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Etapas

e Sessao no laboratdrio (presencial)

— Adquirir dados de difracao

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

* Parte 2
— Determinacao da constante de Planck

— Calcular e analisar resultados

— Elaborar o relatorio e entregar (até 2a feira)
— Formato pdf, através de email para: kogler@usp.br

 Nao ha aula EAD desta experiéncia no sabado.


mailto:kogler@usp.br

Difratbmetro de Raio X — no Laboratdrio (presencial)
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Difratometro de Raio X — Simulador em software (EAD)
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Comparacao do equipamento fisico com o simulador em software

DIFRATOMETRO DE BRAGG

Tubo de raio-x Cristal e suporte Goniémetro e detector
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O DifratoOmetro de Raio-X
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O DifratoOmetro de Raio-X
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O Difratometro de Raio-X

# contagens / unidade te tempo

Picos de radiagdo caracteristica

Angulo de incidéncia




Catodo

Anodo

Filamento

> Raio X

Tubo de raio X

1 — Conexao com o dissipador de calor
2 — Bloco de cobre de suporte

3 — Anodo de Molibdénio

4 — Catodo aquecido

5 — Pinos de conexao ao soquete



Emissoes de raio X

Emissdes de pico (‘fluorescéncias’)
Radiacao de decaimento
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Emissdes de pico (‘fluorescéncias’)

Radiacao de decaimento
Emissdo de fundo (background)

‘Bremsstrahlung’
(radiacao de freamento)



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

Gonidmetro com Detector de Feixe
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Sem a difracao

1. Fenda colimador
2. Cristal

a

3. Detector de radiacdo ionizante

Com a difracao

Picos originais
(1a ordem)

i A

Picos de difracdo
(2a ordem)

——

107

Picos de difracdo
(3a ordem)

—

20



Software X ray apparatus

* Disponivel sé no lab

— Procure no desktop do
computador o icone do
software X_ray_app ‘ _QL.Q_AF__
e cliqgue nele e abra o
programa




Aquisicao dos dados

Primeiramente, abra o programa X
ray apparatus no computador



Barra de botdes

Barrade abas

Area de dados
numericos

Area dos graficos —

S ty LD Dachc Gt 1998 2008

Figura 1 — painel de abertura do programa X ray apparatus
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Figura 2 — Barra de ferramentas do programa Xray apparatus
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Aquisicao dos dados

Parte 1 — Difracao de Bragg



Salvar / apagar area de trabalho
Parar / reiniciar medicGes

Ajustes dos parametros experimentais
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35 X-Ray Apparatus
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35 X-Ray Apparatus
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Crystal calibration

 Crystal and anode The calibration of a crystal should be camied
[]0°* [without target table) out after every ciystal change or after every
re-onientation of a crestal. This will be saved
Crystal: in the «-ray apparatus until the nest
calibration.
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Atenc¢ao: a acao “scan” s6 deve ser
ativada apos ter entrado todos

parametros
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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 aparegcam 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.

00:01:52
Settings El
X-Ray Apparatus | Crystal | General
Goniometer Parameter
O Sensor U= (270 |KY Bme= (25 |° 28=[01 |°
O Tanget
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e 25 kV
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Atengdo: a agdo “scan” s6 deve ser 35 kV
ativada ap6s ter entrado todos 250
parametros ' )

' 30.0°

%Ry Apparatus | Crystal || General]
Goniq’rnetel— P. teg ‘/ Passo
) Sensor U= KY Bmin= 2.5 /33=‘ Angular
) Target e AB=0.1°
1
1gnorar (®) Coupled B= ° = n-A Promc= 30.0 Al Es\
Cuhent actions
o e s Yy
Iniciar, Scan HY [JReplay \Q Zero ] Loudspeaker
|
! Tempo de
Contagem

|
/ Crystal calibration

| 1mA

A duragao aproximada da
tomada de dados do
primeiro experimento é de
90 minutos ( 3 sessdes de 30

minutos, uma para cada

valor de U ).

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

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

Os valores das demais colunas se repetem nas 3 etapas.

TABELA 1
Tensdo U | Corrente | Bmin Brmax AB At
Sao 3 etapas: (kV) (mA) (graus) | (graus) | (graus) (seg)
35 kV 35 1 2,5 30 0,1 5
30 kV
30 1 2,5 30 0,1 5
25 kV
25 1 2,5 30 0,1 5

E fortemente
aconselhavel
salvar os dados
entre uma etapa
e a seguinte.



Aquisicao dos dados

Parte 2 — Determinacao da constante
de Planck pelo experimento de
Duane-Hunt



200 -4

Curvas de espectro de Bremsstrahlung

-
[
[ T

Cuidado ! Eixo

das abcissas em
pm (nA)



Settings E] Settings Eﬁ
¥-Ray Apparatus | Crystal | General ¥-Ray Apparatus = Crystal ' General
Lattice-plane spacing 2d Ian | v Lattice-plane spacing 2d: | 564.0 pm [NaCl) v
Representation Representation
Energy conversion | off v Energy conversion | -
(a) (b)

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

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

off. (b) Configuragdo usada no segundo experimento (determinacéo de h). Informar o

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




Settings

=

Cuidado ! Eixo (hay oo | o] o]
das abcissas o i o e B B
em pm (n}) o Y O e P s O
_555":: - Hv [JReplay ~ [JZero [ Loudspeaker
Curvas de espectro de Bremsstrahlung
TABELA I
U I At Bmin Brmax Ap
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 2.5 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 Il,
salve os dados

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

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




Analise dos dados

Feita com auxilio do programa
X ray apparatus

Parte 1 - Analise da difracao de Bragg
1. Determinar os centros dos picos

2. Determinar as incertezas dos centros
Calcular os valores da distancia interatoOmica d



Settings

¥-Ray Apparatus | Crystal | General

Lattice-plane spacing 2d Ialr | v

Representation

Energy conversion | off v

Ciystal calibration

Voltar a configuracao para Bragg

Representation

Energy comversion v

Crystal calibration

(a)

(b)

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

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

off. (b) Configuragdo usada no segundo experimento (determinacéo de h). Informar o

valor de d na caixa de cima e a outra deixar em off.
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EEX
00:14:40
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Delete Column
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45 X-Ray Apparatus
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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

£ v ko

keV EHz pm
Ka 17.443 42264 71.080
Kp 19.651 4 B2B7 63.095

keV = 10? eV, EHz = 10"8 Hz, pm = 10" m




Calculos

Calculo da distancia interatomica d

— Para cada valor do angulo q determinado (respectivamente, para K, e K;)
pode ser calculado o valor de d , usando a lei de Bragg
* LeideBragg: nA=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 A9
* Deve apresentar sua deducao em seu relatorio

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

* Cuidado: precisa converter a incerteza A9 para radianos !!


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

Distancia
interatébmica d (m)

2,85E-10 T T I

2,BOE-10 - RO
)
t: .
2,75€E-10 +
2,70€-10 -+ Ordem da medida




Apods a tomada de dados, realizar as etapas de determinag¢ao dos
angulos 6 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
interatbmica d usando a lei de Bragg

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

Distancia
interatdmica d (m)

-.-Ad
;
2,85€-10 !

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 K, 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



Contagens/seg

Sumario da parte 1 da analise de dados

n

p——

35 kv
30 kV
25 kV

] ] 1 ] ] I ] ] [] ] I
10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
Angulo (graus)

/
Obter picos e
desvios para
tensoes de
35,30 e 25 kV

Y

Ka:Wavelength = 0.0711 nm
Kp: Wavelength = 0.0632 nm

Roteiro de
Analise

l

Tensao: 35 kv  Pico: 22,20 Desvio: 0,20
Tensao: 30 kV  Pico: 22,16 Desvio: 0,18
Tensao: 25 kV  Pico: 22,16 Desvio: 0,16
Tensao: 3@ kV  Pico: 6,46 Desvio: 0,24
Tensao: 30 kv Pico: 7,19 Desvio: 0,16
Tensao: 35 kV  Pico: 12,90 Desvio: 0,22
Tensao: 35 kV  Pico: 14,56 Desvio: 0,16

k_‘v’_J \——v——J

0 AO
/ graus graus
l

\ Para cada pico

Calcular d: radianos
d= nA/2sin(0) l

Deduzir formula de
Ad a partir de AO

T

\ Para cada pico:

calcular Ad a

"~ partirde AO

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

-

Resultado: 12 a 18 valores de d + Ad

Intersec¢do dos 12 a 18 intervalos| Resultado final de d + Ad




3.

Analise dos dados

Feita com auxilio do programa
X ray apparatus

Parte 2 - Determinacao da constante de Planck

1. Determinar os A_de corte
2. Fazer o grafico de U em fungdo 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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Voltar a configuracao para Planck

¥-Ray Apparatus | Crystal ¥-Ray Apparatus = Crystal ' General

Lattice-plane spacing 2d: [off 7 N Lattice-plane spacing 2d: | 564.0 pm [NaCl) v

Representation Representation
Energy conversion | off v Energy conversion ™

(a) (b)

Configuracdes do painel Settings para cada experimento. (a) Configuragao
usada no primeiro experimento (difracdo de Bragg). As duas caixas devem ficar em
off. (b) Configuragdo usada no segundo experimento (determinacéo de h). Informar o
valor de d na caixa de cima e a outra deixar em off.



caRa O Sms 20 Para cada curva, devera

e T o B , : ajustar por regressao linear

Properties o uma reta que modela
Delete Column aproximadamente a subida
Select Character Size ’ do espectro de
Display Coordinates Alt4C bremsstrahlung para valores
Select Line Width ’ ' Emm— de comprimento de onda
Show Values A8 VA proximos ao corte. Isso é feito

v Show Connecling Lines /1 selecionando-se no menu
SR— ’ | com clique-direito a opgao

v Show Grid 4 . . .
W —— / Calculate best-fit stralght line,
il Alt42 / conforme mostrado na figura
Zoom Off Alt+0 7 1 ao lado
Set Marker 8 / ima
Calculate Peak Center ] A
Draw K-edge §
Calculate Best-fit Straight Line | J .
Calculate Straight Line through Origin p I
Calaulate Integral f / v
Delete Last Evaluation Alt+Riick 4 y /
Delete All Evaluations y §
Copy Table ) s
Copy Diagram » y ¢
Copy Window eesannalSl o ouoict o ons >

n 15140 9170 050 w4 1_l M T v | ¥ |

3 3s 4 45 S s &

212 12167 8510 e 2%
R " Sy s

A=3JR20As~) B=39°
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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 aceleracéo ja foram transferidos (fig. b) para o programa que
ajusta a relagcao 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. ’

A 119 ek A (b= 635700 Ja)



Sumario da parte 2 da analise de dados
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