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Etapas

e Sessao no laboratdrio (presencial)

— Adquirir dados de difracao (manha)

* Parte 1
— experimento de Bragg a 35 kV, 30 kV e 25 kV

* Parte 2
— Determinacao da constante de Planck —

— Calcular e analisar resultados (tarde)

— Elaborar o relatdrio e entregar (em até 3 dias)
— Formato pdf, através de email para: kogler@usp.br



Difratometro de Raio X — no Laboratorio (presencial)
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b Campo de comando (com tubo de raios X) g Canallivre k Algas de transporte
¢ Campo de conexdo e Camara de experiéncias h Tecla de bloqueio

(aqui com gonidémetro)



Difratometro de Raio X — no Laboratorio (presencial)
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Difratometro de Raio X — Simulador em software (EAD)
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Comparag¢ao do equipamento fisico com o simulador em software

DIFRATOMETRO DE BRAGG
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350 0,
Corrente (mA) Tempo (s)

10 |

"""""

Tubo de raio-x Cristal e suporte Goniémetro e detector




1. Fenda colimadora
2. Cristal
3. Detector de radiacao ionizante

Gonidmetro com Detector de Feixe



O Difratometro de Raio-X

— - — :
T N - -— —————

-

Caracteristicas

I — o

~ Tubo de raios-x

Suporte da amostra
Goniometro + detector de radig

Fonte de alimentacao

Eletronica de controle e
comunicagao




O Difratometro de Raio-X

Raios-X

Detector
Amostra
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O Difratometro de Raio-X

# contagens / unidade te tempo

Picos de radiacado caracteristica

Angulo de incidéncia



Tubo de raio X

)

Anodo

1 — Conexao com o dissipador de calor

/
N

> Raiox

2 — Bloco de cobre de suporte

3 — Anodo de Molibdénio

4 — Catodo aquecido

Catodo

5 — Pinos de conexao ao soquete

Filamento 5



Emissoes de raio X

Emissdes de pico (‘fluorescéncias’)
Radiacao de decaimento

«—
L
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v v

Emissdes de pico (‘fluorescéncias’)

Radiacao de decaimento
Emissao de fundo (background)

‘Bremsstrahlung’
(radiacdao de freamento)



leide Bragg nA=2. dsin(0)
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Sem a difracao

1. Fenda colimadora

2. Cristal

3. Detector de radiacao ionizante

Com a difracao

Picos originais
( 1a ordem)

) AN

Picos de difracao
(2a ordem)
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Software X ray apparatus

* Para quem estiver no lab

— Procure no desktop do
computador o icone do

software X_ray_app

‘ ﬁz_*_u&--

e cligue nele e abra o
programa



Aquisicao dos dados

Primeiramente, abra o programa X
ray apparatus no computador
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Figura 1 — painel de abertura do programa X ray apparatus



Apagar, Salvar, Imprimir

Start/Stop experimento

Toolbox
“ RaV/ Appara
HBEBRS O S8r &
Braga | Planck | Transmission | Moseley
B/ R 10 ]
1/s |
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(b)

Figura 2 — Barra de ferramentas do programa Xray apparatus




) X-Ray Apparatus
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e X-Ray Apparatus
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X-Ray Apparatus




Aquisicao dos dados

Parte 1 — Difracao de Bragg



Salvar / apagar area de trabalho
Parar / reiniciar medicGes

Ajustes dos parametros experimentais

DEBS O 884 &0
Braga | Planck | Transmission | Moseley Visualizacao

dos angulos
AWYE el
1/s

12 parte — difratometria de Bragg p/medir “d”



Settings |X[
X-Ray Apparatus | Crystal | General|
—Goniomete; Parameter
() Sensor U=k\l Bemin= |2.5 |° AB=|D.1 I°
() Target
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Ajuste do eixo X para
experimento de Bragg

X-Ray Apparatus | Crystal | General

Lattice-plane spacing 2d: [off |~
Representation
Energy conversion | off v
Close [ Cystal calioation |
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) X-Ray Apparatus

00:04:36

Bragg IPIanck | Transmission | Moseley|
B/° R 10
1/ - -

Settings k3
- U =50k X-Ray Apparatus | Crystal | General |
| = 0.00 mA ~Goniometer ———————— [P
O Target
i (® Coupled B=° I= mA B"‘a"=° == s

Current actions
h r El CS [JScan [CJHv [ Replay [zero [[] Loudspeaker
0|
i L 00°

Crystal calibration
" Crystal and anode The calibration of a crystal should be carried
[] 0 [without target table) out after every crystal change or after every
re-orientation of a crystal. This will be saved
Crystal: | NaCl(2d = 564.0 pm) l in the %-ray apparatus until the next
5| calibration.
Anode: | Mo (K. = 17.44 keV) vl
Target angle: 7.2 The 0° calibration (without target table) is
sensible for Debye-Scherrer scans (powder
i targets).
) . For Bragg scans (single crystal), it is only
- Target angle: 0.0 necessary if the sensor angle has become so
Sensor angle: 0o* maladjusted that the automatic crystal
Counting rate: 0/s calibration can no longer find the counting
rate maximum.
l Start search ] [ Cancel Adopt

+4 Iniciar 3 x-Ray Apparatus i rx2-Paint




WiXRayApparatus = e ]
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Crystal calibration

 Crystal and anode The calibration of a crystal should be carried

[C]0°° (without target table] out after every crystal change or after every
re-orientation of a crystal. This will be saved
Crystal: ’ NaCl(2d = 564.0 pm) « l in the x-ray apparatus until the next

5 —| calibration.
Anode: | Mo[K. =17.44keV) |
Target angle: 7.2 The 0° calibration (without target table) is
sensible for Debye-Scherrer scans [powder
i targets).
) . N For Bragg scans [single crystal), it is only
— Target angle: 63% (03°) | necessam if the sensor angle has become so
Sensor angle: 14.7° (+0.2°) | maladjusted that the automatic crystal
Counting rate: 2413 /s calibration can no longer find the counting

Barra de progrESS§o rate maximum.
. da calibragao

l Start search ] [ Cancel Adopt

Botao “Adopt”
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1
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B X-Ray Apparatus

Bragg | Planck | Transmission | Moseley |
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" Crystal and anode The calibration of a crystal should be carried
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re-orientation of a crystal. This will be saved
Crystal: ’ NaCl(2d = 564.0 pm) l in the %-ray apparatus until the next
5| calibration.
Anode: | Mo (K. =17.44keV) |
Target angle: 7.2 The 0° calibration (without target table) is
sensible for Debye-Scherrer scans (powder
P targets).
FProgre q o0
) . . For Bragg scans (single crystal), it is only
- Target angle: 6.3 [03°) | necessan if the sensor angle has become so
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S X-Ray Apparatus E]
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Atenc¢ao: a acao “scan” so deve ser 35 kV
ativada apos ter entrado todos

o
parametros 2:3

30.00

X-Ray Apparatus | Crystal [ General]
G onic,!’meteu -Paramete‘ . Passo
(_) Sensor U=[350 |kY Bun= 2.5 T |8 Angular
() Target B AB=0.1¢
ignorar (® ﬁoumed B= : o I= |1.00g(m4 PBmax= 30.0 © At= |5 |s

iniciar

Cufrent actions AN \\
v
Scan Hy [ ] Replay \Q Zero [] Loudspeaker \
/ N

Close | Crystal calibration l Help

N\

1 mA

Tempo de
Contagem

ApOs iniciar, o equipamento ativa essa indicacao
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47 2780
48 3248
49 3694
50 3916
51 4108
52 4430
53 4572
54 465.4
55 5028
56 4952
57 5296
58 5148
59 546.0
60 5316
61 5294
6.2 508.2
63 7986
64 10864
65 11000
66 7794
6.7 5744
68 5338
6.9 5294
70 7344
71 15140
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2000 —

1000 —

Realizar para
U =35kV, 30 kV,
e 25 kV

Settings
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O Sensor
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X

Crystal calibr
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A figura apresenta os graficos que
resultarao das 3 etapas de medida, cada
uma correspondendo a um valor de
tensao aceleradora U. Para que os trés
graficos aparecam conjuntamente na
mesma tela, como mostrado na fig.7,
vocé deve executar cada etapa de
medicao sem apagar os dados
anteriores. E fortemente aconselhavel
salvar os dados entre uma etapa e a
seguinte.

U =35kV, 30 kV,

Settings

Current act

Realizar para

X-Ray Apparatus | Crystal | General

Goniometer Parameter

O Sensor U= 270 |V Bmn= 25
O Taget

® Coupled B= [80_1% I= 1100 mA Bumg= 80

Cwv [J Replay [J2zewo

° ap=|01 |°
° A= |2 s
[[] Loudspeaker

00:01:52

X]

e 25 kV /\
|

U 270 kv
I =1.00mA
at =2s
Ag =01°

38 66

39 102

40 244 E
41 552

42 858

43 1314

44 168.4

45 2054

46 2478

47 2780

48 3248

43 3694

50 39156 1000 —
51 4108

52 4430

53 4572

54 4654

55 5028

56 4352

57 5296

58 5148

53 5460

60 5316 i
61 5294

62 6082

63 79856

64 10864

65 11000

66 7794

67 5744

68 5338

69 5294

70 7344 0
71 15140

7 7ac D

|
20
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Atengdo: a agdo “scan” sé deve ser 35 kV
ativada apos ter entrado todos
parametros

2.5¢

A duracao aproximada da

KRay Agparaus [Cyotl [ General] Passo toma d d d e d d d oS d 0]
Gonit:’lmetel— Parametq . . . s
O <[5 [ A 25° %&& Angilar primeiro experimento é de
':' [ arget AB =0. ] . B
O fapkspe o] | - [Salrt tmar 300 2[5 L 90 minutos ( 3 sessdes de 30
Cufrent actions .
Scan [Vl Hy [JReplay \‘;]Zero [ Loudspeaker m I n Utosl u m a pa ra Ca d a

| Tempo de valor de U )
/ Crystal calibration Co ntagem
Apos iniciar, o equipamento ativa essa indicacdo 1mA

Cada linha da tabela | constitui uma etapa. Note que apenas os valores da 12 coluna mais a

esquerda é que mudam a cada etapa — sao os valores da tensao a ser aplicada ao tubo de raio-X.

Os valores das demais colunas se repetem nas 3 etapas.

TABELA 1
Tensio U | Corrente | Bmin Bmax AB At )

Sao 3 etapas: (KV) (MA) (graus) | (graus) | (graus) | (seg) E forter;whe’nteI

35 kV aconselhave
35 1 2,5 30 0,1 5

30 kV saltvar 0S datdos
30 1 2,5 30 0,1 5 ntre um

25 kV entre uma etapa
25 1 25 30 0.1 5 e a seguinte.




Aquisicao dos dados

Parte 2 — Determinacao da constante
de Planck pelo experimento de
Duane-Hunt
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Curvas de espectro de Bremsstrahlung
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| F

Cuidado ! Eixo
das abcissas em

pm (nA)



X-Ray Apparatus | Crystal | General

Lattice-plane spacing 2d: |on ] v
Representation

Energy conversion  off v

[ Crystal calibration J

%-Ray Apparatus | Crystal | General

Lattice-plane spacing 2d: | 564.0 pm (NaCl) v

Representation

Energy conversion | XTI

[ Ciystal calbration |

(a)

(b)

Configuragdes do painel Settings para cada experimento. (a) Configuragao

usada no primeiro experimento (difracao de Bragg). As duas caixas devem ficar em

off. (b) Configuracdo usada no segundo experimento (determinacao de h). Informar o

valor de d na caixa de cima e a outra deixar em off.



Cuidado ! Eixo
das abcissas
em pm (nA)

Settings

X-Ray Apparatus | Crystal || General

X

rGoniometer—————————
) Sensor
() Target

(®) Coupled B= °

U=

I e [E5 e i e

S Y oy P

Current actions-

Scan HY

[JReplay [zero

[ Loudspeaker

| Cyetal calbraon Heb
Curvas de espectro de Bremsstrahlubng
TABELA |l
o il At Bmin Bmax AR
kV mA S grd grd grd
22 1.00 30 5.2 6.2 0.1
24 1.00 30 5.0 6.2 0.1
26 1.00 20 4.5 6.2 0.1
28 1.00 20 3.8 6.0 0.1
30 1.00 10 3.2 6.0 0.1
32 1.00 10 2.5 6.0 0.1
34 1.00 10 2.5 6.0 0.1
35 1.00 10 & 6.0 0.1

Nao esqueca de limpar a
area de graficos na janela do
programa antes de comecar
a fazer as aquisicoes.

Quando terminar de realizar
as medidas correspondentes
a cada linha da tabela ll,
salve os dados

(CUIDADO ! : salve em um
arquivo diferente daquele
que salvou os dados do
experimento de Bragg).

Sugestao: realize o experimento sequindo a tabela de baixo para cima




Analise dos dados

Feita com auxilio do programa
X ray apparatus

Analise da difracao de Bragg

1. Determinar os centros dos picos
2. Determinar as incertezas dos centros
Calcular os valores da distancia interatomica d



Voltar a configuracao para Bragg

Settings g‘
X-Ray Apparatus | Crystal | General :
Representation Representation
Energy conversion  off v Energy conversion  EUEE -
[ Ciystal calbration | Close [ Cystal calibration |
(a) (b)

Configuragdes do painel Settings para cada experimento. (a) Configuragao
usada no primeiro experimento (difracao de Bragg). As duas caixas devem ficar em
off. (b) Configuracdo usada no segundo experimento (determinacao de h). Informar o

valor de d na caixa de cima e a outra deixar em off.
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S X-Ray Apparatus E]
D & & 88/7r a@ 00:14:40
Bragg | Planck | Transmission | Moseley|
p/e| Roliss|  al|[R
15.3 56.4 1/s
154 56.0

Properties

DE|ete COIumn - Goniometer b
Select Character Size » ST U=[350 |k Bro= 25 |° sp=[o1 |0

O Target

® Coupled = ° I= mé Bmax= ° A= EI s

Settings _________________________[x

X-Ray Apparatus | Crystal | General|

P
I

Display Coordinates Alt+C S
~Current actions

S&Iect Line Wldth > []5can [CHy [ Replay [Zero [] Loudspeaker

Show Values

v Show Connecting Lines

Select Rulers »
-
v Show Grid s ot X

Logarithmic Representation U =350kV
I =1.00mA

Zoom A|t+Z At = g jcl.
A =01+ 0/
Zoom Off Alt+0 400°

<
Set Marker » 200°
Calculate Peak Center :

Draw K-edge

Calculate Best-fit Straight Line
Calculate Straight Line through Origin
Calculate Integral

Delete Last Evaluation Alt+Ruck
Delete All Evaluations

Copy Table
Copy Diagram >
Copy Window , : . . . : . . . . ,

™ B/
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S X-Ray Apparatus

00:14:40

Bragg I Planck | Transmission | Moseley |
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295 1.8 T | X-Ray Apparatus | Ciystal | General
305 28
15 16 2000 — . .
e . Lattice-plane spacing 2d: |554.U prn (NaCl) v ’
34 4.4 ] Representation
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Select Line Width »  H
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Show Values

56.0 5296 v Show Connecting Lines
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Figura 6 — Exibindo os pontos medidos
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Valores dos comprimentos de onda das transi¢coes K do Mo

Ka
Kg

E
keV

17.443
19.651

v
EHZ

4.2264
4.8287

pm

71.080
63.095

keV =102 eV EHz =108 Hz, pm =102 m




Calculos

Calculo da distancia interatomica d

— Para cada valor do dngulo q determinado (respectivamente, para K, e Kp)
pode ser calculado o valor de d , usando a lei de Bragg

* LeideBragg: ni=2. dsin(0)

Os dois valores de d precisam ser comparados
— Para isso, vai precisar das incertezas nos valores dos angulos 0
— Elas precisam ser propagadas para os valores de d
— Usar o método de propagacao de intertezas apresentado no link

* Propagacdo de erros  https://jkogler.wordpress.com/2008/03/18/hello-world/

— Vocé tem de deduzir a expressao de Ad a partir da de AO
* Deve apresentar sua deducao em seu relatorio

— De posse da formula que assim deduzir, podera calcular os respectivos valores
de d + Ad

e Cuidado: precisa converter a incerteza A0 para radianos !!


https://jkogler.wordpress.com/2008/03/18/hello-world/

Distancia

interatémica d (m)
---Ad
1
2,85€-10 . S |
)
________________ + ¥ .
s 4 .
2,80€-10 1 Y
) --d
2,75€-10 -
2,70€-10 - Ordem da medida




Apds a tomada de dados, realizar as etapas de determinacao dos
angulos 0 para os quais ocorrem os picos K, e Kg, com suas respectivas

incertezas.

Analises da difracao de Bragg

1. Determinar os centros dos picos
2. Determinar as incertezas dos centros

3. Calcular os valores da distancia
interatdmica d usando a lei de Bragg

4. Calcular os valores das incertezas Ad
com a expressao que vocé deduziu

Distancia

interatdbmica d (m)

_Ad

2,75E-10

2,70€-10 ~+ Ordem da medida

O calculo do valor da

distancia interatbmica d
empregando a lei de Bragg
nA=2. dsin(0)

para K, e Kg, usando

os respectivos valores de 0
encontrados para cada caso
podem ser feitos aqui no Lab
Os calculos das incertezas em d
podem ser feitos em casa



3.

2.

Analise dos dados

Feita com auxilio do programa
X ray apparatus

Determinacao da constante de Planck

1. Determinar os A. de corte
Fazer o grafico de U em funcao de 1/A.
Determinar o coeficiente da regressao linear
4. Calcular a constante de Planck
5. Comparar com o valor conhecido
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Figura 5 — Curvas de espectro de bremsstrahlung
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Figura 6 — Exibindo os pontos medidos



Voltar a configuracao para Planck

Settings

%-Ray Apparatus | Crystal %-Ray Apparatus | Crystal | General

Lattice-plane spacing 2d: |off Lattice-plane spacing 2d: |564.0 pm (NaCl) v

Representation Representation
Energy conversion | off v Energy conversion [N -
[ Ciystal calbration | Close [ Cystal calibration |

(a) (b)

Configuragdes do painel Settings para cada experimento. (a) Configuragao
usada no primeiro experimento (difracao de Bragg). As duas caixas devem ficar em
off. (b) Configuracdo usada no segundo experimento (determinacao de h). Informar o

valor de d na caixa de cima e a outra deixar em off.



oaRa O Sas 2Q Para cada curva, devera

N T RS W T I O : ajustar por regresséo linear

Properties / uma reta que modela
Delete Column aproximadamente a subida
Select Character Size ’ do espectro de
Display Coordinates Alt4C / bremsstrahlung para valores
Select Line Width . A de comprimento de onda
Show Values [ N ™ proximos ao corte. Isso é feito

v Show Cornnecting Lines A selecionando-se no menu
S*“R‘_"“s ’ [ com clique-direito a opcao

v Show Grid 4 . . .
A ——— / Calculate best-fit straight line,
e Alt42 / conforme mostrado na figura
Zoom Off Alt+0 Y = ao lado
Set Marker » / am
Calaulate Peak Center J A
Draw K-edge §
Calculate Best-fit Straight Line | / ‘
Calaulate Straight Line through Origin 5 I
Calaulate Integral / ’
Delete Last Evaluation Alt+Ruck 4 y f
Delete All Evaluations p, [}
Copy Table J §
Copy Diagram » ' ima e -
Copy Window e atakdl > aus 1

FA | 1540 170 S50 e L) | ] 1 L]
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Ao terminar o procedimento para todas curvas de Bremsstrahlung, conforme mostrado na
fig. a, clique na aba Planck e observara que todos os valores de frequéncia de corte e das
correspondentes tensdes de aceleracao ja foram transferidos (fig. b) para o programa que
ajusta a relacdo de Duane-Hunt e fornece o valor do coeficiente angular da reta, com o )
qual podera calcular a constante de Planck e comparar com valores tabelados.

AsIH pekV A (b= 6570 Ja)
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