wip-
wungsauantums h.
2) Aufnahme des Spektrums mit vorgeschaitetem Ni-
Filter..
3) Bestimmung der Absorptionskpeffizienten von
Pd (oder Ag) im Nellenlﬁngenbereich von 0,3 -
- 0,9 4 (Absorptlons“an ce).
4) snferticung zweier DERYE- SCHE?R&?—.uanHﬂe
von Al und W, Indizierung der Reflexe und Be-
stimmung der Gitterkonstanten.

5) Anfertigung zweier LAURE- “ufnanmon von &1 wnd ‘i'e.




Zubehor:

»

- 11 -

—

tontgenanlage fiir die Maximalleistung von 4 Jow,

Die Rontgenrdhre besitzt cine Cu—-Anode und wird

v

mit Wechselspannung (max. 5o kV) betricben. Sie
hat 4 Strahlfenster, vor dic wahlweise FFe, Ni,
Zr oder kein Absorber geschaltet werden kotnnen.
BRAGG-Spektrometer mit Kalkspatkristall (Gifterf
konstante 3,029 i), 3 Spéltblenden, Geiger-iiil-
ler Zahlrohr mit elektronischer Appafatur, be-

stehend aus Hochspannungsversorgung, Verstarker,

Zdhler und Zidhlratenmesser), Fluoreszenzschirm.

- DEBYE-SCHERRER-Kamera (Durchmesser 57,3 mm) mit

Justierbarer Halterung, Justierfernrohr mit ein-

gebautem Fluoreszenzschirm, Motor zur Drehung der

Proben, optische Justiereinrichtung zur Ausrich-

tung der Proben, Filmschneidevorrichfung.

Kamera zur'Anfertigung der LAUE-Aufnahmen, Loch-
stanzer fiir LAUE~Filme,

séwié:'Markierungsnadel,

Absorptionsfolien Ag, Pd, Sn, Au, Cu§
Einkristalle Al, LiF, Te, Ge;

Proben fiir DEBYE-Kamera: Cu, W, Mo, Al;
2 Blenden fiir DEBYE-SCHERRFR- und LAUE-
Aufnahmen,

Unrechnungstabelle 6—A

Duychfithrung: Einschalten der Ronteenrdhre:

1) Wasserzufuhr weit genug aufdrehen
2) mA- und kV-Schalter auf Minimalwert
3) Schiebeschalter nach oben schieben

4) Schwarze Drucktaste betidtigen
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5) Réhrensirom und Hlochspaunung auf den go-

wiinschten Wert bringen (1 K¥ nicht iiher-

schreiten!).

Abschalten der Rontrenrdhre:

1) mA- und kV-Schalter auf Minimalwert
2) Rote Drucktaste betdtigen
-3) VWasser abdrchen

Justicerung des Sncktrometers

Dﬁrch die Justierung soll erreicht werden, daB ein eng aus;
gehlendeteés Strahlenbﬁndel.auf die Drehachse des Goniometers
gerichtet ist, und daB'dié Drehachse'in aef Oﬁerfléche des

rristalls liegt. Die Grobjustierung wird Zunichst bei 3o kV

und -15 mA durchgefithrt. Filterscheibe der Réhre:

a) Grobjustierung des Sfrahls J

Die Breite der Spaltblenden sollté hierbei-méglichst nicht
geindert werden. Mit den Stellschrauben an den Blecispalten
14aft sich eine Horizontal- bzw. Vértikalablénkung des
Strahls erreichen. .

Die Drehachse wird durch eine Nadel markiert. Unfer Leucht-
scalrmncntrollc werden die Snuloe SO eanusblcru, daf der
Strahl symmeurlsch zur Markierungsnadel verliufi. Der
Strahl soll bei der Nadel eine Breite-von etwva 1 —~-2 mm
nesityzen

) Justierung des Zidhlrohrs

intsprechend cem Zihlrohrnlateau von 8oo V - 930 V {Yerte
melten fir Victoreen 1 B 83) wihle man cine Arbeitssnan-
nunT von 880 V und einc ZZhlzeit von 1 min. Da das Zinl-

ronr sich bei der Jgusticrung im direkten Sirahl hefindet



(Nadel entfernen!), wiirde es wegen sciner Tot%ecil dic

wahren Zihlraten nicht mehr registrieren. Man bringt

daher den Cu-Absorber vor das Zdhlrohr, mift im Bereich

r

der maximalen Zahlraten in Yinkelabstdnden von 15 und

ermittclt aus der granhischen Aufiragung der Zihlraten

dic Nullstellung des Zihlrohrs. - . )

——

Grobjustierung des Drehkristalls

Hierzu geniigt die Einstellung nach der fnzeipme des Rate-

" meters.

- Der Kristallwird parallel zum Strahl ausgerichtet. Man

a)

ﬁherprﬁft dies,‘indem man ihn etﬁas um seine Achsc dreht
und dabei die Anzeige des Ratemeters heobachtet. Sodann
wird der Kristali So lange senkrecht zum Strahl verscho-
ben, bis die Anzeige des Ratemeters halb so grofl ist wie

ohne Kristall. Zur Uberprﬁfung wird bei der Tinstellung

der Kristall mehrmals um 180° gedreht. Der Kristall deck

dann genau die Hélfte des Strahls ab, wenn die Anzeige
des Ratemeters nach Drehung um 180°in etwa unverindert
bleibt und halb so grofl ist wie ohne Kristall.

Feinjustierung des Drebkristalls

Die genaue NUllstellung des Drehkristalls hat sich je-

doch nicht nach seiner Oberfliche, sondern nach seinen

'reflektiercnden Netzebenen zu richten. Man cermittelt die

cndgiiltige Nullstellung folrmendermaRen:

Man dreht den Hristall um 5% d.h. das Z3hlrohr um 10%

<

S
[

-~ .
I
[

fester Uinstellung des Zihlrohrs (&a die Intensitit

jetzt schwicher ist, entferne man den Cu-Absorber und

v
'

eritbhe U auf 50 kY, T auf 18 mi) ermittle man mit Wilfe

-

der Mikrgwdicrschraube die Stellung des Kristalls, bei




L dal Fclistabitis

g v =T

der maximale Intensitiit repastriert wird, Inoynis o L osag.

MeRintervalle G'. Stellt man das Zdhlrohr wicder auf sei-
neu alten Nullpunkt, so kommt der Kristall in scine cnd~'
giltige Nullstellung.

Fine am Spektrometer angcbrachte ﬁalbwinkelfﬁhrunr be~

wirkt, daR beoi Bewepgung dos Zéhlrohrtrigerarms der lestall

um den halben Winkel mitpedreht wird.

Za 1), 2), 3):

lan bestimme die Totzeit des Zihlrohrs (Kohlrausch 7.1.3.2.

2.), Jndem man das /dhlrohr in die Nullstellung bhringt
u

und die 7ahlrate als Funktion des PohrenSuromes,miBf.

RN

Man messe die Spektren in Hinkelintervallen von 15!
(MeBzeit t = 1 min), im Bereich der Kanten'und der Ky -
hzw. KB—Linien in entsprechend kleineren Apsténden.
Pamit der gesamte Wellenlidngenbereich nur‘einmél‘ddrchﬁ
fahren werden muB, messe man abwechselnd 1), 2) und 3).
Um geniligend hohe Intensitédten auch mit Absorber zu er-
na]tCﬂ, unplc man 50 kV und 18 maA. |

a) Man trage das Zmissionsspektrum iiber der ¥ellenlidnge A
avf -(nicht iber 6) und entnehme daraus die Yellenlédngen
von K, und K,. Man vergléiche mit dem Moseley'schen Ge-
setz. Auferdem errechne man aus der Grenzwellenlinee

A (Extrapolation) das Planck'sche Wirkunmsquantun.

b) Man trage éas Absorptionsspektrum von Ni~iiber A auf. Yas
1aRt sich daraus erkennen?.

5.

c¢) Nach Korrektion der Zihlraten auf die Totzeit berechne
man dic Absorptionskoeffizienten von P& (Ag) (Folien—

] ™

dicike steht auf der Folienhalterung). Man zche die Ener-



VI -

gie der Absorptionskante an.

7 1):

VAL

Zur Justicrung der-Halterung fiir die DEBVE-SCHERRER-
Komera wird das Fernrohr verwendet. Die Halterung wird
solange verdndert, bis der Strahl durch das Fadenkreuz

im Fernrohr geht. Dann wird das Fernrth durch die Ka-

mera ersetzt. Durch Anbringen des kleinen Fluoreszenz—
schirmes am Ausgang der Kamera kann die rlcntlwe Justlc—'
rung dcr Kamera uberpriift werden. o ' ‘

Dann wird die Kamera von der Halterung genommen und die
Probe cingesetzt. Mit der optischen_JuStiérvorrichtung.
wird kontrolliert, ob die Probe gut zentriert ist. Ge- -
gebenenfalls wird mit der Schraube an der DREBYE-SC HERRER- -
Kamera nachjustiert. In der Dunkelkammer kann der Film
(Osray T4) bei Rotlicht Vorbereitet werden. Mit der Film— '
schneidevorrichtung wird er zunichst auf die richtige . - 1
Lange geschnittien. Dann werden die Lécher fiir die Blenden :
ausgestanzt (siehe ‘Muster) und der Film <in die Kamera i
eingelegt (Vorsiéht, Probe nicht berﬁhren). Aufnahmen

bei 35 kV, 25 mA, ca. 30 min.belichten. Entwicklung

(Necutol NE Agfa) ca. 5 min., zwischenwdssern, 10 min.

fixieren und anschlieBend 15 min. wissern, trocknen. ;

mialtan

7ur Indizierung ejner DEDYii-Aufnnhne:

Der kubischen Gitterstruktur liecrst die Formel

o

5 A
sinZe = -ZE' (h2‘+ 1% 4 12) zugrunde.
4a

Fieraus lassen sich Indizes h,k,l1 und Gitterkonstante a

herechnnen.
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Man beachte, daB - charakteristisch fiir rauﬁ- bzw. {]&-
chenzentrierte Gitter - Ordnungen ausfallen..Das Fehlen .
bestimmter Ringe kann daher zur Unterscheidung zwischen
raum— und fldchenzentrierten Strukturen herangezogzen wer-

den. bdan gebe Gitterstruktur und ~konstante (Fehlcranza—

. -

be) an.

“Zur verwendeten Wellenldnge: Man iberlege sich, warum

das Specktrum mit Ni-Absorber aufgenommen wurde.

A 55: S

Die LAUR-Aufnahmen Wér:drm im I"{iicksi:rnhlvnrI'nl'.n*nn nufpe-—
nommen. bazu kKlebe man mil Wachs (T(;TI Kristall aaf das
cingeritzte Fadenkreuz. Mit dem Lochétanzer wird in dic
Mitte des Films cin Loch gestanzt (Dunkclkammer!). Der
Film bleibht in der Papiephﬁlle und wird iber dic iin-
trittsblende geschraubt. Zur‘Aufnahme; 35 kv, 25 mAj;

Belichtung: 45 min., Entwickeln wie DEBYE-Aufnahmen.

Aus den Aufnahmen ziehe man Riickschliisse auf die Symmetrie

N .

der Kristalle.
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