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PREDGOVOR

Ovaj rukopis je namijenjen studentima Odsjeka za fiziku, Univerziteta u
Sarajevu — Prirodno-matematickog fakulteta, kao glavna literatura za predmet
Visi fizikalni praktikum II koji je obavezan za sva usmjerenja na ¢etvrtoj godini I
ciklusa studija. Visi fizikalni praktikum II predstavlja nastavak na Visi fizikalni
praktikum I i ukljucuje slozene vjezbe koje Cesto zahtijevaju precizna i dugo-
trajna mjerenja. Sa teorijskim osnovama potrebnim za izvodenje vjezbi studenti
su se uglavnom upoznali tokom studija kroz razli¢ite predmete: Kvantna me-
hanika I i II, Fizika ¢vrstog stanja I i II te Uvod u atomsku i nuklearnu fiziku.
Materijal se sastoji od osam vjezbi iz oblasti moderne fizike, od kojih veéina
ima moguénost akvizicije podataka pomoc¢u racunara.

Tako je Visi fizikalni praktikum II u nastavi na Odsjeku za fiziku prisutan
veé¢ dugi niz godina, studenti do sad nisu imali na raspolaganju priru¢nik za
ovaj predmet. Za pripreme vjezbi koristila se nerecenzirana interna skripta s
dijelovima teksta iz razli¢itih udzbenika, praktikuma ili uputstava za upotrebu
proizvodaca, koju su tokom godina pisali biv&i uposlenici: pokojni prof. dr.
Dimitrije éajkovski, pokojna prof. dr. Tamara (v]aemjkovski7 pokojni prof. dr.
Stjepan Marié¢ i pokojni visi asistent, magistar Sasa Vrcelj. Obogacivanju ma-
terijala doprinijeli su i bivsi uposlenik Odsjeka za fiziku visi asistent, magistar
Matej Lozanci¢ i penzionisane prof. dr. Lamija Tanovi¢ i prof. dr. Suada
Sulejmanovié.

Nakon temeljite rekonstrukcije Odsjeka za fiziku u toku 2022. godine na-
bavljena je nova oprema za predmet Visi fizikalni praktikum II te se ukazala
potreba da se prethodni materijal sistematizuje, preradi i strukturno i jezicki
ujednaci. U ovaj materijal ukljucene su Cetiri potpuno nove vjezbe, a stare
vjezbe su dopunjene, preradene i obogac¢ene novim slikama i Semama. Ono $to
je bio nas primarni cilj je da studentima obezbijedimo koncizan materijal u elek-
tronskoj formi koji ée im omoguéiti da se sto kvalitetnije pripreme za izvodenje
vjezbi. Zbog vlastite sigurnosti i odgovornog pristupa koristenju opreme, za
svaku vjezbu se prije izvodenja eksperimenta potrebno dobro pripremiti.

Autori
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Vjezba 1
Hallov efekat u metalima

Zadaci:

1. Izmjeriti Hallov koeficijent cinka pri konstantnoj struji (I = 10A) i pro-
mjenjivom magnetnom polju B od —250mT do 250 mT, s korakom 50 mT.

2. Izmjeriti Hallov koeficijent cinka pri konstantnom magnetnom polju (B =
250mT) i promjenjivoj jacini struje I od —10 A do 10 A, s korakom 2 A.

3. Izmjeriti Hallov koeficijent bakra pri konstantnoj struji (I = 10A) i
promjenjivoj magnetnoj indukciji B od —250mT do 250 mT, s korakom
50mT.

4. Izmjeriti Hallov koeficijent bakra pri konstantnom magnetnom polju (B =
250mT) i promjenjivoj ja€ini struje I od —10 A do 10 A, s korakom 2 A.

5. Provjeriti da li se Hallov napon mijenja u zavisnosti od temperature.

1.1 Teorijski uvod

Unutar atoma, zbog kvantno-mehanickih ogranicenja, elektroni imaju tacno
odredene diskretne energije. Prilikom formiranja kristala, dolazi do udruzivanja
ogromnog broja atoma pri ¢emu dolazi do cijepanja, razmjeStanja i grupisanja
energetskih nivoa. Skup svih energetski bliskih nivoa u kristalu, koji nastaje cije-
panjem nivoa izolovanih atoma i njihovim grupisanjem u isto podruéje naziva se
energetska vrpca ili zona. Susjedne vrpce su medusobno razdvojene podruéjima
u kojima elektroni ne smiju boraviti pa se takva podrucja zovu zbranjene zone,
energetski procjepi ili gapovi. Do formiranja zona dolazi zbog uticaja kristal-
nog potencijala na valente elektrone. S porastom energije, cijepanje energetskih
nivoa postaje jace izrazeno pa dozvoljene zone postaju Sire. To je zato S$to su
elektroni na visim energetskim nivoima slabije vezani za svoj mati¢ni atom i
pod ja¢im su uticajem polja kristalne resetke. Iz istog razloga zabranjene zone
postaju uze s poveéanjem energije. Za opisivanje vodljivosti u ¢vrstim tijelima
najvaznije su valentna i vodljiva zona.

Ove dvije zone su najblize Fermijevom nivou i stoga odreduju elektri¢na
svojstva tijela. Za elektri¢na svojstva ¢vrstih tijela od najveée je vaznosti kako
je popunjena valentna energetska vrpca. U metalima ona je samo djelimi¢no
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popunjena. Zbog toga je lako povisiti energetsko stanje elektrona pomocu elek-
triénog polja §to metale ¢ini dobrim provodnicima.

Jedan od efekata koji je uspjeSno objasnjen zonskom teorijom ¢vrstih tijela
je Hallov efekat. Otkrio ga je 1879. godine Edwin Herbert Hall (1855-1938) i on
predstavlja pojavljivanje elektri¢nog polja E, koje je okomito na smjer struje I
koja protice kroz uzorak, kada se primjeni magnetno polje indukcije B okomito
na smjer elektricne struje I. Neka je dat metalni uzorak u obliku plocice kao
na slici 1.1. Dimenzije uzorka su: duzina [, Sirina b i debljina d. Krajevi uzorka

- +
\E s
By

Vi

Slika 1.1. Postavka za mjerenje Hallovog efekta u metalima.

su spojeni na izvor i kroz njega protice struja ja¢ine I u pravcu z-ose. Neka
se elektroni kreéu prosje¢nom brzinom .. Magnetno polje je postavljeno duz
z-ose koja je okomita na smjer struje I. Magnetna sila koja djeluje na elektrone
je

Froag = —€Te x B, (1.1)
gdje je e elementarni naboj. Ova sila zakreée elektrone prema boc¢noj strani
uzorka usljed ¢ega se na drugoj strani akumulira pozitivni naboj i dolazi do
stvaranja razlike potencijala izmedu ove dvije strane, Sto rezultira uspostavlja-
njem dodatnog elektri¢nog polja duz y-ose, £, = Ey. Ovo elektri¢no polje zove
se Hallovo polje. Sila elektri¢nog polja koja djeluje na nosioce naboja je

F.=—cEp. (1.2)
U stanju ravnoteze vrijedi
Frag+Fe=0 = ev.B=ecEy = Ep =v.B. (1.3)

Prosjecna brzina drifta elelﬁcrona moze biti izrazena preko struje I, uzimajuéi u
obzir da je gustoéa struje J data kao

—

J = —env, (1.4)
ida je
I:/7.d§, (1.5)

gdje je m koncentracija elektrona u metalu. Ovdje je S = bd popre¢ni presjek
uzorka. Prema tome slijedi da je

I
I=JS= bd e = — . 1.6
nevebd = ve = (1.6)



S druge strane, Hallovo polje Epy je povezano s Hallovim potencijalom Vi izra-
zom

Vi = Enb. (1.7)

Prema tome, Hallov potencijal je odreden izrazom

IBb IB
Vg =v.Bb= = —. 1.8
H=v nebd  ned (18)
Ako definisemo Hallov koeficijent izrazom
1
Ry = — 1.9
v= (19)
tada je Hallov potencijal moguée napisati u obliku
IB

Iz predznaka Hallovog koeficijenta mozZe se odrediti vrsta nosilaca naboja.
Ako je predznak negativan to znadi da su nosioci naboja elektroni, te se tada
koristi termin "normalni Hallov efekat". U slu¢aju da je predznak pozitivan to
znali da su nosioci naelektrisanja Supljine, te se tada koristi termin "anomalni
Hallov efekat". Upravo je postojanje "pozitivnih" nosilaca naboja tj. Sup-
ljina uspjesno objasnila zonska teorija ¢vrstih tijela jer dotadasnje teorije nisu
predvidale postojanje drugih nosilaca naboja osim elektrona. Broj raspolozivih
elektrona za provodenje elektri¢ne struje jednak je broju elektrona koji se nalaze
u najvisoj energetskoj vrpci.

1.2 Uredaj i metodika rada

U ovoj vjezbi potrebno je izmjeriti Hallov koeficijent za dva metala, bakar i cink.
Na osnovu mjerenja moguée je odrediti koncentraciju i vrstu nosilaca naboja
(elektroni ili Supljine). Osim toga, moze se provjeriti da li Hallov koeficijent
zavisi od temperature. Zavisnost od temperature se provjerava samo za uzorak
bakra. Uzorak cinka se ne smije zagrijavati.

Eksperimentalna postavka je data na slici 1.2. Za izvodenje eksperimenta
potrebno je sljedece:

e ploce s uzorcima cinka (Zn) i bakra (Cu),

e digitalni teslametar,

e Hallova sonda koja se priklju¢uje na teslametar,
e nosac za sondu teslametra,

e univerzalno pojacalo,

e univerzalni izvor napajanja DC: 0....18 V,0...5 A/AC, 2/4/6/8/10/12/15V,
5A,

e istosmjerni izvor napajanja DC: 0....30V, 0....20 A,



e analogni voltmetar sa temperaturnom skalom,

digitalni multimetar,

kalem, 300 namotaja,

zeljezno jezgro U-oblika.

Slika 1.2. Postavka za mjerenje Hallovog efekta u metalima.

Posto je Hallov efekat u metalima puno manji nego u poluprovodnicima, za
mjerenje u metalima koristi se pojacalo koje signal pojacava 10° puta. Pojed-
nostavljeni Sematski prikaz eksperimenta prikazan je na slici 1.3.

Hallova proba

10A ‘i{ Volud
i
ot (> [ o
0...30VI20A- B pojacalo
300 namotaja 1‘.—}::(;255

0..18v54  S00nemotaie l

Slika 1.3. Pojednostavljena Sema eksperimenta.

Za pocetak je potrebno prepoznati spojeve na plo¢ama sa uzorcima za Hallov
efekt. Na plo¢i sa Cu uzorkom koja je prikazana na slici 1.4, se nalaze sljede¢i
dijelovi:

e (1) tanki uzorak Cu na sredini plo¢e, povrine 35 mm x 25mm i debljine
d =18 pm,
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(2) konektori kroz koje te¢e Hallova struja (jedan kraj je oznaen sa "max
20A"),

(3) konektori s kojih se odvodi Hallov napon (oznaceni sa "Ug"),

(4) regulator (kontrolni potenciometar), postavljen sa zadnje strane ploce
koji omoguéava kompenzaciju gresaka pri mjerenju Hallovog napona,

(5) konektori oznadeni sa "8 V"; spojeni su na mrezu zica (vidjeti plo¢u
sa zadnje strane) koje se griju kada se kroz njih propusti struja,

(6) bakar-konstantan termopar,

(7) konektori oznaceni sa "40 uV /K" koji su spojeni na termopar (6).

(1)

Slika 1.4. Ploc¢a sa Cu uzorkom.

Uzorak Zn je iste povrsine kao i uzorak Cu, ali mu je debljina nesto veca i iznosi
d = 25 um. Ploc¢a sa Zn uzorkom nema konektore za termopar jer se ona ne
smije zagrijavati.

Spajanje Seme eksperimenta se mora obavljati sa isklju¢enim mjernim ins-
trumentima i izvorima napajanja (prekidac¢i sa zadnje strane uredaja moraju
biti iskljuceni) na sljedeci nadin:

1. Spajanje izvora napajanja s elektromagnetom

e Spojiti negativan i pozitivan pol izvora s elektromagnetom pazeéi na
smjer namotaja. Spojiti paralelno namotaje elektromagneta.

2. Spajanje plo¢e s uzorkom
e Ploca se postavlja tako da je uzorak Cu ili Zn pazljivo smjesten iz-

medu polova elektromagneta.

e Konektori "Ug" spajaju se na ulaz mjernog pojacala; zbog jako male
vrijednosti napona (=~ pV) potrebno ga je pojacati kako bi se mogao
mjeriti. Izlaz pojacala spaja se na digitalni multimetar odakle se o¢i-
tava vrijednost Hallovog napona. Pojacalo je potrebno ukljuéiti
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3

15 minuta prije vrSenja mjerenja kako bi se stabilizovalo. Na
pojacalu postaviti:

— "low drift" R = 10*Q,

— "amplification" 105,

— "time constant" ¢t = 0, 3s.

e Konektori za Hallovu struju trebaju biti spojeni na izvor snage od
30 V, 20 A. Potrebno je uvjeriti se da je izvor isklju¢en pa tek zatim
prikljuciti provodnike na konektore.

e Konektori oznadeni sa "8 V" za grijanje plo¢e spajaju se na desnu
stranu izvora (AC- naizmjenifna struja i napon). Oni se koriste
samo za izradu petog zadatka i nalaze se samo na ploé¢i sa Cu
uzorkom kako je ranije naglaseno, te ih u skaldu s tim treba
prikljuciti tek na kraju vjezbe. Konektori termopara oznacéeni
sa "40 pV /K" trebaju tada biti spojeni na multimetar koji ima donju
skalu u stepenima Celzijusa.

. Postavljanje sonde teslametra

e Pazljivo fiksirati sondu teslametra na nosa¢ ispred uzorka. Voditi
raCuna o polazaju sonde u odnosu na elektromagnet, kako ne bi doslo
do od¢itanja s pogresnim predznakom polja. Sonda je spojena na
magnetometar koji treba biti postavljen na mjerno podruéje od 2000
i na "direct field".

Prije pokretanja eksperimenta potrebno je voditi racuna o sljedec¢em:

1

2.

. Provjeriti da li su svi kablovi ispravno spojeni po proceduri opisanoj ranije.

Maksimalna struja kroz nosa¢ je 15 A i ne smije se pustati dugo da tece
kroz uzorak.

Napon se mjeri na podrucju istosmjerne struje i na mjernom podrucju od
20V.

Ukljuciti izvore napajanja i voltmetar. Izvori napajanja moraju biti na
nuli.

. Podesiti nulu Hallove sonde i odrediti predznak polja. Ukloniti Hallovu
sondu iz magnetnog polja. Ako ekran magnetometra ne pokazuje vrije-
dnost 0 mT, podesiti nulu okretanjem regulatora iznad izlaza za napajanje.
U slucaju da je potrebno finije podesavanje nule, to se vrsi regulatorom
iznad izlaza za sondu. Jedan od stalnih magneta kod kojeg je izlaz poziti-
van se vadi i koristi za odredivanje smjera magnetnog polja (silnice polja
su pozitivne kad izlaze iz sjevernog pola magneta). Sonda se ponovno pos-
tavlja u aparaturu i pamti se smjer koji odgovara pozitivnom magnetnom
polju.

Izvrsiti "kompenzaciju" Hallovog napona. Izvan magnetnog polja ne oce-
kuje se pojava Hallovog napona. U praksi je nemoguée proizvesti uzorak
sa naponskim kontaktima koji su postavljeni savrseno u liniji, tacno jedan
iznad drugoga. Kad kontakti za mjerenje Hallovog napona nisu poravnati
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idealno, javlja se napon (kad kroz uzorak tece struja) ¢ak i izvan magnet-
nog polja. Ovaj problem rijeSen je pomocu potenciometra (promjenjivog
otpornika) za kompenzaciju. Prvi korak je podesiti taj potenciometar. Iz-
vor struje koja stvara magnetno polje treba biti ugaSen (vrijednost polja
¢e jo§ uvijek biti na oko 10mT, ali to ¢e biti dovoljno malo za potrebe
podeSavanja). Hallova struja treba biti na nuli. Okreéuéi regulator za
podesavanje nule na izlaznom pojac¢alu treba namjestiti vrijednost izlaza
u rasponu 1 — 2 V. Pri Hallovoj struji od 0 A o¢ita se izmjerena vrijednost
napona. Zatim se Hallova struja pojacava na 10 A. Ako se novo ocitanje
od staroga razlikuje za vise od 0,03 V, potrebno je podesiti potenciometar
koristeé¢i mali odvijac. Postupak se ponovi nekoliko puta dok se izlazni
signal ne bude razlikovao za najvise 0,03 V.

Mjerenje Hallovog napona u zavisnosti od magnetnog polja pri
stalnoj vrijednosti Hallove struje

Hallova struja treba biti namjeStena na stalni iznos od 10 A. Nakon toga mijenja
se magnetno polje i posmatra promjena Hallovog napona. PoSto u pojac¢alu do-
lazi do promjene vrijednosti izlaznog napona s vremenom, sva mjerenja moraju
se uzeti kao razlike izmjerenih vrijednosti kada je polje "iskljufeno" (< 10mT)
i ukljuceno. Razlika ova dva napona je Hallov napon. Mjerenja treba uzeti na
pribliznim vrijednostima polja od: 250 mT, 200 mT, 150 mT, 100mT, 50 mT pa
zatim promijeniti polarizaciju i uzeti mjerenja na —50mT, —100mT, —150m'T,
—200mT, —250mT. Na osnovu konvencije o predznacima treba odrediti (koris-
te¢i mjerenja) kojeg su predznaka nosioci naboja.

Mjerenje Hallovog napona u zavisnosti od Hallove struje pri stal-
noj vrijednosti magnetnog polja

Sad ¢e magnetno polje imati stalnu vrijednost, a provjerit ¢e se promjena Hal-
lovog napona s promjenom Hallove struje. Prije nego §to se to uradi ponovo
treba provjeriti "kompenzaciju" spustajuc¢i magnetno polje na "nulu" (< 10 mT)
i provjeravajuéi je li izlazna vrijednost Hallovog napona priblizno ista za Hal-
lovu struju od 0 A i 10 A. Zatim se magnetno polje podeSava na vrijednost od
250 mT. Podaci se uzimaju za niz struja (10A, 8A, 6 A, 4A, 2A, —2A, —4 A
—6A, —8 A, —10 A) na stalnoj vrijednosti od 250 mT. Kod svakog mjerenja uzi-
maju se vrijednosti Hallovog napona na 250 mT i na "nuli" (< 10mT), a zatim
oduzimaju kako bi se dobila prava vrijednost Hallovog napona.

Mjerenje temperaturne zavisnosti Hallovog napona

Pri odredenim vrijednostima magnetnog polja i ja¢ine Hallove struje, Hallov
napon se ne bi trebao mijenjati, ako Hallov koeficijent ima stalnu vrijednost.
U tim uslovima Hallov koeficijent zavisi samo od gusto¢e nosilaca naboja. U
ovom dijelu vjezbe mijenjat ¢ée se temperatura pri stalnim vrijednostima mag-
netnog polja i Hallove struje te pratiti promjena Hallovog napona. Ako se
Hallov napon ne bude mijenjao, to ¢e znaciti da je gustoc¢a nosilaca naboja u
metalu nezavisna od temperature. Za ovaj dio vjeZbe potrebno je uklo-
niti Hallovu sondu kako se ne bi ostetila prilikom zagrijavanja uzorka.
Prije uklanjanja sonde odreduje se vrijednost polja koja odgovara struji od 2 A
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kroz elektromagnet. U ostatku vjezbe, svaki put kada se kaze da je potrebno
"ukljuéiti polje", vrijednost struje kroz elektromagnet treba biti 2 A. Struju kroz
Hallov uzorak treba podesiti na stalnu vrijednost od 10 A. Zatim se mjeri napon
na uzorku kada je polje "ukljuceno" i "iskljuceno" i iz razlike odreduje Hal-
lov napon. To je vrijednost Hallovog napona na temperaturi okoline (stvarnu
vrijednost temperature ocitati sa skale na mjernom uredaju). Nakon toga je
potrebno promijeniti temperaturu uzorka na tri razli¢ite vrijednosti. Na izvoru
snage potrebno je spojiti rotirajué¢i konektor na polozaj 2V. Pri¢eka se 2 — 3
minute, nakon ¢ega bi se temperatura uzorka trebala stabilizovati na oko 44 °C.
Kada bude izgledala stabilnom, uzimaju se mjerenja s uklju¢enim i isklju¢enim
poljem. Primijetiti da se izlazna vrijednost Hallovog napona znacajno promi-
jenila; to se dogada zbog pojave dodatnog, termoelektri¢nog efekta koji stvara
napon ¢ija je vrijednost uporediva s Hallovim naponom. Hallov napon se moze
izdvojiti uzimajuéi razliku mjerenja kada je polje ukljuceno i iskljuceno. Vje-
rovatno ¢e biti potrebno uzeti vise mjerenja i odrediti srednju vrijednost jer je
napon jako osjetljiv na male temperaturne promjene. Zatim se uzimaju mjere-
nja na poloZajima 6 V (temperaturi oko 87°C) i 8V (temperaturi oko 136 °C).
Konaé¢no bi trebali imati mjerenja Hallovog napona na Cetiri razli¢ite tempera-
ture pri stalnom magnetnom polju i Hallovoj struji.

Vazne napomene

Radi zastite mjerne opreme koja se moze trajno unisititi ukoliko se
njome rukuje nepazljivo i radi pravilne obrade rezultata, treba voditi
rac¢una o sljedeéem:

e Prije svakog mjerenja potrebno je izvrsiti kompenzaciju kako je ranije
opisano.

e Grija¢ se ukljuCuje samo pri izradi 5. zadatka. Temperaturna zavisnost
Hallovog napona se ispituje samo za Cu uzorak.

e Grijac¢ ne bi smio biti priklju¢en ni na jednom polozaju duze od 4 minute.
Kada se mjerenja zavrse treba prekinuti spoj na rotirajuéem konektoru.

e Sonda teslametra se obavezno mora izvaditi dok je grija¢ upaljen.

e Posto se vrijednosti napona pojacavaju 10° puta, prilikom obrade rezul-
tata mjerenja dobivene vrijednosti Hallovog napona Uy treba podijeliti
faktorom pojacanja.

1.3 Praktic¢an rad

Zadatak 1. Izmjeriti Hallov koeficijent za cink pri konstantnoj struji (I = 10 A)
i promjenjivom magnetnom polju B od -250 mT do 250 mT, s korakom 50mT.

Prema proceduri opisanoj u prethodnom potpoglavlju, za svaku vrijednost
B za uzorak Zn izmjeriti napon U; kad je polje iskljuéeno (B = 0), a zatim na-
pon Uz kad je polje ukljuceno. Izracunati Hallov napon Uy kao razliku ove dvije
vrijednosti. Popuniti tabelu 1.1. Podijeliti dobivenu vrijednost Uy (V) faktorom
pojacanja 10° i upisati u posljednju kolonu (dobiée se vrijednost napona Ug u
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1V). Nacrtati zavisnost Uy od B te iz nagiba pravca izra¢unati Hallov koefici-
jent Ry koristeéi jednacinu (1.10). Odrediti predznak i tip nosilaca naboja za
cink.

B (T) | Uy (V) | Uy (V) | Un (V) | Un (1V)
-250
-200
-150
-100
-50
50
100
150
200
250

Tabela 1.1. Tabela za zadatak 1.

Zadatak 2. Izmjeriti Hallov koeficijent za cink pri konstantnom magnetnom po-
lju (B =250mT) i promjenjivoj jacini struje od -10 A do 10 A, s korakom 2 A.

Za svaku vrijednost struje I, prema proceudri opisanoj u prethodnom potpo-
glavlju izmjeriti napon U; kad je polje iskljuc¢eno, a zatim napon U, kad je polje
ukljuceno. Izra¢unati Hallov napon Ugy kao razliku ove dvije vrijednosti. Podi-
jeliti faktorom pojacanja. Popuniti tabelu 1.2. Nacrtati zavisnost Uy od [ te iz
nagiba regresione prave kroisteéi jednacinu (1.10) izra¢unati Hallov koeficijent
Ry.

TA) | UL(V) [ U (V) | U (V) | Un (V)

Tabela 1.2. Tabela za zadatak 2.

Zadatak 3. Izmjeriti Hallov koeficijent za bakar pri konstantnoj struji (I =10 A)
i promjenjivoj magnetnoj indukciji B od -250 mT do 250 mT, s korakom 50 mT.

Analogno 1. zadatku, nakon postavljana plo¢e sa Cu uzorkom, izradunati
Halllov napon Up, popuniti tabelu 1.3, nacrtati zavisnost Uy od B te iz na-

giba pravca izra¢unati Hallov koeficijent Ry za bakar koriste¢i jednacinu (1.10).
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Odrediti predznak i tip nosilaca naboja u bakru.

B (T) | Uy (V) | Us (V) | Un (V) | Un (#V)
-250
-200
-150
-100
-50
50
100
150
200
250

Tabela 1.3. Tabela za zadatak 3.

Zadatak 4. Izmjeriti Hallov koeficijent za bakar pri konstantnom magnetnom
polju (B =250mT) i promjenjivoj jacini struje od -10 A do 10 A, s korakom 2 A.

Analogno 2. zadatku, odrediti Hallov napon Uy u zavisnosti od struje I,
popuniti tabelu 1.4 i odrediti Hallov koeficijent Ry za bakar.

TA) | UG(V) | U (V) | Ua (V) | Un (pV)

Tabela 1.4. Tabela za zadatak 4.

Zadatak 5. Provjeriti da li se Hallov napon mijenja u zavisnosti od temperature.

Postaviti plo¢u sa Cu uzorkom te prateéi proceduru opisanu u prethodnom
poglavlju, za zadate napone grijanja izmjeriti vrijednosti napona U; i Us kao u
prethodnim zadacima. Izra¢unati Uy i zakljuciti da li se mijenja s temperatu-
rom.

16



Ugrijanja (V)

Ui (V)

Uz (V)

Ur (V)

2

4
6
8

Tabela 1.5. Tabela za zadatak 5.
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Vjezba 2
Zeemanov efekat

Zadaci:
1. Izvrsiti kalibraciju elektromagneta pomocu teslametra.
2. Snimiti Bohrov magneton za normalni Zeemanov efekat.
3. Snimiti Bohrov magneton za anomalni Zeemanov efekat.

4. Diskutovati rezultate.

2.1 Teorijski uvod

Atom se moze okarakterisati jedinstvenim skupom diskretnih energetskih sta-
nja. Diskretni spektar atoma se formira prelazima elektrona s visih na niZe
energetske nivoe, pri ¢emu dolazi do emisije fotona. Medutim, ako se atom
stavi u vanjsko magnetno polje, energetski nivoi atoma se cijepaju (razlazu) na
viSe blisko rasporedenih spektralnih linija.

Jog 1862. godine Michael Faraday (1791-1867) je istrazivao mijenja 1i se
spektar obojenog plamena pod uticajem magnetnog polja, ali bez uspjeha. Tek
1885. godine Charles Fievez (1844-1890) iz Belgije uspio je demonstrirati ovaj
efekat, ali on je zaboravljen sve dok ga jedanaest godina nakon toga nije ponovo
otkrio Peter Zeeman (1865-1943). Efekat cijepanja spektralnih linija atoma unu-
tar magnetnog polja Zeman je otkrio postavljajuéi gasove koji emituju svjetlost
u jako magnetno polje. Pojavu je objasnio Hendrik Antoon Lorentz (1853-1928)
pa je njemu i Zeemanu dodijeljena Nobelova nagrada za fiziku 1902. godine.
Razmatranje ovog efekta podrazumijeva poznavanje kvantnih brojeva elektrona
i atoma, kao i njihovih magnetnih svojstava.

2.1.1 Kvantni brojevi

Stanje elektrona unutar atoma odredeno je talasnom funkcijom koja se dobije
rjeSsavanjem odgovarajuce talasne jednacine. Talasna funkcija koja opisuje sta-
nje elektrona zavisi od Cetiri kvantna broja: glavni n, orbitalni /, magnetni my
i magnetni spinski mg, koji imaju diskretne vrijednosti. Glavni kvantni broj n
odreduje energiju orbite i poprima cjelobrojne vrijednosti n = 1,2, 3.... Broju
n = 1 odgovara K ljuska, broju n = 2 odgovara L ljuska itd.
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Orbitalni kvantni broj ¢ povezan je s orbitalnim momentom elektrona 7, Giji

je intenzitet R
7| = /et + 1)k, (2.1)

gdje je h redukovana Planckova konstanta. Moguée vrijednosti orbitalnog kvant-
nog broja £ = 0,1, ....,(n—1) dodjeljuju se s, p, d... elektronima u podljuskama.

Moguce projekcije orbitalnog momenta elektrona duz nekog specificiranog
smjera (npr. duZ smjera vanjskog magnetnog polja) odredene su magnetnim
kvantnim brojem my, = —¢,—¢ + 1,....¢ — 1,{. Projekcije orbitalnog momenta
na z-osu su

éz = mgﬁ. (2.2)

Iz kvantne mehanike je poznato da elektron ima svoj unutras$nji moment
koli¢ine kretanja s , poznat pod nazivom spin. Njegov intenzitet je

|'S] = v/s(s+1)h, (2.3)

i odreden je spinskim kvantnim brojem koji za elektron iznosi s = %
Projekcije spina elektrona na z-osu (duz koje djeluje vanjsko magnetno polje)

odredene su magnetnim spinskim kvantnim brojem (m, = £3) i iznose
s, = mgh. (2.4)

Za opisivanje interakcije izmedu orbitalnih i spinskih momenta u atomima sa
vige elektrona, koriste se dvije metode: LS sprega (Russell-Sundersovo vezivanje)
ijj sprega (spin-orbitalno vezivanje).

LS sprega se koristi za lakSe atome. Neka atom sadrzi n elektrona. Ukupni
orbitauln_i> moment atoma dobija se sabiranjem orbitalnih momenata svih n elek-
trona (L = Y, l;), a sabiranjem n spinskih momenata dobija se ukupni
spinski moment atoma (S = Yo Sa).

Kod LS sprege, ukupni ugaoni moment atoma je

J=T+3, (2.5)

i odreden je kvantnim brojem J = |L — S|, |L — S|+1,...,L+S, gdje je L ukupni
orbitalni, a S ukupni spinski kvantni broj atoma. Z-komponente ukupnog or-
bitalnog i spinskog momenta koli¢ine kretanja oznacavaju se sa L, i S, respek-
tivno, i poprimaju kvantizirane vrijednosti opisane odgovaraju¢im magnentim
kvantnim brojevima (my, i mg).

Intenzitet ukupnog ugaonog momenta atoma je onda

17| = /J(J + 1A, (2.6)

a njegova z-komponenta je

Jz = th, (27)
gdje je my = —J,—J + 1,...., J, §to zna¢i da mehanicki moment atoma ima
(2J+1) razli¢itih projekcija na primijenjeno magnetno polje.

Druga metoda, jj sprega, se viSe primjenjuje na teZze atome gdje se prvo
ra¢una ukupni moment i-tog elektrona tako $to se saberu njegov orbitalni i
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spinski moment (71 = 71 + ¥5), a zatim se saberu doprinosi svih n elektrona
da se dobije ukupni mehanicki moment atoma (7 =3 d)

Izbor LS ili jj sprege zavisi od ja¢ine spin-orbitalne interakcije; sa poveca-
njem atomskog broja Z nacin vezivanja prelazi sa LS na jj.

2.1.2 Spektroskopska notacija

U spektroskopiji se za oznaCavanje energetskih nivoa atoma koristi pojam "spek-
troskopski term" (ili samo "term") koji potpuno opisuje elektronska stanja
atoma i predvida dozvoljene prelaze.

Prema konvnenciji, za LS spregu simbol terma je

QS+1LJ7 (28)

gdje je 25 + 1 multiplicitet koji odreduje broj moguéih spinskih stanja, L je
orbitalni kvantni broj atoma, a J je ukupni kvantni broj atoma koji odgovara
njegovom mehanickom momentu J. Vrijednosti L = 0,1, 2,3, ... oznacavaju se
slovima: S, P, D, F ..., po analogiji sa oznakama s, p, d za jedan elektron.

Vrijednosti kvantnih brojeva L, S i J se racunaju koriStenjem Hundovih
empirijskih pravila. Za datu elektronsku konfiguraciju atoma, Hundova pravila
podrazumijevaju stanja s maksimalnim moguéim Lis , & za nepopunjene pod-
ljuske vrijedi da je najpovoljnije stanje atoma kada je J =|L — S| (za podljusku
popunjenu elektronima do polovine) ili J = L+ S (za podljusku popunjenu elek-
tronima vise od polovine). Prilikom ra¢unanja ovih kvantnih brojeva, uzimaju
se u obzir samo nepopunjene podljuske jer se doprinos elektrona iz popunjenih
podljuski ponistava.

Da bi se ispravno napisao spektroskopski term potrebno je:

e Prvo napisati elektronsku konfiguraciju atoma.
Kao primjer moZe se uzeti atom kisika (O) koji sadrzi osam elektrona koji
su rasporedeni u sljedeéu konfiguraciju: 1s22s22p*.

e Izracunati L i S tako Sto se identifikuje koja podljuska je nepopunjena.

U ovom primjeru nepopunjena je podljuska p kojoj odgovara kvantni broj
¢ = 1. Za podljusku p postoje tri orbitale odredene magnetnim kvantnim
brojem my; = —1,0,1. Cetiri elektrona se rasporeduju u ove tri orbitale
sljede¢i Hundova pravila tako da spin i orbitalni moment budu maksimalni,
kao $to je prikazano na slici 2.1.

1 0 -1

RN

Slika 2.1. Konfiguracija nepopunjene podljuske kisika.
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L se dobije sabiranjem magnetnih kvantnih brojeva my svih elektrona, tj.
L=2-(1)+1-(0)+1-(—1) =1. S se dobije sabiranjem magnetnih
spinskih kvantnih brojevia mg svih elektrona iz nepopunjene podljuske.
Za dati primjer, tri elektrona imaju spin "gore" (1), a jedan elektron ima

2
spin "dole" (—3)paje S=3-(3)+1-(-1) =1

e Izracunati J u skladu sa Hudnovim pravilima.

U ovom primjeru, podljuska je popunjena vise od polovine pa je J =
L+S=1+1=2.

e Napisati oznaku za term.

U ovom primjeru L = 1 Sto prema konvenciji odgovara oznaci P, pa je
term kisika

°P,. (2.9)

Spin-orbitalna interakcija cijepa svaki energetski nivo u skladu sa vrijed-
noséu J. Prema tome, multiplicitet je broj razdvojenih energetskih nivoa (broj
vrijednosti J). Stanja sa S = 1 zovu se tripleti ili tripletna stanja jer je njihov
multiplicitet 25 4+ 1 = 3, a stanja sa S = 0 su singleti ili singletna stanja jer im
je multiplicitet 25 +1 = 1).

Selekciona pravila diktiraju da li je prelaz elektrona s jednog na drugi ener-
getski nivo u atomu dozvoljen ili zabranjen. Pravila se baziraju na promjeni
kvantnih brojeva L, S'i J. Za elektri¢ne dipolne prelaze i LS spregu, prelazi
su dozvoljeni ako su zadovoljeni uslovi: AS = 0, AL = 0,+£1, AJ = 0,+1
i Amy = 0,£1. Linije koje odgovaraju prelazima sa Amj ; = 0 nazivaju se
m-linije, a one sa Am ; = +1 o-linije.

2.1.3 Magnetni moment atoma

Usljed orbitalnog kretanja, elektron ima orbitalni magnetni moment

e =— , 2.10
Fe=—gig - (2.10)
gdje je g¢ = 1 ziromagnetni faktor, e naboj, a m, masa elektrona. On poprima

diskretne vrijednosti:

e

el = == |7 = =S e+ V)l = —pup /O + 1), (2.11)

2me 2me

gdje je up = %, Bohrov magneton. Komponenta orbitalnog magnetnog mo-
menta elektrona duz z-ose je

2me mﬂi = —uUBMmy. (212)

Spin elektrona takoder doprinosi magnetnim svojstvima. Iz kvantne mehanike
je poznato da je spinski magnetni moment elektrona

e
Bs=—gs——73. 2.13
i 95 ® (2.13)
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Ovdje je ziromagnetni faktor g; =~ 2. Komponenta spinskog magnetnog
momenta duz z-ose je

fs, = ——5, = —myhi = +up. (2.14)

Ukupni magnetni moment viseelektronskog atoma je

e —

TRE (2.15)

ﬁJ =—9J

gdje je gy numeric¢ki Landeov faktor koji odreduje za koliko se originalni energet-
ski nivo atoma rascijepio u prisustvu magnetnog polja. Landeov faktor jednak
je

J(J+1)+8(S+1) — L(L +1)
2J(J +1) '

Iznos magnetnog momenta atoma je

g5 =1+ (2.16)

R e - eh
Bl =955 1T =~gs J(J+1), (2.17)

2me

a njegova z-komponenta je

eh
Jz = —9J

= — . 2.1
2m, 2, my giupmg ( 8)

Hi, = —9J

Postavljanjem atoma u magnetno polje B usmjereno duz z-ose, doéi ¢e do

interakcije tog polja sa magnetnim momentom atoma. Usljed toga ¢e se origi-

nalni energetski nivo rascijepiti na 2.J 4+ 1 podnivoa, a energija podnivoa ¢e se u

odnosu na pocetnu energiju promijeniti za iznos potencijalne energije interakcije
duz z-ose:

VmJ = —/_IJ . B = —‘[LJZB = gJ,uBmJB. (219)

Opcenito, energetska razlika izmedu pocetnog (i) i krajnjeg (f) stanja odredena
je selekcionim pravilima i iznosi

AV = VmJi - Vme = (mJigi - megf)/JBBv (2-20)

gdje su g; i gy Landeovi faktori po¢etnog i krajnjeg stanja, respektivno. Ener-
getska razlika izmedu dva susjedna podnivoa originalnog stanja (za Amjy = 1)
jeonda AV = g ;upB.

2.1.4 Normalni i anomalni Zeemanov efekat

Zeemanov efekat moze biti: normalni i anomalni. Najjednostavnije je dijeljenje
jedne spektralne linije na tri linije koje se naziva normalni Zeemanov efekat.
Ovo nastaje u atomima gdje su se spinovi svih elektrona ponistili (S = 0) pa je
J = L. Svaki L nivo se cijepa na (2L + 1) nivoa prema selekcionim pravilima
(Amy = Amy = 0,£1). Normalni Zeemanov efekat je uspje$no objasnjen
klasi¢no jer se u ovom efektu ne uzima u obzir doprinos spina.

Anomalni Zeemanov efekat se javlja u atomima gdje se spinovi elektrona
nisu ponistili (S # 0) pa se originalna linija, suprotno o¢ekivanjima, cijepa na
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"neodgovarajuci" broj linija. Ovo je dovelo do naziva "anomalni Zeemanov efe-
kat" jer u doba kada je ovaj efekat opaZen, jos uvijek nije bio otkriven spin koji je
neophodan za njegovo objasnjenje. Anomalni Zeemanov efekat se moze objas-
niti jedino upotrebom kvantne mehanike. Iako je anomalni Zeemanov efekat
opstiji slucaj od normalnog Zeemanovog efekta, njihovi nazivi su iz istorijskih
razloga zadrzani do danas.

Zeemanov efekat se proucava upotrebom kadmijeve spektralne lampe, Fabry-
Perot interferometra i elektromagneta. Unaprijed se bira odredeni dio spektra
pomocu filtera u boji, tako da se opaza samo svjetlost jedne atomske linije. Bez
polja magnetni podnivoi imaju istu energiju, a sa poljem se ponistava degene-
racija nivoa s razli¢itim m i linija se cijepa.

Kadmij ima elektronsku konfiguraciju (Kr)4d'°5s2, gdje je elektronska kon-
figuracija kriptona (Kr) = 1522522p53523p63d'%4s24p°. Ovo je sliéno vanjskoj
elektronskoj strukturi helija, ali i Zive.

Normalni Zeemanov efekat

Za demonstraciju normalnog Zeemanovog efekta koristi se crvena spektralna
linija kadmija talasne duZine 643,847 nm koja odgovara prelazu 'D, —! P;
elektrona iz pete ljuske. U odsustvu magnetnog polja (B = 0) postoji samo
jedan mogudi prelaz ' Dy —! P; prikazan na slici 2.2.

my
2
J=2 % ! 1
D, T I: 0
I \ T 1
: [ i 2
Amy=-1 111 Amy=+1
[
|
A= 6438 nm A ! 0
if
. T 1
IP1 J#_l A4 :* A 0
A4 * _1
T G- T G+
B=0 B>0

Slika 2.2. Normalni Zeemanov efekat sa Cd lampom.

Iz spektroskopskih oznaka ovog prelaza vidi se da je multiplicitet jednak
jedan Sto znaci da se prelaz deSava izmedu singletnih stanja pa je J = L.
U prisustvu magnetnog polja originalni energetski nivo se cijepa na 2L + 1
komponenti. U pocetnom stanju je L = 2, S = 01 J = 2, pa m; moZe
imati vrijednosti my; = —2,—1,0,1,2. U kona¢nom stanju je L =1, S =01
J =1, pa my moZe imati vrijednosti m; = —1,0,1. Landeov faktor pocetnog
(¢) i krajnjeg (f) stanja je iz formule (2.16) g; = gy = 1. Energetska razlika
izmedu susjednih podstanja pocetnog stanja, ista je kao i energetska razlika
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n
transferzalni a-
Oj'

longitudinalni

Slika 2.3. Longitudinalni i transferzalni Zeemanov efekat.

izmedu susjednih podstanja krajnjeg stanja i iznosi AV = ugB, tj. za isto
Am y energetski pomak za pocetno i konaéno stanje je isti, tako da sva stanja
sa istim Am; imaju istu energiju.

U slu¢aju normalnog Zeemanovog efekta, energetska razlika izmedu pocet-
nog (my,, g;) i konacnog (my,, gy) stanja je data formulom (2.20), a vrijednosti
(my, gy —my,g:) su jednostavno jednake Am;. Prema selekcionim pravilima
(Amy; = —1,0,1) dozvoljeno je devet prelaza grupisanih u tri grupe linija, od
kojih svaka grupa ima istu energiju tj. talasnu duzinu. U eksperimentalnoj kon-
figuraciji se normalni Zeemanov efekat moze posmatrati okomito ili paralelno
magnetnom polju (vidjeti sliku 2.3), pa odatle poti¢u nazivi transferzalni i lon-
gitudinalni Zeemanov efekat, respektivno. Longitudinalni Zeemanov efekat za
prelaz Amj; = —1 daje o~ liniju desne kruZne polarizacije, odnosno za pre-
laz Am; = 1 daje 0T liniju lijeve kruzne polarizacije. Odgovarajuéa 7 linija
koja nastaje za prelaz Amj; = 0 nije vidljiva u longitudinalnoj konfiguraciji
bududéi da elektriéni dipol osciluje duz osi vektora magnetnog polja i samim
tim ne emituje nikakvo zra¢enje u tom pravcu. Posmatranjem u transferzalnoj
konfiguraciji, vidljive su sve tri ekvidistantne linije sa razmakom u frekvenciji
(talasnom broju) koji je proporcionalan ja¢ini magnetnog polja. Ove tri linije
su poznate pod nazivom Lorentzov triplet. Kao §to je i o¢ekivano, vidljiva je
7 linija nastala u prelazu Amj; = 0, a pored nje vidljive su i ¢ linije nastale u
prelazima Amj; = £1. Svjetlost koja se posmatra u transferzalnoj konfiguraciji
je linearno polarizovana.

Anomalni Zeemanov efekat

Za demonstraciju anomalnog Zeemanovog efekta koristi se zelena linija kad-
mija talasne duzine 508,588 nm koja odgovara prelazu 3S; —3 P;. Energetski
dijagram cijepanja linija dat je na slici 2.4.

Ovo je opcenitiji slu¢aj od normalnog Zeemanovog efekta jer se spinovi elek-
trona ne poniStavaju, a energija atomskog stanja u magnetnom polju zavisi i od
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Slika 2.4. Anomalni Zeemanov efekat.

magnetnog momenta orbitalnog kretanja elektrona i od spina elektrona.
Za prelaz 387 —3 P,, u poéetnom stanjuje L =0, S =1iJ =1, a my
moze imati vrijednosti my; = —1,0, 1.
Landeov faktor je
11+1)+11+1)-00+1)

gi=1+ 2 1(1+1) (2:21)

Energetska razlika izmedu susjednih podstanja pocetnog stanja je onda
AV =2ugpB. (2.22)

U kona¢nom stanju je L = 1, S = 11 J = 2, a my moZze imati vrijednosti

my=—2,—1,0,1,2. Landeov faktor je:

224+ 1) +114+1)—-1(14+1)
2.2(2+1)

gr =1+ =3/2. (2.23)

Energetska razlika izmedu susjednih podstanja kona¢nog stanja je tada

AV = g#BB- (2.24)

Energetska razlika pri prelazu izmedu pocetnog (my, i g;) i konaénog (m.s,

i gy) stanja dat je formulom (2.20), a selekciono pravilo je kao i ranije Am; =
1,0, —1. Ovo odgovara pojavljivanju devet linija od ¢ega je Sest o linija i tri 7
linije. Linije anomalnog Zeemanovog efekta se takoder mogu posmatrati u lon-
gitudinalnoj i u transferzalnoj konfiguraciji. Posmatranjem u longitudinalnoj
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konfiguraciji, vidljive su o linije koje su kruzno polarizovane, od ¢ega tri lijevo
i tri desno, a 7 linije nisu vidljive. Posmatranjem u transferzalnoj konfiguraciji
vidljivo je devet linija umjesto tri koje su se pojavljivale u normalnom Zeemano-
vom efektu. Svjetlost koja se posmatra u transferzalnoj konfiguraciji je linearno
polarizovana. Linije za prelaz Am; = 0 su = linije, a linije za prelaz Amj; = £+1
su o linije. Posmatrajuéi ¢~ linije transferzalnog Zeemanovog efekta, lako je
vidjeti da se koli¢ina cijepanja povecava sa poveéanjem jacine magnetnog polja.

2.1.5 Fabry-Perot interferometar

Fabry-Perot interferometar (etalon) je opticki rezonator sa dvije paralelne re-
flektirajuce povrsine koji sluzi za kvantitativno mjerenje stepena cijepanja spek-
tralnih linija. Ovo je instrument visoke rezolucije kojim se mogu razlué¢iti veoma
bliske spektralne linije.

Neka su date dvije djelimi¢no propusne povrsine (1) i (2) koje su razmaknute
za rastojanje t, kao §to je prikazano na slici 2.5.

- H/v/
\\G /v/
T~ F
£l L\/
T~ v|D
~L
S~ B
/A
0
(1) (2)
1

Slika 2.5. Reflektovane i transmitovane zrake od povrsina (1) i (2) etalona, pri
¢emu je t = 3mm.

Upadna zraka koja zaklapa ugao # u odnosu na normalu ploce bit ¢e po-
dijeljena na zrake AB, CD, EF, itd. Putna razlika izmedu valnih fronti koje
napustaju interferometar u dvije susjedne tacke (npr. B i D) je

§ = u(BC + CK), (2.25)

gdje je BK definisana kao normala na C'D, a p je indeks loma ploca.
Posto je CK = BC'cos26 1 BC cosf = t, dobija se

d=p-BCK = puBC(1 + cos 20),
§ = 2uBC cos? § = 2t cos b,

a za konstruktivnu interferenciju vrijedi
n\ = 2ut cos b, (2.26)

gdje je n cijeli broj tj. red interferencije, a A talasna duzina svjetlosti. Jednacina
(2.26) je osnovna jednacina interferometra. Dalje se paralelne transmitovane
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Slika 2.6. Fokusiranje transmitovanih zraka iz Fabry-Perot etalona.

zrake B, D,..., fokusiraju pomocu lece Zizne daljine f, kao §to je prikazano na
slici (2.6).

Za 0 koje zadovoljava jednacinu (2.26), u fokusnoj ravni ¢e se pojaviti svijetli
prstenovi. Relacija koja povezuje ugao 6,, koji odgovara n-tom redu interferen-
cionog prstena s polupreénikom n-tog prstena r,, je

r, = ftan®, = [0, (2.27)

za male vrijednosti 0,, (slu¢aj kad su zrake priblizno paralelne optickoj osi). Iz
jednacine (2.26) slijedi da za red interferencije n i ugao 6,, vrijedi

2t 6.
n= % cos 0, = ngcosb,, = ng (1 — 2sin? 2> , (2.28)
gdje je
2ut
no = % (2.29)
Za male uglove dobija se
92
n = mng (1 - 2") , (2.30)
odnosno
2(nn —
o, — |20 =n) (2.31)
ng

Ukoliko 6,, odgovara svijetlom prstenu, n je cijeli broj. Medutim, prema jedna-
¢ini (2.28), zbog ogranifenja |cosf,| < 1, red interferencije n je maksimalan za
0, = 0 Sto odgovara interferenciji u centru i parametru ng koji u opstem slucaju
ne mora biti cijeli broj. PoSto se interferencioni prstenovi broje od centra, kao
poopstenje parametra ng koji je ranije uveden, red interferencije n se moze pi-
sati sa indeksom p $to oznacava n-ti red interferencije sa p-tim interferncionim
prstenom koji se broji od centra. Prvi interferencioni prsten reda ni, pojavljuje
se prema jednacini (2.31) za ugao

O, = 1| ————2. (2.32)
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gdje je m1 je najblizi manji cijeli broj od ng. PoS$to ng u opstem slucaju nije
cijeli broj, vrijedi da je ng—mn; < 1. Prema tome, parametar ¢ se moze definisati
kao

g ="Ng— Ny, (233)

gdjeje 0 < e < 1.

Za sve interferencione prstenove sa p > 2, red n, se smanjuje za jedan za
svaki prsten, tako da red interferencije za p-ti interferencioni prsten koji se broji
od centra slijedi opste pravilo

ny,=(no—¢e)—(p—1). (2.34)

Za p = 1, jednac¢ina (2.34) svodi se na jednacinu (2.33). UvrStavanjem
jednagina (2.31) (za n = n,) 1 (2.34) u jednadinu (2.27), za polupreénik p-tog
prstena se dobija

- ,/% V- te (2.35)

Uocava se da je razlika izmedu kvadrata polupreénika susjednih prstenova
konstantna )
e 2P

r -
p+1 D no

(2.36)

te se € moze odrediti graficki crtanjem zavisnosti rf, od p i ekstrapolacijom do
2
rs =0.

Ukoliko postoje dvije komponente jedne spektralne linije (nastale cijepanjem
jedne centralne linije na dvije komponente) s talasnim duzinama A, i Ay, koje
su veoma blizu jedna drugoj, one ¢e imati necjelobrojne redove interferencije u
centru i odgovarajuée vrijednosti g, i €y:

2ut

Ea = )\L —MNia= 2Ntka — N1,a,
a
2ut

gy = /\L —nip = 2utky — nip,
b

gdje su k, i ky odgovarajuéi talasni brojevi, a n1 4 i 71 su redovi interferencije
prvog prstena. (Primijetiti da se ovdje korsiti spektroskopska definicija talasnog
broja k = ).

Ukoliko se prstenovi ne preklapaju za cijeli red, tako da je nq o = 11, razlika
u talasnim brojevima izmedu ove dvije komponente koje pripadaju istom redu
interferencije je

Ea —Eb
Ak =ky —ky == 2.37
b= o (2.37)
Koristedi jednacine (2.35) i (2.36) dobija se
2
o1
———— —p=c=c. (2.38)
o1 T
Primjena jednacine (2.38) na komponente a i b daje
2 2
P p=e, i =y, (2.39)
Tp+1,a = Tpa Tp+1.6 ~ T
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Uvrstavanjem ovih necjelobrojnih redova interferencije u jednaéinu (2.37),
dobija se razlika talasnih brojeva

1 Tg+1,a r123+1ab
Ak - 2_t 5 — 2 ) — 2 . (240)
HEATp+1,a ~ Tpa Tpr1b ~ Tpb

Iz jednacine (2.36) dobija se razlika kvadrata polupre¢nika komponente a

APTLP — 2 2 _ 217 2.41
a - rp+1,a - rp,a - no ) ( . )
,a

a ovo je jednako (unutar veoma malog intervala) istoj razlici za komponentu b

AP"FLP_ 2 2 _2_-](.2 2.49
b - Tp+1,b Tp,b - no b. ( . )

Stoga se uzima da je APTLP = Afﬂ’p za sve vrijednosti p. Sli¢cno tome, sve
vrijednosti

55,1; = 7";27+1,a - T;27+1,b (2.43)
moraju biti jednake, bez obzira na p (red interferencije), a njihova srednja vrije-
dnost se moze uzeti kao Sto se radi za razli¢ite A-vrijednosti. Sa ¢ (razlika kva-
drata polupre¢nika razli¢itih linija istog reda interferencije) i A (razlika kvadrata
polupre¢nika razli¢itih redova) kao srednjim vrijednostima, za razliku talasnih
brojeva komponenti a i b dobija se

Ak = 2Lut (%) . (2.44)

Jednacina (2.44) pokazuje da Ak ne zavisi od mjernih jedinica tj. dimenzija
koristenih pri mjerenju polupreénika prstenova.

2.2 Uredaj i metodika rada

Eksperimentalna postavka za ovu vjezbu data je na slici 2.7.

Slika 2.7. Eksperimentalna postavka za Zeemanov efekat.

Za izradu eksperimenta je potrebno sljedece:

30



e Febry-Perot interferometar,

e kadmijeva (Cd) lampa,

e clektromagnet,

e polovi magneta,

e rotirajudi sto,

e Phywe jedinica za napajanje spektralne lampe, 230 VAC/50 Hz,
e Phywe varijabilni transformator DC:0,...20vV, 12 A,

e clektrolitski kondenzator,

e OPTIKA USB digitalna kamera 1,3 Mp i drza¢ za kameru,
e opticka klupa,

e lec¢e od f 4+ 50mm i 430 mm idrzaci za lece,

e iris dijafragma,

e analizator,

e polarizacijski filter,

e digitalni multimetar 600V AC/DC, 10 A AC/DC,

e Phywe Teslametar, 2000 mT,

e crveni i zeleni filter,

e softver "OPTIKA LITEVIEW".

U fokusu eksperimenta je spektroskopija pomocéu Fabry-Perot interfereome-
tra (etalona) koji se sastoji od kvarcne staklene plo¢e debljine 3 mm, obloZene
s obje strane djelimi¢no reflektiraju¢im slojem (90 % refleksija, 10% transmi-
sija). Indeks loma kvarca iznosi p = 1,4519 za svjetlost talasne duzine 509 nm,
a u = 1,4560 za svjetlost talasne duzine 644 nm. Cijev interferometra ima utor
u koji se moze umetnuti odgovarajudéi filter u boji za selekciju odredene linije.
Kad se svjetlost kadmijeve lampe propusti kroz interferometar, uz pomoé optic-
kih elemenata formiraju se interferencioni prstenovi koji se cijepaju primjenom
vanjskog magnetnog polja. Dobijena slika se posmatra uz pomo¢ kamere, a iz-
bor posmatranja u transferzalnoj ili longitudinalnoj konfiguraciji moze se postici
rotiranjem elektromagneta.

Za povezivanje uredaja i izvodenje eksperimenta potrebno je pratiti sljedeéu
proceduru:

1. Elektromagnet se postavlja na rotirajuéi sto i montira izmedu dva polna
nastavka s rupama. Ova postavka osigurava dovoljan razmak od 9—11 mm
za Cd lampu. Polni nastavci moraju biti dobro pri¢vrSéeni tako da se
kasnije ne mogu pomjerati kad se uspostavi magnetni fluks. Cd lampa
se pazljivo postavlja u razmak izmedu zavojnica bez dodirivanja polnih
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nastavaka i povezuje na izvor napajanja za spektralnu lampu. Poveziva-
nje elektromagneta prikazano je na slici 2.8. Namotaji elektromagneta su
spojeni paralelno i preko ampermetra povezani na promjenljivi izvor napa-
janja do maksimalno 20 VDC, 12 A. Kondenzator od 22000 uF' je spojen
paralelno na izlaz napajanja kako bi se izvrsilo "izravnavanje" izlaznog
napona.

Slika 2.8. Povezivanje elektromagneta.

2. Opticka klupa za istrazivanje cijepanja linija sastoji se elementa prikazanih
na slici 2.9.

LftSD L§ +150mm L‘=¢50mm
CCD kamera

Iris dija-

Fabry-Perot fragma

”Anal.-zator” = H /7//
l J y U l g \.zbugempc‘.ni [

(80) (73) (45) (39) (33) (25) (20) | rotirajudi sto l

Slika 2.9. Opticka klupa s pripadaju¢im elementima.

Cd lampa

nastavci

Priblizna pozicija pripadajuéih elemenata navedena je u zagradama i iz-
razena u cm:

(80) CDC-kamera,
e (73) le¢ca L3 = +50 mm,
(45) analizator,

e (39) le¢a L2 = +300 mm,
(33) Fabry-Perot etalon,
(25) leéa L1 = +50 mm,
(20)

20) iris dijafragma,

32



(20) izbuSeni polni nastavci,

Cd-spektralna lampa na rotiraju¢em stolu.

3. Prvo se vrsi pocetno podeSavnje pri ¢emu se ne koristi iris dijafragma,
a zatim se kvalitativnho posmatra transferzalni i longitudinalni normalni
Zeemanov efekat. To se vr8i na sljedeé¢i nacin:

Rotirajudi sto s elektromagnetom, polnim nastavcima i ve¢ monitra-
nom Cd lampom sa crvenim filterom, podeSava se tako da srediste
rupa u polnim nastavcima lezi oko 28 cm iznad stola.

Opticka klupa sa svim elementima (osim iris dijafragme i CCD-kamere)
zatim se pomjera blize elektromagnetu tako da jedna od izlaznih rupa
polnih nastavaka poklapa sa prethodnom pozicijom iris dijafragme.

Leca L1 se zatim podeSava tako da je izlazna rupa u njenoj fokalnoj
ravni. Svi ostali opticki elementi se potom prilagodavaju u skladu sa
njihovom visinom.

Struja kroz namotaje se na neko vrijeme postavlja na 8 A (uocava se
poveéanje intenziteta svjetlosti Cd-lampe!) i posmatra se prstenasti
interferencijski obrazac u aksijalnom smjeru kroz L3.

Dobivena interferencijska slika mora biti centrirana i oStra, Sto se
konano postize posljednjim, blagim pomjeranjem etalona (udesno
ili ulijevo) i pomjeranjem L2 (vertikalno i horizontalno).

Na kraju se CCD-kamera sa pri¢vrséenim objektivom od 8 mm mon-
tira na opticku klupu i podeSava se horizontalno, vertikalno, u na-
gibu i fokusu, sve dok se ne pojavi jasna slika prstenastog obrasca
na ekranu racunara. Najbolji rezultati se postizu kad se eksperi-
ment izvodi u zamra¢enoj prostoriji. Za upotrebu kamere, izvrsena
je instalacija "OPTIKA LITEVIEW" softvera koji omogucava slika-
nje kamerom te se koristi za analizu dimenzije prstenova.

Elektromagnet se sad okrece za 90° (tako da se postigne transferzalna
konfiguracija) i montira se iris dijafragma. Zatim se analizator okrece
sve dok 7-linija (srednja linija) potpuno ne nestane, a dvije o-linije
postanu jasno vidljive. Drugim rije¢ima, ukoliko se u transferzalnoj
konfiguraciji eksperimenta ne koristi analizator, bi¢e vidljive sve linije
(tri za normalni Zeemanov efekat). Medutim, koriStenjem analizatora
i njegovim okretanjem horizontalno ili vertikalno, vidjeée se samo 7w
linija (horizontalna polarizacija) ili o linije (vertikalna polarizacija).
Ovo je zbog toga Sto analizator propusta linearno polarizovanu svje-
tlost samo u jednom smjeru, dok druge smjerove prigusuje.

4. Za kasnije evaluacije potrebno je prethodno napraviti kalibracionu krivu
magnetne indukcije u zavisnosti od struje kroz namotaje. To se moze
uraditi pomocu teslametra. Kalibracija se vri u rasponu struja 0—14 A
sa korakom od 0,5 A. Mjerenje magnetnog polja se vrsi otprilike u sredini
izmedu polova magneta i u odsustvu Cd lampe.

5. Tokom posmatranja transferzalnog Zeemanovog efekta poluprec¢nici prste-
nova moraju se mjeriti pri razli¢itim intenzitetima magnetnog polja. Po-
mocu jednacine (2.44) se zatim odreduje odgovarajuca razlika u talasnim
brojevima. Postupak se odvija u dva koraka:
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e Prvo se snimaju slike prstenastih obrazaca pri razli¢itim strujama
(magnetnim poljima) kroz zavojnice.

e Zatim se u drugom koraku mjere pre¢nici prstenova na tim slikama.

6. Da bi se dobila ,Ziva* slika s kamere u "OPTIKA LITEVIEW" softveru,
nakon pokretanja softvera se bira kamera koja je prikljucena te se, nakon
Sto je podesena zeljena slika, klikne na opciju "Snap". Zeljena slika se
u softveru otvara uz pomo¢ opcije "Open". Pre¢nici prstenova se mjere
pomocu opcije "Circle" kojom se mogu crtati krugovi te podesavati njihovi
precnici. Kad se nacrtani krug podesi tako da odgovara dimenziji kruga na
slici, oCitava se pre¢nik koji je izrazen u broju piksela koji zauzimaju. Kako
je naglaSeno ranije, jednacina (2.44) pokazala je da izbor mjerne jedinice
ne utice na konac¢ne rezultate iznosa talasnih brojeva pa se precnici mogu
izraziti u pikselima.

Mjerenje normalnog Zeemanovog efekta

Za normalni Zeemanov efekat u interferometar se postavlja crveni filter. Mje-
renja se vrse bez polarizacijskog filtera u transferzalnoj konfiguraciji za struje
pri kojima ne dolazi do preklapanja prstenova razli¢itih redova interferencije.
Primjer interferencijske slike za normalni Zeemanov efekat prikazan je na slici
2.10. Vidi se da se bez prisustva polja uocava po jedan prsten za svaki red
interferencije, a sa ukljuenim poljem se vide po tri prstena za svaki red inter-
ferencije.

Slika 2.10. Normalni Zeemanov efekat a) bez struje kroz namotaje i b) za struju
kalema od 5 A.

Dijametri svih vidljivih prstenova mogu se prora¢unati, tj. postoje tri prstena
po redu interferencije, pri ¢emu srednji od njih ima nepromijenjenu talasnu
duzinu. Za svaki prsten crta se i prilagodava krug u softveru za $to je moguce vise
redova 4 koji su vidljivi na slici. Ovo ¢e redom dati vrijednosti vanjskog, srednjeg
i unutrasnjeg prstena tj. 75 4,7, i, z& i-ti red prstena. Za svaku snimljenu
sliku (svaku struju) ponavlja se isti postupak. Za datu ja¢inu magnetnog polja
B koja se na osnovu vrijednosti struje kroz kalemove odreduje iz kalibracione
krive, vrijednosti A i ¢ se izra¢unavaju iz jednacina (2.42) i (2.43). Iz jednacine
(2.20) i slike 2.2 se vidi da ¢e energetske razlike izmedu susjednih spektralnih
linija u normalnom Zeemanovom efektu biti jednake:

AV = ugB, (2.45)

34



8to odgovara razlici talasnih brojeva AV = hcAk, gdje je h Planckova konstanta,
a ¢ brzina svjetlosti. Koristenjem jednacine (2.44) dobija se

he (6
ppB = 2_,ut <Z> ) (2.46)

odakle se kona¢no dobija izraz za Bohrov magneton

hc )

1z izmjerenih podataka se crtanjem zavisnosti % od B morZe iz regresione prave
dobiti njen nagib, odakle se izraGunava Bohrov magneton.

Mjerenje anomalnog Zeemanovog efekta

Za mjerenje anomalnog Zeemanovog efekta prvo se ukloni crveni, a postavi
zeleni interferencijski filter. Ponovo se na isti na¢in, u transferzalnoj konfigura-
ciji, snimaju interferencijske slike za razli¢ite vrijednosti struje kroz namotaje
kalema. Medutim, u ovom slu¢aju se koristi polarizacijski filter koji omogu-
éava bolje razdvajanje dobijenih prstenova, te se odvojeno razmatraju podaci
s vertikalnim i horizontalnim polozajem analizatora (vertikalna i horizontalna
polarizacija). Anomalni Zeemanov efekat se moZe posmatrati i bez polarizacij-
skog filtera, ali prstenovi tada nisu dovoljno razdvojeni. Slika 2.11 prikazuje
anomalni Zeemanov efekat koji je dobijen pri struji od 5 A bez polarizacijskog
filtera.

Slika 2.11. Interferencijski uzorak a) bez polarizacijskog filtera i b) uvecani
isje¢ak prva dva potpuno vidljiva reda interferencije.

Kao sto je teorijski predvideno, kad je analizator u horizontalnom polozaju
oCekuju se tri centralna prstena tj. = linije, a kad je u vertikalnom polozaju
oc¢ekuje se Sest prstenova (tri vanjska i tri unutrasnja) tj. o linije, za svaki red
interferencije. Nakon dobijanja slike, mjere se preé¢nici prstenova na ranije opi-
san nacin. Za horizontalnu polarizaciju mjere se radijusi tri vidljiva unutrasnja
prstena (sa istim oznakama kao i za normalni Zeemanov efekat, tj. 7; o, 7 b, 7ic)s
a za vertikalnu polarizaciju mjere se dva unutrasnja, od ukupno Sest prstenova
po i-tom redu interferencije (s oznakama r; o,7;5), jer su oni najbolje vidljivi
(ostali prstenovi nisu jasno razdvojeni).

Iz jednacine (2.20) i sa slike 2.4 se vidi da ¢e energetske razlike izmedu
susjednih spektralnih linija biti razli¢ite za linije u horizontalnoj i vertikalnoj
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polarizaciji. Energetska razlika za spektralne linije horizontalne polarizacije je
AV =2ugpB, (2.48)

pa se koristedi isti postupak kao i kod normalnog Zeemanovog efekta dobija da
je Bohrov magneton

hc )
=—— 1. 2.49
= 1 ( A) (2.49)
Energetska razlika za spektralne linije u vertikalnoj polarizaciji je
1
AV = §'LLBB (2.50)

te se za Bohrov magneton analognim postupkom dobija

he (0

Na osnovu izmjerenih podataka, kao i kod normalnog Zeemanovog efekta,
iz regresionih pravih se dobija vrijednost Bohrovog magnetona. Vazno je napo-
menuti da se podaci za horizontalnu i vertikalnu polarizaciju obraduju odvojeno.

Sigurnosna upozorenja

Radi vlastite sigurnosti, zasStite opreme i dobivanja pouzdanih rezultata,
potrebno je povesti racuna o nekoliko stvari tokom izvodenja eksperimenta. Pa-
ziti da se ne promijeni napon koji se primjenjuje na magnet tokom mjerenja,
jer udaljenost cijepanja linije zavisi od magnetnog polja. Ne ukljuéivati ili
iskljuc¢ivati napajanje magneta osim ako se njegov izlazni napon ne
smanji na nulu. U suprotnom, veliki napon izazvan induktivno$éu magneta
zbog nagle promjene struje moze unistiti napojnu jedinicu.

2.3 Prakti¢an rad

Zadatak 1. Izvrsiti kalibraciju elektromagneta pomocu teslametra.

Koristeéi proceduru koja je opisana u prethodnom potpoglavlju, izvrsiti kali-
braciju elektromagneta za razli¢ite vrijednosti struje I izmedu 0 i 14 A s korakom
0,5 A. Popuniti tabelu 2.1 (dodati jos redova) i zavisnost B([) prikazati graficki
zajedno s fitovanom pravom (kalibracijskom krivom).

T(A) [ B (mT)
0,5
1
15

Tabela 2.1. Tabela za zadatak 1.

Zadatak 2. Snimiti Bohrov magneton za normalni Zeemanov efekat.
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Koristeéi proceduru opisanu u prethodnom potpoglavlju, za razlli¢ite vrijed-
nosti struje I izmjeriti pre¢nike vanjskog, srednjeg i unutrasnjeg prstena za prvi
i drugi red interferencije (radijuse dobiti djeljenjem dobivenih vrijednosti s dva)
i popuniti tabelu 2.2. Odgovarajuce vrijednosti B ocitati iz kalibracijske krive.

I'(A) | B(T) | ria | Tip | e | Toa | T2p | Toe| 01| 02| A]I/A

Tabela 2.2. Tabela za zadatak 2.

Koristenjem jednacina (2.42) i (2.43) izracunati ¢ (razlika kvadrata radijusa
razli¢itih linija istog reda interfrencije) i A (razlika kvadrata radijusa razli¢itih
redova interferencije). Za prvi red interferencije, radi veée preciznosti 1 uzeti
kao srednju vrijednost razlike kvadrata radijusa 7 4 i 715 i razlike kvadrata radi-
jusa r1p 1 71,c. Analogno uraditi i za ds tj. za drugi red interferencije. Konacno,
0 izrac¢unati kao srednju vrijednost d; i d2. A izra¢unati kao srednju vrijednost
razlike kvadrata radijusa ry o i 71,4 i razlike kvadrata ro . i 71.. Nacrtati zavis-
nost % od B. Iz nagiba regresione prave naéi vrijednost Bohrovog magnetona,
koristeéi jednac¢inu (2.47). Uporediti dobivenu vrijednost sa teorijskom vrijed-
noséi i izracunati relativnu gresku.

Zadatak 8. Snimiti Bohrov magneton za anomalni Zeemanov efekat.

Prvo razmotriti horizontalnu polarizaciju prema proceduri iz prethodnog
potpoglavlja. PosSto se i ovdje pojavljuju tri prstena po redu interferencije,
postupak mjerenja, oznake mjernih veli¢ina i prora¢un su isti kao u prethodnom
zadatku. Ponoviti istu proceduru i popuniti tabelu 2.3.

I (A) B (T) 7'17(1 Tl,b Tl,c TQ’a T’Q_yb ’I"ch (;1 (52 A 5/A

Tabela 2.3. Tabela za zadatak 3 (horizontalna polarizacija).

Nacrtati zavisnost % od B, te iz nagiba regresione prave i jednacine (2.49)
izrac¢unati Bohrov radijus i uporediti ga sa teorijskom vrijednoséu.

Zatim razmotriti vertikalnu polarizaciju koristeé¢i proceduru iz prethodnog
potpoglavlja. Za svaki red interferencije se vidi Sest prstenova (tri vanjska i
tri unutrasnja). PoSto u ovom slucaju prstenovi nisu najjasnije razdvojeni, za
svaku "grupu" od tri prstena, izmjeriti pre¢nik unutrasnjeg prstena, jer je nje-
gov polozaj najjasniji. Popuniti tabelu 2.4. U tabeli je sa r; , oznacen radijus
unutrasnjeg prstena u "grupi" tri vanjska prstena, a sa r; ; radijus unutrasnjeg
prstena u "grupi" tri unutrasnja prstena i-tog reda. TraZene veli¢ine § i A iz-
ra¢unati na isti na¢in kao u prethodnom zadatku, te iz grafika zavisnosti % od
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T(A) | B(T) | ri,a [T | 720 | 72w | 01 | 02 | A ] J/A

Tabela 2.4. Tabela za zadatak 3 (vertikalna polarizacija).
B izrac¢unati Bohrov magneton koristeéi jedna¢inu (2.51). Uporediti dobivenu
vrijednost sa teorijskom vrijednoscéu.
Zadatak 4. Diskutovati rezultate.
Uporediti rezultate dobivene mjerenjem normalnog i anomalnog Zeemanovog
efekta. Kakvo je njihovo slaganje s teorijskom vrijednoséu tj. da li je relativna

greska prihvatljivo mala? Kako bi se rezultati mjerenja anomalnog Zeemanovog
efekta mogli poboljsati?
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Vjezba 3

Spektroskopija nuklearne
magnetne rezonancije

Zadaci:

1. Pomoc¢u teslametra izmjeriti indukciju statickog polja By ili je odrediti
pomocu kalibracione krive.

2. Odrediti ziromagnetni faktor za proton koristeéi vodu iz ¢esme.

3. Odrediti Ziromagnetni odnos za jezgru '9F koristeéi teflon.

3.1 Teorijski uvod

Spektroskopija predstavlja prou¢avanje materije primjenom razli¢itih oblika zra-
¢enja. Tako se, na primjer, hemijski sastav uzorka moze odrediti propustanjem
bijele svjestlosti kroz uzorak. Atomi od kojih se sastoji uzorak pri tome apsor-
buju one talasne duZine, tj. fotone koje inade i emituju. Ako se ovakav spektar
analizira propuStanjem kroz prizmu ili opticku reSetku tada se moze uociti da
u spektru nedostaju odredene talasne duzine. Na osnovu apsorbovanih talasnih
duzina odreduje se hemijski sastav uzorka. Ovakav spektar se zove apsorpcioni
spektar.

Pored opticke spektroskopije postoji i drugi niz spektroskopskih metoda koje
koriste druge vrste zracenja kao Sto su ultraljubicasta spektroskopija, spek-
troskopija X-zracenjem, infracrvena spektroskopija, Ramanova spektroskopija,
spektroskopija nuklearne magnetne rezonancije (NMR) itd. Sve ove eksperi-
mentalne metode koriste se prije svega za karakterizaciju materijala.

U ovoj eksperimentalnoj vjezbi predstavljeni su principi spektroskopije nuk-
learne magnetne rezonancije koja se zasniva na medudjelovanju vanjskog mag-
netnog polja s magnetnim dipolnim momentom nukleona. Dakle, ova tehnika iz-
medu ostalog omogucava ispitivanje magnetne karakteristike jezgre atoma. Iako
se pocetak NMR spektroskopije veZe za eksperimente Isidora Rabija! iz 1930-
ih, pravi pocetak razvoja i primjene ove tehnike pocinje krajem 1945. godine

1. I. Rabi, J. R. Zacharias, S. Millman, and P. Kusch, A New Method of Measuring Nuclear
Magnetic Moment, Phys. Rev. 53, 318 (1938).
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kada su Edward Purcell? i Felix Bloch® nezavisno jedan od drugog ovu tehniku
primijenili u fizici kondenzovane materije. Zahvaljujuci tome, Purcell i Bloch su
1952. godine podijelili Nobelovu nagradu za fiziku.

Interesantno je spomenuti da je tehnika snimanja ljudskog tijela magnetnom
rezonancijom? koja se primjenjuje u medicinskoj dijagnostici zapravo tehnika
koja se zasniva na NMR spektroskopiji. Medutim, zbog asocijacije termina
nuklearna na nuklearnu bombu i jonizirajuée zracenje, u medicini se koristi
termin "magnetna rezonancija" kako bi bio prihvatljiviji Sirem krugu ljudi.

3.1.1 Nuklearni model ljuski

Poznato je da nukleoni unutar jezgre slijede ista kvantna pravila kao i elektroni u
elektronskom omotac¢u. Model koji opisuje raspored nukleona u jezgri naziva se
nuklearni model ljuski kojeg su razvili Maria Goppert Mayer i Johannes Hans
Daniel Jensen®. Model se zasniva na pretpostavci da se svaki nukleon krece
u usrednjenom potencijalu kojeg uzorkuju svi ostali nukleoni, a koji opisuje i
Coulombovo i jako medudjelovanje. Obi¢no se takav potencijal uzima u obliku
Woods-Saxonovog potencijala

Vi(r)=- =R (3.1)

gdje su Vy, R i a pozitivne konstante. Na osnovu kvantnih pravila za kretanje u
centralnom potencijalu V (r), kvantno stanje ¢estice opisuje se pomocu glavnog
kvantnog broja n, orbitalnog kvantnog broja ¢, magnetnog kvantnog broja my i
spinskog kvantnog broja mg, odnosno s brojevima (n, £, mg, ms). Svaki od ovih
kvantnih brojeva povezan je sa nekom od konstanti kretanja — energijom, kva-
dratom momenta impulsa, z-komponentom momenta impulsa i z-komponentom
spinskog momenta impulsa. Energija E,; u centralnom potencijalu zavisi od
kvantnih brojeva n i £.

U modelu ljuski pored centralnog potencijala postoji i dodatno medudjelo-
vanje, a to je spin-orbitalno medudjelovanje koje se ¢esto naziva i LS spregom.
Zbog ovog dodatnog medudjelovanja, kvantni brojevi koji su pogodni za opis
kvantnog stanja nukleona su (n, £, j,m;), gdje je j kvantni broj kvadrata ukup-
nog momenta impulsa koji se deiniSe kao T=1 + g, a m; kvantni broj z-
komponente ukupnog momenta impulsa J,. Za svaku vrijednost 7 =0,1,2,...
postoji 2j+1 razli¢itih vrijednosti za m; = —j, —j+1,...,0,1,...,7. Dakle, ista
pravila koja vrijede za orbitalni i spinski moment impulsa, vrijede i za ukupni
moment impulsa.

Vrijednosti koje kvantni broj j moze poprimiti su u opSem slucaju jednake
j=—s,[—s|+1,...,1+s. Sobzirom da je s = 1/2, vrijedit ¢e da za svaku
kombinaciju kvantnih brojeva (¢,s = 1/2) postoje dvije moguée vrijednosti za
kvantni broj j: j =£¢—1/21j =€+ 1/2. MozZe se pokazati da je energija usljed

2E. M. Purcell, H. C. Torrey, and R. V. Pound, Resonance Absorption by Nuclear Magnetic
Moments in a Solid

3F. Bloch, W. W. Hansen, and Martin Packard, Nuclear Induction, Phys. Rev. 69, 127
(1946).

4Eng. Magnetic Resonance Imaging - MRI.

SM. G. M i J. D. H. su 1963. godine podijelili Nobelovu nagradu iz fizike za razvoj ovog
modela.
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spin-orbitalnog medudjelovanja jednaka

02 j=l41)2
ELSZ“{ D)2 j=t-1)2

gdje je k konstanta. Prema tome, ukupna energija nukleona sa uklju¢enom LS
spregom iznosi

E=FE,+ FErg. (32)

Fizikalno, LS sprega otklanja degeneraciju energetskih nivoa, tj. energetske ni-
voe odredene kvantnim brojevima n i ¢ cijepa na dodatne podnivoe kao §to je
prikazano na slici 3.1.

) 1g7/2
lg ////
—_—
) 1g9/2
. 2p12
2p T
17 o 1fs5/2
— 2ps 2
T 1r2[8]
1d
23 L7 3/2
— -~ 12
1d PN 231/2
777777777777 D s— LT
1 - 1171/2
p -7 @
—_————
o 1ps/2
1s
---- 151/2
Bez LS sprege Sa LS spregom

Slika 3.1. Raspodjela nukleonskih energetskih nivoa u modelu ljuski za prvih
pet ljuski. Usljed LS sprege dolazi do cijepanja energetskih nivoa i otklona
degeneracije. Oznaceni broj predstavlja maksimalni broj nukleona koliko data
ljuska moze primiti.

Prema ovom modelu, stanja se oznacavaju sa nf;. Prvu ljusku ¢ini sta-
nje 1sy/3 i u nju mogu stati maksimalno dva nukleona sa kvantnim brojem
m; = +1/2. Drugu ljusku ¢ine kvantna stanja 1p;/o i 1ps/2. U stanje 1p; /o
mogu stati maksimalno dva nukleona sa m; = £1/2. U stanje 1p3/, mogu stati
maksimalno Cetiri nukleona sa kvantnim brojevima m; = —3/2,—-1/2,1/2,3/2.
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U drugu ljusku moze stati maksimalno Sest nukleona. Treé¢u ljusku ¢ine sta-
nje 1lds/a, 2812 1 1dgjp. U stanje 1ds/; moZe stati maksimalno 6 nukleona
s kvantnim brojevima m; = —5/2,-3/2,-1/2,1/2,3/2,5/2. U stanje 2s; 5
moZe stati maksimalno dva nukleona s kvantnim brojevima m; = £+1/2, dok
u stanje 1dz/; mozZe stati maksimalno cetiri nukleona s kvantnim brojevima
mj = —3/2,—-1/2,1/2,3/2. Prema tome, u trecu ljusku moze stati maksimalno
12 nukleona. Cetvrtu ljusku ¢ini stanje 1f7/o i ona moze primiti maksimalno
osam nukleona. Petu ljusku ¢ine stanja 2ps/o, 1f5/2 1 2p1/2 1 1gg/2 i ova ljuska
moze primiti maksimalno 22 nukleona.

3.1.2 Nuklearni Zeemanov efekat

U vjezbi 2 razmatran je Zeemanov efekat za elektrone koji se nalaze u elek-
tronskom omotacu i pokazano je da je njegova osnovna karakteristika cijepanje
energetskih nivoa koje zauzimaju elektroni na veéi broj energetskih podnivoa,
Sto se javlja kao rezultat interakcije magnetnih dipolnih momenata elektrona s
vanjskim magnetnim poljem. Medutim, ovo cijepanje energetskih nivoa pod dje-
lovanjem magnetnog polja nije svojstveno samo elektronima, nego i nukleonima,
odnosno protonima i neutronima koji posjeduju magnetni dipolni moment. Nuk-
leoni su kvantne Cestice za koja vrijede ista pravila kao i za elektrone. Masa
nukleona je oko 1800 puta ve¢a od mase elektrona, pa je i Zeemanov efekat kod
nukleona daleko manje izrazeniji nego kod elektrona [vidjeti izraz (2.10)].

S druge strane, detekcija Zeemanovog efekta atomske jezgre zavisi i od broja
protona i neutrona u samoj jezgri®. Nuklearni Zeemanov efekat zavisi od kvant-
nog stanja u kojem se nalazi nespareni nukleon, bez obzira da li je u pitanju
nespareni proton ili neutron. Spareni nukleoni ne doprinose ukupnom momentu
impulsa jezgre. Uobicajeno je da se za vrijednost j za dati nespareni nukleon
koristi termin spin jezgre i da se oznacava sa I.

U nastavku je data analiza nuklearnog spina nekoliko jezgri koje imaju ne-
paran broj nukleona kao $to su jezgre 1H, 1B, $3C, 170 i {"F. Jezgra vodika
1H ima jedan protom u stanju 151/2, tako da je ukupni spin jednak I = 1/2.
Jezgra bora 51B ima pet protona i Sest neutrona. Svi neutroni su spareni, pa ne
doprinose ukupnom momentu impulsa, ali jedan proton koji se nalazi u stanju
1ps/2 je nesparen. Spin jezgre je I = 3/2. Jezgra ugljika $3C ima Sest protona i
sedam neutrona. Svi protoni su spareni, dok je samo jedan neutron nesparen i
nalazi se u stanju 1p; /o, pa je spin jezgre I = 1/2. Jezgra kisika {70 ima osam
protona koji su spareni i devet neutrona. Samo je jedan neutron nesparen i
nalazi se u stanju 1ds /o, pa je spin jezgre I = 5/2. Jezgra fluora $TF ima devet
protona i osam neutrona. Jedan proton je nesparen i nalazi se u stanju 1ds ;.
Spin jezgre je I =5/2.

Jezgre koje imaju paran broj protona i paran broj neutrona imaju sve nuk-
leone sparene pa je ukupan spin jednak nuli. Ako je neparan broj protona i
neparan broj neutrona, tada je po jedan proton i jedan neutron koji su nes-
pareni. U tom slucaju mora se izvrSiti sumiranje momenata impulsa protona i
neutrona, odnosno vrijedit ¢e J= J + J Kvantni broj 5 u tom sluéaju prima
vrijednosti

3 =1ip = Jnlsldp = dnl + 1, Jp + Jn- (3.3)

6Za detalje pogledati Robert S. Macomber, A Complete Introduction to Modern NMR
Spectroscopy, Wiley-Interscience (1998).
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Kao primjer moze se uzeti jezgra azota 1N koja ima po jedan nesparen proton
i neutron u stanju 1p;/2, odnosno vrijedi da je j, = j, = 1/2. Vrijednost
kvantnog broja j u tom sluc¢aju moze biti j = 0 ili j = 1. Eksperimentalno
je utvrdeno da je njegova vrijednost jex, = 1. Jezgra {3K prema modelu bi
trebala imati po jedan nesparen proton u stanju 1ds/, i jedan nesparen neutron
u stanju 1f7,5. Kvantni broj j bi trebao uzmati vrijednosti j = 2,3,4 ili j = 5.
Eksperimenti pokazuju da je njegova vrijednost jexp = 2.

Kao i svaki fizikalni model, nuklearni model ljuski ima svoja ograniCenja.
Naime, moZe se primijenti na jezgre koje imaju sferi¢an geometrijski oblik i
bilo kakvo odstupanje od ovoga, uzrokuje otklon od predvidanja modela. Tako
naprimjer, jezgra fluora {°F trebala bi imati spin I = 5/2, dok eksperimenti po-
kazuju da je njegova vrijednost I = 1/2. Takve jezgre pored dipolnog magnetnog
momenta imaju doprinos koji dolazi od kvadripolnog magnetnog momenta.

3.2 Nuklearna magnetna rezonancija

U ovoj eksperimentaloj vjezbi izuc¢avat ¢e se protonska magnetna rezonancija,
odnosno jezgre koje imaju jedan nesparen proton. Spinski magnetni dipolni
moment protona je dat izrazom

g=gvEr T, T =n/IT+1), (3.4)
eh
2m

= 5,05078324 - 10727 i (3.5)

BN = T

P

a z-komponenta magnetnog momenta je
W, =gnpunmy, mp=-—I,—T+1,... 1. (3.6)

Veli¢ina gy zove se ziromagnetni faktor nukleona koji iznosi g, = 5,5856912 za
proton i g, = —3,8260837 za neutron, dok je py tzv. nuklearni magneton.

Neka jezgra ima jedan nespareni proton u 1s;,5 stanju. Spin takve jezgre
je I = 1/2. Ako je energija protona prije uklju¢ivanja magnetnog polja bila E,
tada ¢e usljed djelovanja magnetnog polja By doé¢i do cijepanja datog energet-
skog nivoa na dva podnivoa sa energijama E + vhBy/2, gdje je v = gpe/(2my)
tzv. ziromagnetni odnos. Stanje s antiparalelnim spinom ima veéu energiju od
stanja s paralelnim spinom jer je proton pozitivno nabijena Cestica za razliku
od elektrona. Cijepanje energetskih nivoa usljed djelovanja magnetnog polja je
prikazano na slici 3.2.

E, = E+7hB0/2*_

: AFE

E,=FE— ’YhBO/Q*-

Slika 3.2. Zeemanov efekat za proton u 1s;/, stanju.

Spektroskopija protonske magnetne rezonancije radi na principu detekcije
kvantnih prelaza jezgri iz stanja s nizom E, = E — viBy/2 u stanje s viSom
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energijom Ej, = F +~hBy/2. Kvantni prelaz iz stanja niZe energije u stanje vise
energije moZe se postié¢i apsorpcijom fotona odgovarajuce kruzne frekvencije w
koja odgovara razlici energija izmedu data dva energetska nivoa. Prema tome,
kvantni prelaz je mogué samo ako je frekvencija fotona jednaka rezonantnoj
frekvenciji koja je data izrazom

 E,—E,
T h

Staticko magnetno polje prvo cijepa energetske nivoe, a potom apsorpcijom
fotona iz radiofrekventnog (RF) polja dolazi do prelaza iz stanja niZe u stanje
viSe energije. Magnetna indukcija RF polja B; je znatno manja od indukcije
statickog polja By. Kao posljedica apsorpcije, energija radiofrekventnog polja
se smanjuje tako da se svako smanjenje snage RF signala detektuje, $to u sustini
predstavlja detekciju NMR signala.

Polazi se od dinamike spina ¢estice u homogenom statickom polju magnetne
indukcije B = By€ .. Spinski moment Cestice rotira pod fiksnim uglom u odnosu
na smjer djelovanja magnetnog polja. To znaci da se u homogenom magnetnom
polju z-komponenta spinskog momenta impusla ne moze mijenjati, tj. prelaziti
izmedu dvije mogudée orijentacije, paralelni spin i antiparalelni spin. Da bi se
desio prelaz mora postojati dodatno magnetno polje koje je okomito na staticko
polje i to promjenljivog intenziteta. To dodatno magnetno polje je RF polje
koje nastaje u zavojnici NMR spektrometra.

Kvantnomehanicka analiza pokazuje da je vjerovatnoca apsorpcije energije iz
RF polja jednaka vjerovatnoéi da jezgra preda energiju RF polju pri prelazu iz
stanja sa viSom energijom u stanje sa nizom energijom. Ovo znaéi da se istovre-
meno odvija i apsorpcija energije iz RF polja kao i predaja energije RF polju.
Da bi se mogao detektovati NMR signal, ukupni efekat mora biti apsorpcija, tj.
mora postojati ve¢i broj jezgri s nizom energijom nego s viSom energijom.

Broj jezgri u osnovnom stanju bez prisustva vanjskih polja je daleko veéi
nego broj jezgri u viSim pobudenim stanjima. Ako se ukljuéi staticko polje
By dolazi do nove preraspodjele jezgri u skladu s Boltzmannovom raspodjelom.
Odnos broja jezgri u stanju s energijom F, i broja jezgri u stanju s energijom

Ey je dat sa”

N, E, - E, gpkn Bo
— = — | &1+ = .
N eXp( T > T (38)

WO = ’yBO . (3.7)

Kao primjer moZe se uzeti jezgra atoma vodika 'H na sobnoj temperaturi T =
300 K u prisustvu statickog polja indukcije By = 1073 T:

Na _ -10

N, ~1+7-10077. (3.9)
Na svakih 10 milijardi jezgri u stanju s energijom Fj postoji 10 milijardi i 7
jezgri u stanju s energijom FE,. Dakle, u normalnim uslovima je veéi broj jezgri
u stanju s nizom energijom. U tom slu¢aju ukupni efekat jeste apsorpcija RF
zracenja.

Apsorpcijom RF zrafenja jezgre s nizom energijom prelaze u stanja s visom

energijom. Buduéi da je vjerovatnoca prelaza iz stanja a — b jednaka vjero-
vatnodi prelaza b — a, nakon odredenog vremena doéi ¢e do izjednacenja broja

7Ova aproksimacija vrijedi za standardne magnete &ija indukcije ne prelazi 1 T i na sobnim
temperaturama.
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jezgri s energijom E, i jezgri s energijom Ej. U tom trenutku kaze se da je doslo
do zasiéenja i detekcija NMR signala nije vise mogudéa.

U realnim eksperimentima s nuklearnom magnetnom rezonancijom uzorak se
postavlja u materijalnu sredinu tako da dolazi do medudjelovanja uzorka s okol-
nim atomima. Postoje dvije vrste medudjelovanja: spin-reSetka medudjelovanje
i spin-spin medudjelovanje. Spin-reSetka medudjelovanje odnosi se na medudje-
lovanje jezgre s reSetkom ¢vrstog ili tenog tijela koje se ispituje pomoéu NMR-a.
Ovim putem jezgre prenose energiju na reSetku. U spin-spin medudjelovanju,
spin jezgre medudjeluje sa spinom susjednih jezgri, ali u ovom medudjelovanju
ukupna energija spinskog sistema ostaje nepromijenjena. Za NMR, spin-reSetka
medudjelovanje igra kljuénu ulogu jer ovo medudjelovanje omoguéuje detekciju
NMR signala kada se primijeni RF polje rezonantne frekvencije. Ovo se moze
razumjeti na sljedeé¢i nac¢in. RF polje nastoji izjednaciti broj jezgri s energijama
E, i E, tako da nakon odredenog vremena detekcija NMR signala nije moguca
jer ukupni efekat nije apsorpcija. S druge strane, spin-reSetka medudjelovanje
nastoji da uspostavi Boltzmannovu raspodjelu koja je bila prije ukljucivanja
RF polja, tj. da uspostavi stanje u kojem je ponovo moguca apsorpcija fotona.
Brzina uspostave Boltzmannove raspodjele je karakterizirana vremenom T} koje
se zove vryeme relaksacije spin-reSetka medudjelovanja. Da bi se ostvario us-
pjeSan eksperiment NMR-a mora se voditi ra¢una da brzina apsorpcije fotona
RF polja ne smije biti ve¢a od brzine spin-reSetka relaksacije. Ovo se postize
upotrebom statickog polja $to veéeg intenziteta i ogranic¢avanjem energije RF
polja. Medutim, energija RF polja ne smije biti tako mala da detektor ne moze
registrovati promjene u energiji RF polja pri apsorpciji.

Kao posljedica spin-spin medudjelovanja susjednih jezgri dolazi do Sirenja
NMR spektra. Ovo Sirenje se odnosi na ¢injenicu da se u NMR spektru neée
detektovati o$tar maksimum nego maksimum koji ima odredenu Sirinu. Prece-
sija spinskog momenta dviju estice Cije se frekvencije razlikuju za neko Av i
¢iji su spinski momenti u fazi biva naruSena za vrijeme koje se naziva vrijeme
relaksacije spin-spin medudjelovanja i jednako je To ~ 1/Av.

Sirina maksimuma ne zavisi samo od spin-spin medudjelovanja nego i od
termickog kretanja jezgri, Dopplerovog efekta i dr.

3.3 NMR spektrometar

Osnovni dio NMR spektrometra je RF zavojnica induktivnosti Ly koja je pa-
ralelno spojena s promjenljivim kondenzatorom kapaciteta Cy. Ovo LC kolo
predstavlja srz RF oscilatora ¢ija kruzna frekvencija wg je odredena izrazom

1
V4 L()Co .

LC kolo se napaja konstantnom elektri¢énom energijom tako da su RF oscilacije
stabilne, tj.amplituda RF talasa je konstantna. U trenutku kada se javi ap-
sorpcija RF polja, dolazi do naglog opadanja amplitude. Ovo naglo smanjenje
amplitude je ustvari trazeni NMR signal. Treba naglasiti da je opadanje ampli-
tude veoma slabo i da bi se ovaj signal mogao uociti na osciloskopu neophodno
ga je prethodno pojacati nekoliko stotina puta.

Detektor NMR signala u sustini predstavlja radioantenu koja reaguje na
slabljenje intenziteta radiosignala RF zavojnice tako da pored NMR signala na

Wy = (310)

45



Slika 3.3. Glava NMR spektrometra sastoji se od zavojnice, otpornika i konden-
zatora koji ¢ine zajedno standardno RLC kolo.

oscilokopu se mogu primijetiti i dodatni signali koji dolaze iz okoline kao §to
su RF signali radiostanica, mobitela, WIFI signali, signali usljed elektri¢nih
instalacija i dr. Da bi se smanjio doprinos Suma, detektor se obavezno postavlja
u metalno kuéiste koje sluzi kao zastita od elektromagnetne smetnje pozadinskih
signala.

Na slici 3.3 je predstavljena glava NMR spektrometra koji se sastoji od za-
vojnice, promjenljivog kondenzatora od nekoliko stotina pF i otpornika koji su
povezani paralelnom vezom. U trenutku kada se desi uslov za pojavu rezonan-
cije, tj. kada se desi apsorpcija RF zracenja, induktivitet zavojnice se poveca,
pa se time i amplituda RF polja smanji. Ako je Lo induktivitet zavojnice, u tre-
nutku pojave rezonancije njen ukupni induktivitet s uzorkom se moze izracunati
kao

L= Lo(l+my), (3.11)

gdje je x magnetna susceptibilnost uzorka u zavojnici, a n (0 < n < 1) je udio
zapremine zavojnice koji je ispunjen uzorkom. Impedanca paralelne veze je

1 1 1
E = + wOCo + .]7[/ (312)
= 14jQ+—2 (3.13)
< Jj(+ nx))

gdje je j = v/—1, a veli¢ina QQ = zove se faktor dobrote. Bududi da je

Wwo L0

1
veli¢ina ny < 1, moZe se iskoristiti razvoj u red T+a ~1—xzalz| < 1, tako
x

da je impendanca priblizno jednaka
Z~R(1-37Qnx). (3.14)
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Slika 3.4. Puna linija predstavlja NMR signal, tj. signal koji se moze povezati sa

X" (apsorpciona kriva), a isprekidana linija je disperziona kriva koja je povezana
/

sa x'.

Magnetna susceptibilnost je veli¢ina koja zavisi od frekvencije i obi¢no se iz-
razava u kompleksnom obliku y(w) = x'(w) — jx”(w) tako da je impendanca
odredena sa

Z = R+ RQnx" — jRQnX . (3.15)

Clan koji opisuje porast impedance usljed apsorpcije je RQnx”. Pod pret-
postavkom da kroz glavu NMR spektrometra tefe naizmjenic¢na struja ja¢ine
i(t) = Iy cos(wpt), snaga RF polja koja otpada na apsorpciju P(t) = i2(t) RQnx"
usrednjena po jednom periodu RF polja je jednaka

e 1
(P) = — / P(t)dt = —RQnx"13 . (3.16)
T/, 2
Felix Bloch je prvi teorijski izveo izraze® za x' i x":
1 (wo — w)TQ
! = - Ty ——————— 3.17
X' (w) 2Xowo 277 (wo —w)2T2 ( )
1 1
" = = Ty —————mm——— 3.18
X' (w) 2Xowo 277 (wo —w)212 ( )

gdje je wp rezonantna frekvecija, T vrijeme relaksacije spin-spin medudjelova-
nja, a o je staticka susceptibilnost. Ovi izrazi vrijede pod uslovom da nije doslo
do zasi¢enja populacije protona u visim energetskim stanjima.

Teorijski oblik veli¢ina ¥’ i x” daje moguénost da se pretpostavi kako bi
izgledao idealan NMR signal. Na slici 3.4 su prikazani oblici signala koji su
posljedica veli¢ina x’ i x”. Puna kriva odgovora veli¢ini X" i ona predstavlja
apsorpciju RF polja, odnosno NMR signal. Isprekidana kriva s druge strane je
povezana s veli¢inom ' i zove se disperziona kriva, a povezana je s apsorpcionom
krivom preko prvog izvoda po w. Dati detektor radi u apsorpcionom rezimu i
signal koji se ocekuje detektovati trebao bi da ima oblik pune linije na slici
3.4. Naravno, stvarni NMR signal nece biti idealan kao teorijska predvidanja.
Sta vise, u NMR signalu mogu se pojaviti i dodatne eksponencijalno opadajuce
(prigusene) oscilacije koje se javljaju kao posljedica spin-spin medudjelovanja.

8F. Bloch, Nuclear Induction, Phys. Rev. 70, 460 (1946).
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3.3.1 Princip rada NMR spektrometra i detekcija signala

NMR spektrometar koji ¢e se koristi u ovoj vjezbi je kuéne izrade i zasnovan na
Robinsovom oscilatoru? koji koristi FET tranzistore kao aktivne komponente za
dobijanje RF polja 1°.

Tri su glavna dijela svakog NMR spektrometra: oscilator koji sluzi za dobi-
janje RF polja, RC filter koji propusta samo niskofrekventne signale, te pojacalo
koje zatim poja¢a propusteni niskofrekventni signal. Cijeli uredaj nalazi se u
metalnom kuéistu i napaja se pomocu triju serijski povezanih 9V baterija. Ko-
ristenjem baterija umjesto laboratorijskog izvora napona moze se izbjeéi pojava
dodatnih Sumova u detekciji NMR signala. Drugim rije¢ima, napajanje oscila-
tora i detektora je nezavisno od gradske mreZze.

NMR spektrometar moze raditi na dva principa. Prvi princip zasniva se na
podesavanju frekvencije RF polja sve dok se ne uoéi rezonancija pri datoj ja-
¢ini statickog magnetnog polja. U tom slu¢aju, podeSena frekvencija odgovara
rezonatnoj frekvenciji. NMR spektrometar takoder moze raditi na principu
promjene jacine statickog polja dok se frekvencija RF polja drZi konstantnom.
Jacina stati¢kog magnetnog polja podeSava se sve dok se ne postigne rezonantna
frekvecija. Buduéi da je drugu metodu lakse ostvariti, ve¢ina NMR spektrome-
tara radi na principu promjene jacine statickog magnetnog polja.

Promjena statickog magnetnog _Polja postiZe se superpozicijom dodatnog
promjenljivog (modularnog) polja B, (t) = Bom cos(27 fut) €. na staticko po-
lje ES = By€,. Modularno polje dobija se pomoéu Helmholtzovih kalemova
kroz koje teCe naizmjenicna struja frekvencije f,,. Najbolje bi bilo koristiti
naizmjeni¢nu struju frekvencije koja nije jednaka cjelobrojnom umnosku frek-
vencije gradske mreZe jer se na taj na¢in moze izbjeéi Sum koji dolazi od izvora
napajanja magneta i elektri¢nih instalacija.

Rezultujuée magnetno polje koje cijepa energetska stanja nukleona je B =
By + By, cos (27 fint). Frekvencija RF polja podesi se tako da se rezonancija
javlja u trenutku kada modularno polje prolazi kroz vrijednost nula. Ovo se
postize centriranjem NMR spektra na osciloskopu.

Na slici 3.5 je predstavljena detekcija NMR signal. LC kolo uspostavi sta-
bilne oscilacije RF polja. Kada se uspostavi uslov za pojavu apsorpcije energije
iz RF polja, amplituda RF polja se smanji i to svakih t = 1/(2f,,) sekundi.
Ovakav signal dalje se propusta kroz niskopropusni RC filter koji otklanja RF
polje jer propusta signale samo do odredene frekvencije. Na taj nacin se dobije
samo signal koji odgovara apsorpciji, odnosno NMR signal koji se dalje dodatno
pojacava da bi se mogao posmatrati na osciloskopu.

Dakle, u ovom rezimu rada NMR spektrometra, magnetno polje se mijenja
s vremenom dok se frekvencija RF polja drzi konstantnom. U trenutku kada
bude ispunjeno

B(t,) = -2, (3.19)
v
gdje je t, trenutak kad se postize rezonancija, na osciloskopu se opaza signal
koji odgovara apsorpciji fotona iz RF polja.

9F. N. H. Robinson, A convenient nuclear resonance magnetometer, J. Phys. E 20, 502
(1987).

100scilator i detektor NMR signala je zasnovan na shemi koja se moze naé¢i u knjizi The
Art of Ezxperimental Physics, John Wiley & Sons, Inc., New York (1991).
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3.4

U 1/(2f)
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NMR signal nakon propustanja
kroz RC filter

Slika 3.5. Apsorpcija energije iz RF polja i opazanje NMR signala.

Uredaj i metodika rada

Pokretanje mjerenja

Radi vlastite sigurnosti, zastite opreme i liénih predmeta, prije pocetka eks-
perimenta potrebno je povesti racuna o sljedeéem:

Ukoliko na sebi imate metalni nakit ili predmet, obavezno ga skinuti prije
pocetka mjerenja.

Mobitele ne priblizavati elektromagnetu.

Prije ukljucivanja elektromagneta obavezno pustiti vodu za hladenje elek-
tromagneta.

Na slici 3.6 je predstavljena Sema NMR spektrometra na kojoj su prikazani
svi njegovi glavni dijelovi:

elektromagnet koji se hladi vodom iz ¢esme,

metalna kutija s oscilatorom, RF filterom i poja¢alom zajedno sa zavojni-
com u koju se stavlja uzorak koji se ispituje,

mjerac frekvencije,

osciloskop na kojem se prati NMR signal,

fazni pomjera¢ za manipulacijoju NMR signala na osciloskopu,
dodantno pojacalo NMR signala koje nije nuzno, ali moze se koristiti,

Helmhotzovi kalemovi koji proizvode modularno magnetno polje.

Helmholtzovi kalemovi se napajaju naizmjeni¢nim naponom koji treba da
bude reda nekoliko volti i frekvencije f,,. Spojiti NMR spektrometar prema
datoj Semi. Ukljuciti NMR spektrometar i provjerite da li oscilator daje RF po-
lje. Spojiti BNC kablom RF izlaz na spektrometru s X izlazom na osciloskopu
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Slika 3.6. Sema NMR spektrometra sa svim instrumentima.

i podesavanjem vremenske baze TIME /DIV na osciloskopu ispitati da li se
mogu dobiti sinusne oscilacije. Okretanjem kondenzatora Cy pokuSati mijenjati
frekvenciju signala. Ukoliko se ne mogu uociti sinusne oscilacije provjertiti da
li baterije daju dovoljan napon (oko 25 V) za napajanje spektrometra. Pomoc¢u
kondenzatora C7 moZe se mijenjati i amplituda oscilacija. Ispitati u kojem in-
tervalu frekvencija [Vmin, Vmaz] radi NMR spektrometar.

Kalibracija elektromagneta

Za mjerenje magnetne indukcije staticnog polja By koristi se teslametar s
Hallovom sondom. Sonda se postavi tako da je Sto blize zavojnici u kojoj se
stavlja uzorak. U tom polazaju se mjeri magnetna indukcija elektromagneta u
zavisnosti od jacine elektri¢ne struje koja tece kroz elektromagnet.

Elektromagnet ima Zeljeznu jezgru koja pojacava magnetno polje koje daje
zavojnica elektromagneta. Prema tome, polje postoji i kada je napajanje elek-
tromagnetna iskljuéeno. Za nekoliko razli¢itih vrijednosti elektri¢ne struje iz-
mjeriti magnetnu indukciju i pri tome odrediti kalibracionu krivu za elektromag-
net. Ova kriva treba da bude u obliku linearne funkcije oblika By(I) = a + b1,
gdje su a i b konstante.

Odredivanje Ziromagnetnog faktora protona
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Za odredivanje ziromagnetnog faktora protona potrebno je pratiti sljedece
korake:

1.

Postaviti uzorak destilovane vode (moze se koristiti i voda iz ¢esme) unutar
zavojnice.

Spojiti sve uredaje prema Semi predstavljenoj na slici 3.6. Pojacalo NMR
signala izmedu Y izlaza na osciloskopa i izlaza SIG na kuéiStu nije oba-
vezno jer ono sluzi samo da dodatno poja¢a NMR signal radi lakseg opa-
zanja na osciloskopu. Podesiti rezim rada osciloskopa na X-Y okretanjem
preklopnika TIME /DIV.

Ukljuciti napajanje elektromagneta (preklopnici current i voltage) i po-
desiti da struja kroz magnet bude oko 3 A. Struja kroz elektromagnet ne
smije biti veéa od 4,5 A.

Ukljuciti osciloskop i broja¢ frekvencija.

Ukljuciti napajanje kalemova modularnog polja. Napon na kalemovima
treba da bude izmedu 2V i 10 V. Sirina NMR signala ¢e zavisi od jacine
modularnog polja, tj. od primijenjenog napona. Horizontalna osa na os-
ciloskopu predstavlja promjenu modularnog polja u vremenu tako da se
horizontalna osa moze bazdariti u teslima.

Mjenjanjem kapaciteta kondenzatora Cjy na ekranu treba da se pojavi
NMR signal. Trebaju se pojaviti dva NMR signala jer modularno polje
mijenja smjer u toku jednog perioda kao Sto je prikazano na slici 3.7. Da
bi se signali vidjeli jasno potrebno je podesiti odgovarajuéu podjelu na X
1Y izlazu koristeé¢i preklopnik VOLTS/DIV na oba izlaza.

Slika 3.7. NMR signal na osciloskopu. Dvije apsorpcione krive se pojavljuju
jer modularno polje u toku jednog perioda mijenja smjer, tako da su signali
medusobno zarotirani za 180°.

7.

Kada se pojave dva NMR signala na ekranu osciloskopa, okretanjem prek-
lopnika na faznom pomjeracu podesiti da se ova dva signala preklope. Po-
desiti struju kroz elektromagnet tako da se ovakav signal nalazi na sredini
ekrana osciloskopa. Nije potrebno dalje podeSavati fazni pomjerac.
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8.
9.

10.

Zabiljeziti frekvenciju RF polja i magnetnu indukciju.
Ponoviti postupak za nekoliko razli¢itih vrijednosti magnetnog polja By.

Izrac¢unati srednju vrijednost ziromagnetnog faktora protona koristeéi re-
laciju (3.7):

_ hl/o
punBo’

(3.20)

9p

gdje je vy rezonantna frekvencija, a magnetna indukcija By. Izracunati
relativnu gresku u odnosu na tabli¢nu vrijednost.

Napomena: NMR signal u destilovanoj vodi je veoma slab i potrebno je strp-
ljenje prilikom traZenja rezonantne frekvencije. Signal postaje izrazeniji s pove-
¢anjem magnetne indukcije elektromagneta.

Odredivanje Ziromagnetnog odnosa jezgre '°F

Za odredivanje ziromagnetnog odnosa jezgre fluora, potrebno je pratiti slje-
decée korake:

1.

2.

Postaviti uzorak teflona (bijeli tapi¢) koji sadrzi fluor 19F.
Podesiti ja¢inu struje na elektromagnetu na 4 A.

Odprediti rezonantnu frekvenciju za pojavu NMR signala na isti nac¢in kao
i ranije.
Izracunati Ziromagnetni odnos jezgre '°F.

Ponoviti mjerenje za barem tri razli¢ite ja¢ine magnetnog polja elektro-
magneta.

Izracunati srednju vrijednost ziromagnetnog odnosa i faktora za °F. Ta-
bli¢na vrijednost za ziromagnetni faktor iznosi gp = 5,258. Izrac¢unati
relativnu gresku u odnosu na tabli¢nu vrijednost.

Postupak za gasenje NMR spektrometra

1.

Smanjiti ja¢inu struje i pad napona na napajanju elektromagneta. Oba
preklopnika (current i voltage) vratiti na nulu.

Ugasiti napajanje Helmholtzovih zavojnica.
Ugasiti napajanje osciloskopa, brojaca frekvencije, i dr.

Zatvoriti vodu za hladenje elektromagneta.

3.5 Praktican rad

Zadatak 1. Pomocdu teslametra izmjeriti indukciju statickog polja By ili je odre-
diti pomocu kalibracione krive.
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Tabela 3.1. Tabela za zadatak 1.

Prema proceduri koja je opisana u prethodnom potpoglavlju, za nekoliko
vrijednosti struje I izmjeriti teslametrom magnetnu indukciju i upisati u tabelu
3.1 (dodati jo$ redova ukoliko je to potrebno). Nacrtati kalibracionu krivu.

Zadatak 2. Odrediti ziromagnetni faktor za proton koriste¢i vodu iz ¢esme.

Prema proceduri koja je opisana u prethodnom potpoglavlju, za razli¢ite vri-
jednosti struje oCitati vrijednosti magnetne indukcije i frekvencije te izracunati
ziromagnetni odnos protona. Popuniti tabelu 3.2 i izra¢unati relativnu gresku
ziromagnetnog faktora protona u odnosu na tabli¢nu vrijednost.

I(A) By (T) v (MHz) 9p

Tabela 3.2. Tabela za zadatak 2.

Zadatak 3. Odrediti Ziromagnetni odnos za jezgru 'F koristeéi teflon.

Prateéi proceduru opisanu u prethodnom potpoglavlju za razli¢ite vrijednosti
struje oCitati vrijednosti magnetne indukcije i frekvencije. Popuniti tabelu 3.3,
izra¢unati Ziromagnetni odnos za fluor te izra¢unati relativnu gresku u odnosu
na tabli¢nu vrijednost.
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v (MHz)

gr

Tabela 3.3. Tabela za zadatak 3.
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Vjezba 4

Kvalitativna rendgenska
fluorescentna spektroskopija
(XRF) metala i minerala —
Moseleyev zakon

Zadaci:

1. Izvrsiti kalibraciju multikanalnog analizatora koristeéi karakteristi¢no zra-
éenje Cu cijevi.

2. Iz spektara fluorescentnog zracenja metala (Zn, Cu, Fe, Ni) odrediti ener-
getske vrijednosti karakteristicnih K, i Kz linija. Odrediti Rydbergovu
frekvenciju i konstante zasjenjenja uz pomo¢ Moseleyevih dijagrama.

3. Iz spektara fluorescentnog zra¢enja odabranih minerala odrediti energije
odgovarajucih prelaza.

4.1 Teorijski uvod

Rendgenska fluorescentna spektroskopija (XRF) je mo¢na nedestruktivna ana-
liticka tehnika koja se prvenstveno koristi za odredivanje elementnog sastava
materijala u geologiji, nauci o materijalima, metalurgiji, kontroli kvalitete i
mnogim drugim oblastima. Radi na principu interakcije rendgenskog zracenja
s materijom. Kada X-zrake stupaju u interakciju s materijom, gube energiju
zbog Comptonovog rasijanja, proizvodnje parova i fotoelektri¢nog efekata. Koji
efekat ¢e dominirati zavisi od energije X-zraka.

Comptonovo rasijanje je proces u kojem upadni foton predaje dio svoje ener-
gije elektronu koji nakon sudara uzmice.

Upadni foton koji ima energiju najmanje jednaku dvostrukoj energiji miro-
vanja elektrona

hv > 2m6027

95



gdje je h Planckova konstanta, v frekvencija zracenja, m,. masa elektrona, a c
brzina svjetlosti, moze biti konvertovan u par elektron-pozitron, ukoliko se nade
u polju jezgre.

Fotoelektricni efekat je proces u kojem foton predaje svu svoju energiju
elektronu i izbacuje neki od ¢&vrsto vezanih elektrona iz K, L ili M ljuske.
Prazno mjesto vrlo brzo zauzima elektron iz jedne od visih ljuski atoma uz
emisiju vigka energije. Energija koja se proizvodi tokom ovog procesa moze se
koristiti za izbacivanje drugog elektrona iz jedne od visih ljuski (Augerov efekat)
ili za stvaranje fotona (fluorescentno zrafenje). U prvoj aproksimaciji, elektroni
koji ne ucestvuju u ovom procesu se smatraju fiksiranim. Njihov uticaj se uzima
u obzir uvodenjem tzv. konstante zasjenjenja o, koja smanjuje uc¢inak naboja
jezgre. Ako se zanemare relativisticki i efekti spin-orbitalne interakcije, energija
elektrona u n-toj ljusci atoma FE,, moZe se na priblizan nacin opisati Bohrovim

modelom atoma: .
mee 1

- (Z—-0) = 4.1
86%}12 ( U) Tl2 ’ ( )

gdje je m. masa elektrona, e elementarni naboj, g dielektricka konstanta vaku-
uma, h Planckova konstanta, Z atomski broj, n glavni kvantni broj i o konstanta
zasjenjenja. Prvi razlomak se moze izraziti preko tzv. Rydbergove frekvencije':

E, =

4
Mee
R=—— 4.2
8eah3’ (4.2)
pa relacija (4.1) postaje
9 1
E, = —RhZ — 0)*—. (4.3)

n2

Konstanta zasjenjenja zavisi od lokacije pobudenog elektrona i od konfiguracije
ostalih elektrona. Zbog prelaza elektrona sa ny na ny ljusku (ng > nq) u skladu
s relacijom (4.3), energija oslobodenog zracenja je

E=Rh <(Z_‘2’”1)2 = (Z_§”2)2> : (4.4)

ny na

Umjesto dvije konstante zasjenjenja za prelaz sa nq na nsy, uvodi se srednja kons-
tanta zasjenjenja o, »,. Kao rezultat toga, relacija (4.4) se pojednostavljuje
na

E =RhZ — 0pyn,y)? (12 - 12> ) (4.5)

ny  na

Crtanjem zavisnosti vE od Z, dobija se tzv. Mosleyev dijagram. Uzimajuéi da
je ng =2 1mn; =1 (karakteristi¢na K,-linija), relacija (4.5) se svodi na

VE = ?@Z - ?N/Rham. (4.6)

Analogna relacija vrijedi za karakteristi¢nu Kg-liniju s tim $to je sad ny = 3 i
ny = 1:

VE = ?@Z - ?,/Rhm,g. (4.7)

1Rydbergova frekvencija R je povezana s Rydbergovom konstantom Ry preko relacije
R = cRpy, gdje je ¢ brzina svjetlosti
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Za odredivanje vrste atoma koji emituje rendgensko zracenje, vrsi se upo-
redivanje eksperimentalno dobivene vrijednosti energije s odgovarajuéim tabli¢-
nim vrijednostima. Pri dodjeljivanju linija fluorescencije odgovarajué¢im ato-
mima mora se uzeti u obzir da se relaksacije nakon procesa primarne jonizacije
mogu dogoditi samo ako zadovoljavaju kvantno-mehanicka selekciona pravila
AJ =0,£11 AL = +1, gdje kvantni broj J odgovara ukupnom ugaonom mo-
mentu, a L orbitalnom momentu atoma.

Vrijednost konstanti zasjenjenja koje se odreduju uz pomo¢ Bohrovog modela
atoma imaju samo ograni¢enu valjanost, budué¢i da detaljniji prora¢uni (Har-
tree) pokazuju da radijalna raspodjela gustoce naboja nekih elektrona, npr. 3p
elektrona, ima sekundarni maksimum blizu jezgre. Ipak je opravdano ocekivati
da vrijedi 012 > 11 013 > 01,2 jer tokom K, prelaza preostali 1s elektron kao
i 2s elektron koji nije ukljuc¢en u proces zasjenjuju nuklearni naboj, dok tokom
K prelaza svi elektroni iz L ljuske dodatno zasjenjuju nukleus.

4.2 Uredaj i metodika rada

Eksperimentalna postavka za ovu vjezbu data je na slici 4.1.

Slika 4.1. Izgled eksperimentalne postavke za kvantitativhu X-flourescentnu
spektroskopiju metala.

Za izradu eksperimenta je potrebno sljedece:

Phywe XR 4.0 Expert rendgenska jedinica, 35kV,

poluprovodnicki energetski detektor (XRED),

multikanalni analizator X-zraka (MCA),

bakarna (Cu) cijev,
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e molibdenova (Mo) cijev,
e aperture od 1mm, 2mm i 5mm,
e set metala,

e set minerala.

U rasponu energija koja je dostupna tokom ovog eksperimenta, fotoelek-
tri¢ni efekat igra najvazniju ulogu. Kada se materijal izloZzi polihromatskim
X-zrakama doé¢i ¢e do izbacivanja elektrona iz unutrasnjih ljuski atoma Sto je
praceno relaksacijom atoma i emisijom karakteristicnog rendgenskog zracenja
— fluorescentnog zracenja. Energija rezultujuc¢eg fluorescentnog zracenja ana-
lizira se uz pomo¢ poluprovodni¢kog detektora i multikanalnog analizatora i
na osnovu toga odreduje se energija odgovarajuéih karakteristi¢nih rendgenskih
linija, a rezultujuéi Moseleyev dijagram se koristi za odredivanje Rydbergove
frekvencije i konstanti zasjenjenja.

Za pripremu eksperimenta i povezivanje uredaja potrebno je pratiti sljedece
korake:

1. Pri¢vrstiti adapterski prsten na ulaznu cijev energetskog detektora i spojiti
signalne i dovodne kablove na odgovarajuée prikljucke detektora pomocu
utikaca.

2. Spojiti signalne i dovodne kablove na odgovarajuce ulaze (XRED) u eks-
perimentalnoj komori rendgenske jedinice (slika 4.2 a).

3. Spojiti vanjske XRED ulaze rendgenske jedinice (vidi sliku 4.2 b) na multi-
kanalni analizator (MCA). Prikljucak za signalni kabl oznagen je crvenom
bojom, a priklju¢ak za napojni kabl oznacen je zelenom bojom. Spojiti
signalni kabl na ulaz "Input", a kabl napajanja na "X-Ray Energy Det."
na ulaz MCA.

Slika 4.2. a) Prikljucci unutar komore rendgenske jedinice. b) Povezivanje MCA.

4. Uévrstiti energetski detektor u drzac¢ zakretne ruke goniometra (slika 4.3).
Koristiti dva kabla dovoljne duzine da se goniometar moze slobodno za-
kretati po cijelom rasponu.

5. Povezati multikanalni analizator i laptop pomoéu USB kabla.
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" metalnim uzorkom

Krajnji lijevi poloZaj
goniometra

Slika 4.3. Spajanje goniometra.

Kalibracija multikanalnog analizatora se vrsi na sljedeé¢i nacin:

1.

Goniometar pomjeriti u krajnji polozaj na desnoj strani. Postaviti Cu
lampu i aperturu od 1 mm.

. Zakljucati vrata rengenskog uredaja i dovesti detektor u polozaj 0°. Zatim,

pomicati detektor za nekoliko desetina stepena izvan nultog polozaja.

Za Cu lampu odabrati sljedeée parametre: anodni napon Ug = 25kV,
anodna struja I4 = 0,02mA i potvrditi odabrane vrijednosti pritiskom
tipke "Enter".

Ukljuciti rengensko zracenje.

U softveru pod MEASURE odabrati opciju "Gauge" i unutar nje "Multi
channel analyser". Zatim odabrati "Settings and calibration". Nakon pri-
tiska tipke "Calibrate", moze se mjeriti energetski spektar. Broj impulsa
(c) u sekundi (s) treba biti < 300c¢/s. Parametri koje treba izabrati za
kalibraciju su: "2-point calibration", "Unit = keV", "Gain = 2". Treba
odabrati offset tako da se suzbiju nisko energetski signali (obi¢no je do-
voljno odabrati nekoliko procenata), pogledati sliku 4.4.

Kalibraciju vrsiti 5 minuta, koristeéi tajmer na rengenskom uredaju.

Dovesti dvije kalibracione linije u takve polozaje da se poklapaju s masi-
mumima dvije karakteristi¢ne rendgenske linije. Odgovarajuée vrijednosti
energije za Cu lampu su K, = 8,04keV i K3 = 8,9keV unose se u odgo-
varajuca polja u zavisnosti od boje.

Sac¢uvati kalibraciju pod odgovarajué¢im imenom. Jednom ispravno ura-
dena kalibracija se moze koristiti do kraja vjezbe, za sve zadatke.
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Slika 4.4. Izgled kalibracione krive s dva izraZena maksimuma.

Snimanje spektara se vrsi na sljedeéi na¢in:

1.

5.

Postaviti Mo lampu i odgovarajuéu aperturu. Za snimanje spektara me-
tala koristi se apertura od 2 mm, a za snimanje spekara minerala apertura
od 5mm.

Goniometar i detektor premjestiti u njihove krajnje pozicije na lijevoj
strani. Detektor dovesti u polozaj 90° u "1:2 coupling mode".

Uzorak metala ili minerala pri¢vrstiti unutar drzac¢a i postaviti zajedno
pod uglom 45° unutar uredaja.

Na uredaju podesiti anodni napon na 35kV, a anodnu struju prilagoditi
tako da broj impulsa ne bude prevelik (optimalno je da bude za metale
< 300 %, a za minerale < 200 W)

Svako mjerenje uz pomo¢ tajmera namjestiti na trajanje od 5 minuta.

Nakon izvrSenog mjerenja, na desktopu se dobija graficki prikaz snimljenog
spektra. Spektar je potrebno prilagoditi i iz njega izvuéi podatke potrebne za
dalje proracune. To se radi na sljedeéi nacin:

1.

Prvo kliknuti na "Display options" pa unutar izbornika na "Interpolation
and straight lines". Da bi se mogla odrediti vrijednosti energije prebaciti
se s "Bar display" na "Curve display".

Uz pomo¢ funkcije "Zoom" (ikona male lupe) potrebno je odabrati rele-
vantni dio spektra.

Zatim, kliknuti na "Curve selection" (znak plus) i obiljeziti cijeli jedan
maksimum. Otvoriti prozor "Function fitting" i izabrati "Scaled normal
distribution".

. Odrediti normalnu raspodjelu uz pomoé¢ funkcije "Peak analysis" ili uz

pomo¢ funkcije "Survey".
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Spektri metala

Primjer snimljenih spektara razli¢itih metala prikazan je na slici 4.5. Teorijske
vrijednosti energije K, i Kz linija metala koji se snimaju u ovoj vjezbi date su

u tabeli 4.1.

Cu

_eﬂa;\___

Slika 4.5. Flourescentni spektri nekih metala.

Element Z Kateor (keV) Kﬂteor (keV)
Fe 26 6,397 7,056
Ni 28 7,474 8,265
Cu 29 8,039 8,905
7n 30 8,627 9,572

Tabela 4.1. Teorijske vrijednosti energija karakteristi¢nih linija za metale.

Spektri minerala

Na slici 4.6 dati su primjeri flourescentnih spektara za minerale koji sadrze he-
mijske elemente ¢iji je atomski broj Z < 51, a na slici 4.7 primjeri fluorescentnih
spektara za minerale koji sadrze hemijske elemente s veéim atomskim brojevima.

U tabeli 4.2 prikazani su odgovarajuéi hemijski elementi ¢iji je atomski broj
Z<50 i vrijednosti energija K, i Kg prelaza. Unutar ove skupine elemenata
mogu se jasno identifikovati samo karakteristicne K, i Kz linije. Energija ka-
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Slika 4.6. Flourescentni spektri minerala za Z < 50.
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Slika 4.7. Flourescentni spektri minerala s veé¢im atomskim brojevima.

rakteristi¢nih fluorescentnih linija kisika ili sumpora, koje sadrze okside ili sul-
fate ili kalij i silicij, ne moZe se prikazati. Oni su ispod razlucivosti detektora
energije X-zraka, a neki od njih imaju samo vrlo nizak intenzitet.

Procjena energije fluorescentnih linija elemenata s visim atomskim brojevima
je malo komplikovanija. Energija jonizacije K ljuske ovih elemenata veca je od
maksimalne energije od 35keV dostupne u rendgenskoj jedinici XR 4.0. Zato
se mogu vidjeti samo L linije. U tabeli 4.3 data je procjena energije L linija za
neke minerale s atomima veéih atomskih brojeva.
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Atomski broj Z | Element | K,/Kg (keV) Mineral (primjeri)
20 Ca 3,69/4,01 Kalcit
23 Ti 4,51/4,93 Ilmenit
25 Mn 5,90/6,49 Braunit
26 Fe 6,39/7,03 Kalcit (Ilmenit)
27 Co 6,93/7,65 Skuterudit
28 Ni 7,47/8,26
29 Cu 8,04/8,90 Bakreni skriljac (Kupferschiefer)
30 Zn 8,64,/9,57
32 Ge 9,89,/10,08
33 As 10,54/11,72 Skuterudit
34 Se 11,22/12,49
35 Br 11,02/13,29
37 Rb 13,39/14,96
38 Sr 14,16/15,83 Kalcit
42 Mo 17,38/19,56
a7 Ag 92,07/24,91
50 Sn 25,15/28,46
ol Sh 26,36,/29,72 Stibnit

Tabela 4.2. Procjena energije K, i Kz linija fluorescencije za minerale s atomima
¢iji je atomski broj Z < 50.

Element | Linija | Fieor (keV) Prelaz
W, Z2=74 1 7,39 LaMy — L
2 8,35/8,42 | LsMys5 — Lo 2
3 9,69 LoMy — Lgy
4 11,28 LoNy — Ly
Hg, 280 | 1 8,72 Lo, — I
2 9,89/9,99 | LsMy5 — Lo
3 11,82 LMy — Ly
4 13,83 LyNy— Ly
Pb, Z—82 | 1 9.18 LM, — I,
2 10,45/10,55 | LgMy5 — La1,2
3 11,35 LMy — L,
4 12,61 LoMy — Ly
5 14,76 LyNy— Ly
Bi, Z—83 | 1 9.42 LM, — I,
2 10,73/10,83 | LsMy5 — Lot 2
3 11,71 LoM; — L,
4 13,02 LoMy — L
5 15,25 IoNs— L

Tabela 4.3. Procjena energije L linija fluorescencije za minerale s atomima ¢iji
je atomski broj Z > 50.

4.3 Praktican rad

Zadatak 1. Izvr§iti kalibraciju multikanalnog analizatora koristeéi karakteris-
ti¢no zracenje Cu rendgenske cijevi.
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Koristeéi proceduru koja je opisana u prethodnom potpoglavlju, izvrsiti kali-
braciju multikanalnog analizatora (oGekivati rezultat kao na slici 4.4) i sa¢uvati
dobijeni grafik pod odgovaraju¢im imenom.

Zadatak 2. 1z spektara fluorescentnog zracenja metala (Zn, Cu, Fe, Ni) odrediti
energetske vrijednosti karakteristiénih K, i Kg linija. Odrediti Rydbergovu
frekvenciju i konstante zasjenjenja uz pomoé¢ Moseleyevih dijagrama.

Koristeéi proceduru koja je opisana u prethodnom potpoglavlju, snimiti
spektre fluorescentnog zracenja metala pomoéu Mo lampe. Iz spektara odre-
diti energije K, i K3 linija i uporediti ih s teorijskim vrijednostima iz tabele
4.1. Rezultate upisati u tabelu 4.4.

Element | Z | Koteor (keV) | Kgio, (keV) | Kooy (keV) | Kp o (keV)
Fe 26
Ni 28
Cu 29
Zn 30

Tabela 4.4. Tabela za zadatak 2.

Nacrtati Moseleyeve dijagrame v/ E(Z) i koristeéi relacije (4.6) i (4.7) odrediti
Rydbergovu frekvenciju i konstante zasjenjenja 012 1 01,3. Uporediti dobijene
vrijednosti Rydbergove frekvencije s tabli¢nom vrijednos¢u i naé¢i relativnu gre-
sku.

Zadatak 3. 1z spektara fluorescentnog zraenja odabranih minerala odrediti
energije odgovarajuéih prelaza.

Koristeéi proceduru koja je opisana u prethodnom potpoglavlju snimiti spek-
tre fluorescentnog zracenja dva odabrana minerala (Z < 51 1 Z > 51) pomoc¢u
Mo lampe. Iz spektara odrediti energije fluorescentnih prelaza i uporediti ih s
teorijskim vrijednostima iz tabela 4.2 i 4.3. Rezultate upisati u tabelu 4.5. Po
potrebi dodati jo§ redova.

Element | Z | (Ko/Kg)teor (k€V) | (Ka/Kg)exp (k€V) | Eieor (kéV) | Prelaz

Tabela 4.5. Tabela za zadatak 3.

64



Vjezba 5
Magnetna susceptibilnost

Zadaci:
1. Pomoc¢u teslametra kalibrisati elektromagnet.

2. Vaganjem Mohrove soli, ¢ija je susceptibilnost poznata, odrediti jac¢inu
magnetnog polja kad kroz kaleme elektromagneta teée struja jadine 5 A.

3. Odrediti susceptibilnost bakarnog sulfata (modre galice) pri jaini struje
kroz kaleme elektromagneta iz prethodnog zadatka.

4. Pomoc¢u vage odrediti silu kojom magnetno polje djeluje na mesinganu
Sipku za nekoliko vrijednosti ja¢ine magnetnog polja. Na grafiku prikazati
zavisnost F' od B? i iz nagiba pravca odrediti magnetnu susceptibilnost
mesinga.

5.1 Teorijski uvod

5.1.1 Magnetna svojstva tvari

Magnetizam je jedno od najstarijih i jos uvijek vrlo aktivnih podrucja ispitivanja
u fizici. Kad se neki materijal podvrgne djelovanju magnetnog polja H, onda se
on namagnetide i posjeduje magnetni momenat 3. Ako je materijal ravnomjerno
namagnetisan po cijeloj zapremini V', tada se njegovo stanje moze okarakterisati
pomoc¢u magnetnog momenta jedinice zapremine koji se zove magnetizacija M:

M=_. (5.1)

<|3

Vektor magnetizacije M povezan je s vektorom jacine magnetnog polja H preko
veli¢ine E())ja Se naziva magnetna susceptibilnost x. U izotropnim materijalima
vektori M i H su paralelni, pa ¢e magnetna susceptibilnost y, definisana jedna-
¢inom

—_—>

M = yH, (5.2)

biti skalarna veli¢ina. Pored veli¢ine y, €iji je puni naziv zapreminska suscepti-
bilnost (Ges¢e se skraceno zove samo susceptibilnost), koristi se i tzv. specifi¢na
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susceptibilnost

X
= 77 5~3
Xs P (5.3)

gdje je p gustoca tvari. U SI xs ima dimenziju T—;. Za opisivanje magnetizma,

osim vektora M i H se koristi i vektor magnetne indukcije
B =po(H+ M) = po(1+x)H = pH, (5.4)

gdje je veli¢ina u = o, magnetna permeabilnost, 1o magnetna permeabilnost
vakuuma, a p, = 1+ x relativna magnetna permeabilnost.

Magnetni materijali se mogu podijeliti u razli¢ite kategorije s obzirom na vri-
jednost magnetne susceptibilnosti i nac¢in na koji se ona mijenja s ja¢inom mag-
netnog polja i temperaturom. Tri glavna tipa magnetizma su: dijamagnetizam,
paramagnetizam i feromagnetizam. Ova podjela je bazirana na vrijednostima
relativne magnetne permeabilnosti i magnetne susceptibilnosti. Za dijamagne-
tike je p < 1, a magnetna susceptibilnost im je negativna i reda veli¢ine od oko
1075. Kod paramagnetnih materijala je i, > 1, a magnetna susceptibilnost je
pozitivna i reda veli¢ine od oko 1073 do 107°. Kod feromagnetnih materijala
je w, > 1, a magnetna susceptibilnost je pozitivna i reda veli¢ine od oko 10°
do 10%, &ak i vise. Dijamagnetni i paramagnetni materijali se zbog ovoga jed-
nim imenom zovu slabi magnetici, dok su feromagnetni materijali jaki magnetici.

Magnetizacija supstance pod djelovanjem magnetnog polja je uzrokovana:
1. pojavom induciranih magnetnih momenata,
2. orijentacijom permanentnih magnetnih dipola.

Prvi od pomenutih doprinosa magnetizaciji je prisutan u svim supstancama, a
nastaje uslijed promjene orbitalnog kretanja elektrona u atomima pod djelova-
njem magnetnog polja. Drugi doprinos se javlja kod onih supstanci ¢iji atomi
posjeduju permanentni dipolni magnetni moment. Ovaj permanentni dipolni
magnetni moment poti¢e od orbitalnog kretanja elektrona i od spina elektrona.
Kod nekih supstanci dolazi do potpune kompenzacije kako orbitalnog, tako i
spinskog doprinosa magnetnom momentu atoma, pa je tada magnetni dipolni
moment jednak nuli.

Supstance ¢iji atomi ne posjeduju permanentni magnetni dipolni moment se
zovu dijamagnetici. Njihova susceptibilnost je negativna, tj. magnetizacija je
suprotnog smjera od magnetnog polja. Kod dijamagnetika susceptibilnost ne
zavisi od jaCine magnetnog polja niti temperature. Dijamagnetna susceptibil-
nost je obi¢no malena i u supstancama s permanentnim magnetnim dipolima
Gesto je zanemaljivo mala u poredenju s paramagnetnim doprinosom.

Supstance ¢iji atomi posjeduju permanentne magnetne dipolne momente,
pod uslovom da ne postoji njihovo medudjelovanje, se zovu paramagnetici. Kod
paramagntika je magnetna susceptibilnost pozitivna i za slu¢aj da magnetno
polje nije suviSe jako, a temperatura suvise niska, moze se uzeti da ne zavisi od
jacine polja. Magnetizacija supstance u ovom slucaju nastaje uslijed orjentacije
permanentnih magnetnih dipola u pravcu magnetnog polja. Termicko kretanje
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nastoji da poremeti orjentaciju dipola, tako da se uspostavlja stanje magne-
tizacije kod kojeg se uravnotezuju orijentirajuc¢e djelovanje magnetnog polja i
razorijentirajucée djelovanje termickog kretanja.

Kod feromagnetika su permanentni magnetni dipoli uslijed jakog medudje-
lovanja orjentisani i bez prisustva magnetnog polja. Feromagnetici imaju pozi-
tivnu susceptibilnost koja je znatno veéa nego kod paramegnetika i ona zavisi
od jafine magnetnog polja.

5.1.2 Sile koje djeluju na tijelo u magnetnom polju

Prije prelaska na eksperimentalno odredivanje susceptibilnosti slabih magnetika
potrebno je ispitati sile koje djeluju na takva tijela kad se ona nadu u mag-
netnim polju. Na slici 5.1 je prikazano tijelo malih dimenzija, permeabilnosti
Wo 1 zapremine V koje se nalazi u sredstvu permeabilnosti p; u nehomogenom
magnetnom polju. Tijelo se moZe slobodno kretati npr. u smjeru z. Ako se oko

Slika 5.1. Tijelo M u magnetnom polju.

tijela nalazi vakuum, tj. tijelo se nalazi u sredstvu s permeabilnoséu jedan, onda
je njegova potencijalna energija

—1)H?
_(p2 - H" V. (5.5)
2
Ukoliko se tijelo nalazi u sredstvu koje ima permeabilnost p1, onda je ono svojim
prisustvom istisnulo zapreminu ¢ija je potencijalna energija bila

7(#1 721)H2V. (5.6)

Prema tome, promjena potencijalne energije na racun unoSenja tijela u mag-
netno polje je

(2 _QMI)HQV. (5.7)

Sila koja nastoji da pokrene tijelo npr. u z-smjeru je tada

p — p1) dH?
_ ! 5 ) V. (5.8)

d (p2 — 1) H?
F,=——|— \%4
dx [ 2
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Buduéi da vrijedi

pr = po(l+ x1), (5.9)
pa = pio(1 + x2), (5.10)
H?=H}+H_ + HZ, (5.11)

gdje su x1 1 x2 susceptibilnosti po jedinici zapremine, a H, H, i H, komponente
polja duz z, y i z-ose, slijedi da je

dH, dH dH,
F, = H,—— g 12
» = fo(x2 — x1) ( o THi * ) V. (5.12)
Sli¢no se dobija i za sile koje djeluju paralelno s y i z-osom
dH, dH, dHZ
F, = — H,— + H,— V. 5.13
y to(x2 — x1) < x dy + 1ty dy dy > ( )
dH, dH dH,
F, — H,— . .14
= po(x2 — Xx1) ( 5 v 2 )V (5.14)

Iz gornjih jednacina slijedi da ée pravac kretanja tijela, npr. duz x-ose, tj. u
smjeru porasta i opadanja polja zavisiti od predznaka veli¢ine (x2 — x1). Ako
je ta veli¢ina pozitivna, tijelo ée se kretati u pravcu porasta polja, tj. ponaSace
se kao paramagnetik. S druge strane, ako je ta veli¢ina negativna, tijelo ¢e se
ponasati kao dijamagnetik, iako je ono ustvari paramagnetik.

Iz jednacine (5.12), jasno je da ¢e eksperimentalni uredaj biti jednostavniji i
mjerenja povoljnija ako se dva od tri ¢lana dfc , diy, dgz mogu zanemariti. U
praksi se to i ¢ini, ali potrebno je ista¢i da su male komponente gradijenta polja
uvijek prisutne pa, iako se ne moraju uzeti u ra¢un, one mogu prouzrokovati
smetnje koje otezavaju izvodenje mjerenja.

5.1.3 Gouyeva metoda za odredivanje magnetne suscepti-
bilnosti

Jednostavnu metodu za odredivanje magnetne susceptibilnosti slabih magneta
predloZio je francuski fizicar Louis Georges Gouy (1854-1926). Uzorak se vjesa
na jedan krak osjetljive vage tako da je jedan kraj uzorka u podrucju jakog
magnetnog polja, dok je drugi kraj u podrucju zanemarljivog polja. Da bi se
postiglo neuniformno magnetno polje koristi se uzorak u vidu Sipke dovoljne
duzine ili cijevi napunjene praskastim ili tekuéim uzorkom. Kada se primijeni
magnetno polje, mjeri se prividna promjena tezine uzorka, a ta vrijednost se
koristi za izraCunavanje magnetne susceptibilnosti. Uzorak mora biti u obliku
Sipke jednakog presjeka ili u vidu rastvora ili sitnog praska stavljenog u stak-
lenu cijev s ravnim dnom i jednakim presjekom. Uzorak se vje$a na jedan krak
osjetljive vage, tako da se donji kraj nalazi u blizini centra izmedu polova elek-
tromagneta, a gornji kraj se nalazi potpuno izvan polova kao Sto pokazuje slika
5.2. Donji kraj uzorka se nalazi u podruc¢ju jakog homogenog magnetnog polja
H, a gornji u podru¢ju mnogo slabijeg polja Hy. Magnetna sila koja djeluje na
element povrsine A i duzine dz uzorka je prema jednacini (5.12)

dH?
“°(X22 x1) — Adr, (5.15)

dF, =
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a) b)

Slika 5.2. a) Sipka u magnetnom polju. b) Pogled na Sipku odozgo.

. . .. . . . dH? . dH?
gdje su, zbog simetrije eksperimentalne postavke, ¢lanovi H,, H,, == i —=

zanemareni u odredivanju magnetne sile. Prema tome, ukupna sila koja djeluje
na uzorak je

— Hy=H q[? -
MA/ b g = H00E ZX1) g2 2y, (5.16)
2 H,=H, dx 2

Prilikom mjerenja uzorak se vaga kad magnet nije ukljucen, a zatim kad je
uklju¢en. Razlika u tezini uzorka mg predstavlja silu kojom magnetno polje
djeluje na tijelo. Ako je Hy < H, HZ se u jednaéini (5.16) moZe zanemariti pa
vrijedi

No(Xz - X1)

5 AH? = mg. (5.17)

Za mjerenja u vazduhu, moZe se zanemariti y; u odnosu na xo (za vazduh
je kod normalnih uslova y; = +3,6 - 10~7) pa ako se y» oznadi s y slijedi

%AH2 = mg. (5.18)

Zamjenjujuéi zapreminsku susceptibilnost x specifiénom susceptibilnoséu ys, tj.
uzimajudi da je x = xsp, gdje je p gustoca uzorka, dobija se da je

2
] (5.19)

gdje je M masa, a L duzina uzorka. Vaganjem uzorka bez prisustva magnetnog
polja i s ukljucenim poljem, kao Sto je prikazano na slici 5.3 , odreduje se sila
F = mg, pri ¢emu je m razlika mase tegova u dva pomenuta slucaja, a g
je ubrzanje Zemljine teze. Prema tome, specifi¢na susceptibilnost se odreduje
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relacijom:

5.2

Xs = . (5.20)

Slika 5.3. Vaganje uzorka izmedu polova elektromagneta.

Uredaj i metodika rada

Za izvodenje eksperimenta je potrebno sljedeée:

elektromagnet,

Mohr-Westpalova vaga s jahacima,
teslametar,

Mohrova so,

modra galica,

mesingana Sipka.

U ovom eksperimentu odreduje se susceptibilnost ¢vrstih uzoraka ¢ija duzina
treba biti L ~ 10cm. Uzorci mogu biti u vidu Sipke, praskasti ili te¢ni.

Kalibracija elektromagneta

Prije pocetka mjerenja potrebno je kalibrisati elektromagnet ¢ija je Sema prika-
zana na slici 5.4. Elektromagnet se kalibriSe tako $to se kroz njega propustaju
razli¢ite vrijednosti struje u rasponu (0-5) A i pomocu teslametra se za svaku
vrijednost struje o€itava vrijednost magnetnog polja. Nakon toga se crta gra-
ficka zavisnost B(I) §to predstavlja kalibracionu krivu.
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Slika 5.4. Sema elektromagneta.

Odredivanje ja¢ine magnetnog polja

Ako se upotrijebi paramagnetna supstanca dobro poznate susceptibilnosti, kao
§to je npr. Mohrova so - FeSOy4 - (NHy)s - 6H20, onda ona moze posluZiti za
odredivanje jacine magnetnog polja. Ako se specifi¢na susceptibilnost, masa
uzorka Mohrove soli i razlika tegova bez polja i s poljem za Mohrovu so oznace
sa Xso» Mo 1 mg respektivno, onda iz jednacine (5.19) slijedi da je

oL
H= |29 (5.21)
IU’OMOXSO

Za Mohrovu so specificna susceptibilnost iznosi y,, = 32,6 - 10~° am®

Odredivanje susceptibilnosti praskastog uzorka

Mohrova so se moze upotrijebiti za odredivanje susceptibilnosti nepoznate sup-
stance relativnom metodom. Uvrstavanjem izraza (5.21) u (5.20), specifi¢na
susceptibilnost nepoznate supstance je

mMO
Xs = Xso» (5.22)

moM
gdje je My masa Mohrove soli, m razlika masa tegova sa i bez magnetnog polja
za Mohrovu so, M masa nepoznate supstance, a m razlika masa tegova za nepoz-
natu supstancu. Posto se u jednacinama (5.21) i (5.22) pojavljuju samo omjeri
masa, za mjerenje se mogu upotrijebiti jahaci, pri ¢emu nije potrebno poznavati
mase pojedina¢nih jahac¢a, odnosno moze se koristiti Mohr-Westphalova ljes-
tvica. Ako su uzorci praskasti, onda se tim prahom moZe puniti staklena cijev
s ravnim dnom kod koje je donji kraj zataljen. Gornji kraj cijevi se zatvara
pomocu plutanog ¢epa kroz koji prolazi aluminijska zica s kukom pomocéu koje
se cijev vjeSa na kraj poluge vage. Najprije treba vagu uravnoteziti s praznom
cijevi, a zatim kada se vrSe mjerenja, treba cijev napuniti prahom, ali svaki put
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do iste visine. Kod svakog mjerenja vaga se uravnotezuje na uobiCajeni nacin
pomocu jahaca i to najprije bez uklju¢enog magnetnog polja, a zatim s poljem.
Iz ovih mjerenja dobiju se veli¢ine My, mg, M i m. Pri ta¢nom odredivanju raz-
lika mg, odnosno m, potrebno je dodati korekciju Am za paramagnetne tvari
kako bi se ura¢unao prividni gubitak tezine uzorka zbog dijamagnetizma stak-
lene cijevi u koju se nalazi. Ova korekcija se utvrduje vaganjem prazne cijevi
bez prisutnosti magnetnog polja i u polju.

Odredivanje susceptibilnosti mesingane Sipke

U vjezbi se koristi Sipka duzine L i popre¢nog presjeka A. Ukoliko duZina Sipke i
njen poprecni presjek nisu unaprijed poznati izmjeriti duzinu L i dijametar Sipke
d i izracunati A = (%)271 Za razli¢ite ja¢ine struje (magnetnog polja) pomocu
vage odrediti silu F' = mg kojom magnetno polje djeluje na Sipku. Za ovaj
zadatak se za uravnoteZivanje vage mogu koristiti tegovi poznate mase. Gra-
ficki predstaviti zavisnost magnetnog polja F' od B?, provuéi regresionu pravu
i odrediti nagib prave. Koristec¢i jednacine (5.18) i (5.4) izrac¢unati susceptibil-
nost mesinga, pri ¢emu je za zrak pu, = 1. Izracunati specifi¢nu susceptibilnost
mesinga. Gustoca mesinga je p = 8,6

g
cm3 *

5.3 Praktican rad
Zadatak 1. Izvrsiti kalibraciju elektromagneta pomocu teslametra.

Prema proceduri opisanoj u prethodnom potpoglavlju izvrsiti kalibraciju
magneta za razli¢ite vrijednosti struje I. Popuniti tabelu 5.1 (po potrebi do-
dati jos redova). Nacrtati zavisnost B od I i provuéi regresionu pravu kroz
eksperimentalne tacke.

I(A) | B(T)

Tabela 5.1. Tabela za zadatak 1.

Zadatak 2. Vaganjem Mohrove soli, ¢ija je susceptibilnost poznata, odrediti
jacinu magnetnog polja kad kroz kaleme elektromagneta teCe struja poznate ja-
Cine.

Okaditi praznu cijev na krak vage izmedu polova elektromagneta. Urav-
noteziti vagu s praznom cijevi, zatim napuniti cijev uzorkom Mohrove soli i
uravnoteZiti vagu bez polja, a zatim propustajuéi struju od oko 4 A kroz elek-
tromagnet (izvr8iti tri mjerenja za tri razli¢ite vrijednosti struje) uravnoteziti
vagu s poljem. Odatle ¢e se dobiti mase my, ms i mg respektivno. Popuniti
tabelu 5.2 i koriste¢i jednacinu (5.21) izra¢unati B pri ¢emu je masa uzorka
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Mohrove soli My = m; — mg, a masa razlike tegova bez polja i s poljem je
mo = Mo — M3.

L (m) mq meo ms I (A) MO mo B(T)

Tabela 5.2. Tabela za zadatak 2.

Zadatak 3. Odrediti susceptibilnost bakarnog sulfata (modre galice) pri jacini
struje kroz kaleme elektromagneta iz prethodnog zadatka.

Podatke za mase Mohrove soli M i m koristiti iz prethodnog zadatka. Po-
noviti proceduru kao u proslom zadatku koristeé¢i bakarni sulfat i izvrsiti mjere-
nja za tri razlic¢ite vrijednosti struje (iste kao i za Mohrovu so). Popuniti tabelu
5.3. Koristeéi jednacinu (5.22) izra¢unati specifiénu susceptibilnost bakarnog
sulfata kao i srednju vrijednost.

Lm)|m |mg|mg|I(A)|M|m Xs(“gs)

Tabela 5.3. Tabela za zadatak 3.

Zadatak 4. Pomocu vage odrediti silu kojom magnetno polje djeluje na mesin-
ganu Sipku za nekoliko vrijednosti ja¢ine magnetnog polja. Na grafiku prikazati
zavisnost F od B? i iz nagiba pravca odrediti magnetnu susceptibilnost mesinga.

Okagciti mesinganu Sipku izmedu polova elektromagneta i propustajuéi struju
razli¢ite ja¢ine I kroz elektromagnet, uravnoteziti vagu. Za svaku vrijednost
struje ocitati vrijednost magnetnog polja B iz kalibracione krive. Popuniti ta-
belu 5.4 (po potrebi dodati jo§ redova). Nacrtati zavisnost F' od B? i iz nagiba
pravca odrediti susceptibilnost mesinga koristeci jedna¢inu (5.18). Odrediti spe-
cifi¢nu susceptibilnost mesinga.

m(g) | F(107°N) [ T (A) | B (1072T) | B? (1072T?)

Tabela 5.4. Tabela za zadatak 4.
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Vjezba 6
Atomski spektri

Zadaci:
1. Odrediti konstantu difrakcione resetke.

2. Odrediti vrijednosti talasnih duzina emisionog spektra Zive.

6.1 Teorijski uvod

6.1.1 Atomski spektri

Atomski spektri predstavljaju elektromagnetno zracenje koje emituje ili apsor-
buje elektron prilikom prelaza izmedu energetskih nivoa unutar atoma. Ukoliko
je izvor zraCenja sa Zarnom niti, tada zagrijani metalni filament emituje konti-
nuiran spektar. S druge strane, ako je svjetlost proizvedena elektri¢nim praznje-
njem gasa nekog elementa, dobija se karakteristi¢ni linijski spektar. Izucavanje
linijskih spektara doprinijelo je razumijevanju strukture atoma. ZapaZeno je da
se ove linije ne javljaju bez reda, ve¢ su grupisane u serije. Spektralne serije pri-
padaju odredenim podru¢jima talasnih duzina, pa tako Lymanova serija pripada
ultraljubi¢astom (UV) dijelu spektra atoma vodika, Balmerova vidljivom, itd.
Svedski fizicar Johaness R. Rydberg (1854-1919) je talasne duzine emitovanih
spektralnih linija svih serija atoma vodika, opisao samo jednom, Rydbergovom

formulom
1 1 1

n2 m

gdje je Ry Rydbergova konstanta, a m i n su cijeli brojevi, pri ¢emu je (n < m).
Ovdje prvi broj n odreduje seriju pa je tako za Lymanovu seriju n = 1, za
Balmerovu n = 2 itd. Klasi¢na fizika ne moze objasniti pojavljivanje linijskih
spektara atoma i svi pokuSaji u tom smislu zavr$ili su neuspjehom. Atomski
spektar vodika (i njemu sli¢nih jona sa samo jednim elektronom) objasnio je
Niels Bohr svojim modelom vodikovog atoma koristeéi se idejom o postojanju
fotona. Bohr je pretpostavio da se pojave u mikrosvijetu ne mogu razumjeti na
osnovu zakona koji vrijede u makrosvijetu. Bohrove pretpostavke sadrzane su
u dva postulata:
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1. Atom se nalazi u stacionarnim diskretnim stanjima pri ¢emu niti emituje
niti apsorbuje energiju. Stanje atoma je stacionarno ukoliko se elektron
nalazi u takvoj orbiti u kojoj mu je moment impulsa L kvantiziran, tj.

h
L =mevr =n—, (6.2)
27
gdje je m. masa elektrona, v njegova brzina, r radijus orbite, n cijeli broj,
a h je Planckova konstanta.

2. Atom apsorbuje ili emituje energiju u vidu fotona energije hv, prilikom
prelaza izmedu stacionarnih stanja. Energija fotona odredena je zakonom
odrzanja energije

hv = E,, — B, (6.3)

gdje je E,, energija viSeg, a F,, energija nizeg stacioanarnog stanja izmedu
kojih je izvrSen prelaz.

Svaka linija u spektru odgovara odredenom prelazu elektrona izmedu energet-
skih nivoa, a svaki atom ima samo njemu svojstvan atomski spektar.

U cilju razdvajanja pojedinacnih spektralnih linija koristi se difrakciona mre-
Zica. Difrakciona mrezica (reSetka) je koristan opticki instrument koji se sastoji
od velikog broja ekvidistantnih uskih pukotina poredanih jedna do druge. Svje-
tlosni talasi koji se Sire oko pukotina interferiraju jedan s drugim te se na zak-
lonu dobija interferenciona slika. Prvu resetku konstruisao je Joseph Fraunhofer
(1787-1826) 1821. godine i ona se sastojala od velikog broja finih Zica razapetih
na okviru. Sad se reSetke prave pomocu razli¢itih tehnika. Mehanic¢kim urezi-
vanjem povlace se ekvidistantne linije na staklenoj ili metalnoj plo¢ici pomoéu
dijamantnog noza. Linije se povlace na veoma maloj medusobnoj udaljenosti,
a broj linija na reSetki je i do 50000. Udaljenost izmedu dvije susjedne linije
(pukotine) je konstanta difrakcione reSetke d. Osim ove tehnike, danas se koristi
i holografsko snimanje gdje se laserska zraka usmjerava na fotosenzitivnu povr-
§inu pri ¢emu se stvara interferencijski uzorak i dobiva visok opticki kvalitet bez
mehanickih nepravilnosti. Jos jedna tehnika je jetkanje pri ¢emu se na podlogu
nanosi fotoosjetljivi sloj, te se nakon toga koristi lasersko ili UV osvjetljavanje
za definisanje uzorka. Zatim se hemijskim procesom uklanjaju osvijetljeni dije-
lovi i formiraju pukotine. Ovaj postupak se koristi za aplikacije koje zahtijevaju
ekstremnu tac¢nost.

Kod difrakcione resetke se kombinuju pojave interferencije i difrakcije. To
znac¢i da svaka pukotina reSetke proizvodi difraktovani snop koji interferira s
drugim difraktovanim snopovima dajué¢i konacnu sliku. Konstruktivna inter-
ferencija ¢e nastupiti tamo gdje je putna razlika talasa jednaka cijelom broju
talasnih duzina

nA = dsin6, (6.4)

gdje je A talasna duzina upotrebljene svjetlosti, n = 0,1,2, ... je red difrakcije,
d je konstanta reSetke, a 6 je ugao difrakcije. Na slici 7.1 prikazana je putanja
svjetlosnih zraka koje su prosle kroz difrakcionu resetku. Odatle se vidi da je
zraka A presla duZi put od zrake B.
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|_| putna razlika=dsing

d- udaljenost
izmedu pukotina

ugao difrakcije 6

zraka A

zraka B

resetka

Slika 6.1. Putanja zraka na reSetki.

6.2 Uredaj i metodika rada

Eksperimentalna postavka data je na slici 6.2.

Slika 6.2. Izgled opreme za mjerenje atomskih spektara.

Za izradu eksperimenta koristi se spektrofotmetarski sistem (OS-8515) i
spektrofotometarska dodatna oprema (0OS-8539) firme Pasco koja sadrzi slje-
dece elemente:

e zivina (Hg) spektralna lampa,

natrijeva (Na) spektralna lampa,

opticka klupa sa skalom (0-60 cm),

senzor rotacionog kretanja i svjetlosni senzor,

drzaé aperture,
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e sto za spektrofotometar,

e rotirajuca ruka,

e kolimatori,

e sofivo za fokusiranje,

e difrakciona resetka sa 600 %,
e softver "Capstone",

e "Science Workshop 750" interfejs.

U ovom eksperimentu, skenira se spektar Zive pomoc¢u spektrofotometra koji
mjeri relativni intenzitet svjetlosti u zavisnosti od ugla. Kolimatorska pukotina
i so€ivo stvaraju uzak snop paralelnih svjetlosnih zraka kao $to je prikazano na
slici 6.3.

kolimatorsko sodivo difrakciona resetka

izvor svietlosti [|

Sl
7\ |]

kolimatorska pukotina

spektralna linija

Slika 6.3. Formiranje spektra pomocéu spektrofotometra.

Difrakciona reSetka razdvaja snop svjetlosti u spektar, pri ¢emu se razlicite
boje pojavljuju pod razli¢itim uglovima, ali svjetlost iste boje ostaje u para-
lelnom snopu. Fokusirajuca so¢iva zatim fokusiraju te paralelne snopove boja
u jasne spektralne linije. Uski prorez na disku s otvorom (dio nosata otvora)
omogucava da svjetlost jedne boje ude u svjetlosni senzor visoke osjetljivosti.
Svjetlosni senzor visoke osjetljivosti mjeri intenzitet svjetlosti, tj. koliko je jaka
svjetlost odredene boje koja prolazi kroz otvor. Senzor rotacionog kretanja bi-
ljezi ugao pod kojim je svjetlost difraktovana kroz resetku. Iz dobijenog grafa u
softveru, talasne duzine spektralnih linija se odreduju mjerenjem ugla od cen-
tralnog maksimuma do svake linije. Posmatraju se linije prvog i drugog reda.
Spektar natrija se koristi za odredivanje konstante resetke.

Za izradu eksperimenta, najprije je u softveru potrebno odabrati "Science
Workshop 750" interfejs i senzore koji se koriste u vjezbi.

Odredivanje konstante resSetke
Resetka ima priblizno 600 linija po milimetru. To bi znacilo da je konstanta
reSetke d = 1666 nm. Medutim, za eksperimentalno tj. tacnije pronalazenje

konstante reSetke potrebno je slijediti navedene korake:
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1. Postaviti lampu natrija u predvideno kuéiste pazeéi pri tome da otvor
na izvoru svjetlosti bude u istom nivou sa spektrofotometrom. Natrij je
pogodan za odredivanje konstante reSetke jer ima jednu karakteristi¢nu
zutu liniju. Ustvari radi se o dubletu tj. dvije veoma bliske linije ¢ije
su talasne duzine Ay = 589nm i Ay = 589,6nm. Za proracun se uzima
srednja talasna duzina ovog zZutog dubleta tj. A = 589, 3nm.

2. Ugasiti svjetlo i zamraciti prostoriju kako bi svjetlosni senzor bio zasti¢en
od parazitne svjetlosti koja bi poremetila mjerenja.

3. Kako bi se izvr§ilo snimanje spektra natrija, kontinuiranim, ali sporim
pomjeranjem postolja postaviti svjetlosni senzor iza prvog maksimuma
s jedne strane, te daljim okretanjem postolja proé¢i kroz taj maksimum,
zatim kroz centralni maksimum i na kraju kroz prvi maksimum s druge
strane, kao §to je prikazano na slici 6.4.

skenirati sporo i kontinuirano u
jednom smjeru

¢ centralni maksimum

mrezZica

spektralne linije prvog reda

senzor svjetlosti

Slika 6.4. Postupak skeniranja proizvoljnog atomskog spektra.

4. U softveru ¢e se snimiti spektar u vidu grafa koji prikazuje zavisnost in-
tenziteta linija snimljenog spektra od uglova. Odatle je potrebno ocitati
vrijednosti uglova 67 i 62 pomocu alata u programu. Ovi uglovi odgova-
raju prvim maksimumima s jedne i druge strane centralnog maksimuma,
respektivno. Ugao 6 centralne linije dobija se iz jednacine

0 —6,
b= =5 (6.5)

5. Za odredivanje konstante resetke koristi se jednac¢ina (6.4), pri ¢emu je
n =1, a ugao 0 je dat jedna¢inom (6.5).

Odredivanje vrijednosti talasnih duZina emisionog spektra zive
Sema eksperimenta prikazana je na slici 6.5.
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kolimatorske mreSica  fokusirajuce svjetlosni
pukotine / socivo senzor
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opticka klupa
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izvor kolimatorsko senzor rotacionog baza
svjetlosti socivo kretanja

svjetlosni stit .- -~

=
-
.

Slika 6.5. Sema mjerenja emisionog spektra Hg.

1. Postaviti zivinu lampu u predvideno kuéiste. Zivinu lampu je potrebno
ukljuciti Sto je ranije moguce jer joj je potrebno do 20 minuta da se zagrije.
U ovom dijelu vjezbe koristi se Zivina lampa koja ima 7 karakteristi¢nih
linija u svom spektru.

| |
| |
_centralna
zraka (m=0)

| |

1 |
Npr. mjeri se razlika

uglova ove dvije
linije. Polovina ove
razlike koristi se za

S0

40

5

20

%
F
£ v N
B ratunanje talsne
&8 -
sZ ] duzine
& 2
3]
£2]

P

1L

LI B e e e e e S e e e e e e e s s e e e e e T

al 010 0.20 0.30 040 050 060 070 0.g0
Run ®2

Actual Angular Position (rad)

Slika 6.6. Spektar Hg.

2. Na isti nacin kao sto je snimljena linija natrija, snimiti linije zivinog spek-
tra. Ponovo snimati linije s jedne strane, proé¢i kroz centar, te nastavliti
sa snimanjem linija s druge strane.
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3. Za svaku liniju u spektru, odrediti ugao 6 na isti nacin kao i za natrij,
oCitavajuéi vrijednosti uglova #; i 65 u softveru, kao $to je prikazano na
slici 6.6. Jedina razlika u odnosu na natrij je Sto ¢ée sad biti viSe linija
(boja) u spektru.

4. Izra¢unati ugao 6 za svaku liniju (boju) u spektru koriste¢i jednacinu (6.5),
te uvrstavajuéi vrijednost 6 i konstante resetke d, odrediti talasnu duzinu
svake linije iz jednacine (6.4). Tabli¢ne vrijednosti talasnih duZina Zive
date su u tabeli 6.1.

Boja Talasna duZina (nm)
ljubicasta 405
plava 436
plavo-zelena 492
zeleno-zuta, 546
Zuta 577
narandzasta 623
crvena 691

Tabela 6.1. Talasne duZine Zive.

Isti eksperiment se moZe ponoviti i s nekom drugom spektralnom lampom,
npr. helija ili vodika.

6.3 Praktican rad

Zadatak 1. Odrediti konstantu difrakcione resetke.

Prema proceduri opisanoj u prethodnom potpoglavlju, odrediti konstantu
difrakcione resetke i popuniti tabelu 6.2.

0, (°) | 62 (°) | 0(°) | d (nm)

Tabela 6.2. Tabela za zadatak 1.

Zadatak 2. Odrediti vrijednosti talasnih duzina emisionog spektra zive.
Prema proceduri opisanoj u prethodnom potpoglavlju, snimiti spektar Zive i

odrediti talasnu duzinu linija u spektru. Popuniti tabelu 6.3 (po potrebi dodati
jos redova).
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Boja | 61 (°) | 02 (°)

A (nm)

Tabela 6.3. Tabela za zadatak 2.
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Vjezba 7
Laueova difrakcija

Zadaci:
1. Na filmu napraviti fotografiju Laueove 8are LiF monokristala.

2. Dodijeliti Laue refleksije ravninama reSetke kristala i na osnovu Millerovih
indeksa protvrditi tip reSetke LiF monokristala.

7.1 Teorijski uvod

Difrakcija rendgenskih zraka na kristalu prikazana je na slici 7.1. Da bi rend-
genske zrake nakon difrakcije konstruktivno interferirale, mora biti zadovoljen
Braggov uslov difrakcije:

2dsind = nA, (7.1)

gdje je d rastojanje izmedu ravnina, A je upotrebljena talasna duzina, 6 je ugao
difrakcije, a n je cijeli broj, n = 1,2, ...

S
)
T
)
%
2

%o
©

\. @ \ 4

dsinf dsinf

Slika 7.1. Difrakcija rendgenskih zraka na kristalu.

Da bi Braggov uslov difrakcije bio zadovoljen potrebno je mijenjati ili ta-
lasnu duzinu ili ugao difrakcije. Standardne metode difrakcije koje se koriste
u strukturnoj analizi kristala su zamisljene tako da se ovo Sto bolje ostvari.
Postoje tri metode koje se trenutno koriste u istrazivanjima strukture kristala:

1. Laueova metoda,
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2. metoda obrtnog kristala i
3. metoda kristalnog praha (Debye-Scherrerova metoda).

Kod metode obrtnog kristala monokristal se obrée oko nepomio¢ne ose i
obasjava se monoenergetskim snopom rengenskih zraka. Pri promjeni ugla di-
frakcije, ravnine kristala se dovode u polozaj za refleksiju.

Kod metode kristalnog praha upadno monohromatsko zracenje pada na poli-
kristalni prah. Posto se prah sastoji od kristalita razli¢ite orijentacije, raspodjela
orijentacija kristalita bi¢e skoro kontinuirana.

Kod Laue-e metode, monokristal je nepomican i izlaze se polihromatskom
rendgenskom zrac¢enu. Kristal reflektuje samo one zrake za koje d, A i 6 zado-
voljavaju Braggov uslov. Ova metoda se najvise koristi za odredivanje kristalne
simetrije i orijetacije kristala. Takoder se koristi i za prouc¢avanje stepena ne-
savrSenosti kristala koji su izloZeni mehanic¢kim i toplotnim uticajima. Izmedu
rendgenskog zracenja i monokristala postavlja se fotografski film na kojem se,
nakon Sto se izvrsi ekspozicija, moze vidjeti tzv. Laue-ova 8ara. Slike koje se
dobiju zovu se jo§ i Laue-ovi dijagrami ili Laueogrami. Ovi dijagrami sastoje se
od pravilne mreze tacaka pri ¢emu svaka tacka predstavlja odredenu refleksiju.
Potpuna analiza Laue-ovih dijagrama je jedino mogucda za jednostavne kristalne
strukture. Jedna od takvih jednostavnih kristalnih struktura je povrsinski cen-
trirana kubna kristalna resetke (FCC) koju ima monokristal litij fluorida (LiF).
Kada se LiF monokristal obasja polihromatskim rengenskim zracenjem, na fo-
tografskom filmu dobija se karakteristi¢na difrakciona Sara za taj monokirstal.

Za kubne kristale s konstantom reSetke a i udaljenoséu izmedu ravnina dpg;
vrijedi da je

P

SN/

gdje su h, k il Millerovi indeksi. Ako je L udaljenost izmedu refleksije (dobivene

tacke) i centra Laue-ove Sare, a D je udaljenost izmedu filma i uzorka (vidjeti
sliku 7.2), onda je upadni ugao 8..p koji se odreduje eksperimentalno dat sa

(7.2)

1 L
Oeap = 3 arctan<D),L =Vy? + 22, (7.3)
gdje su y i z udaljenosti od refleksije u sistemu pravouglih koordinata do ishodi-
$ta u centru Laue-ove Sare. Ukoliko rendgenska zraka pada na kristalnu ravninu
(hkl) duz odredenog kristalografskog pravca [h*k*I*] (u ovom slucaju pravca
[100]), onda je tzv. ugao incidencije (ugao upada) « izmedu pravca upadne
zrake [h*k*1*] i normale na kristalnu ravninu (hkl) tj. pravca [hkl]' (vidjeti
sliku 7.3) dat skalarnim proizvodom ova dva vektora:
hh* + kk* + 11*
cosa = = . (7.4)
VOB R R ()

Onda vrijedi da je upadni ugao 0.q = 90° — . Za [h*k*I*] = [100] iz jednadine
(7.4) dobija se

___h

1Kod kubnih kristala normala na ravninu (hkl) ima iste Millerove indekse [hkl]

(7.5)

sin Hcal =
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Slika 7.2. Geometrija rasprsenja za dobivanje Laue-ove Sare. Osa y je u ravni
filma i okomita je na ravan zz. Ovdje je npg normala na ravninu (hkl).

hki

y

[h* k> 1]

Slika 7.3. Refleksija na ravnini reSetke proizvoljne orijentacije.
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Ugao 0.4 se racuna iz (7.5) za sve ravnine sa malim Millerovim indeksima h,
k i l. Eksperimentalno se ugao 6., rac¢una iz (7.3) iz snimljenih Laue-ovih
dijagrama.

7.2 Uredaj i metodika rada

7.2.1 Snimanje Laue-ovih dijagrama na fotografskom filmu

U ovoj vjezbi ¢e se snimati Laue-ovi dijagrami LiF kristala na fotografskom
filmu, iz kojih ée se naknadnom obradom snimljenim Laue refleksijama dodijeliti
odgovarajuce ravnine LiF kristala. Eksperimentalna komora je prikazana na slici
7.4. Za izradu eksperimenta je potrebno:

.

PHYWE

Slika 7.4. XR 4.0 rendgenska jedinica za mjerenja Laue-ovih dijagrama.

e XR 4.0 ekspert rendgenska jedinica, 35kV,
e XR 4.0 bakarna (Cu) cijev,

e XR 4.0 set za strukturnu rengensku analizu.

Procedura snimanje Laue-ovih dijagrama je sljedeca:

1.

Prije pocetka eksperimenta potrebno je izvaditi goniometar iz komore ren-
genskog uredaja.

Zatim treba ubaciti dijafragmu s aperturom 1mm na izlazni otvor Cu
cijevi i dodati drza¢ kristala za dobivanje Laue Sare. Instalirati LiF kristal
sa svoja dva pina u drza¢ tako da zaobljene strane drzaca kristala budu
okrenute prema rendgenskoj cijevi.

Pozicionirati samo-razvijaju¢i film na ekran ispred kristala, ali ne ta¢no u
sredinu ekrana, nego napraviti odredeni pomak po $irini (kako je prikazano
na slici 7.5) posto je potrebna samo jedna Cetvrtina dijagrama za daljnji
proracun.

Postaviti ekran s filmom na opti¢ku klupu na udaljenosti D = 1,5 — 2mm
od kristala. Precizno odredivanje ove udaljenosti je veoma vazno za kasnije
proracune. Povr§ina filma treba biti paralelna povrsini kristala.
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Slika 7.5. Samo-razvijajuéi film u zastitnom omotacu montiran na ekran. Na
gornjem kraju omotaca je film, a na donjem kraju je teCnost za razvijanje i
fiksator.

5. Za ekspoziciju filma je potrebno postaviti parametre rendgneske cijevi u
softveru pod "X-ray parameters" i potvrditi unos pritiskom tipke "Enter".
Rendgenska cijev se koristi pri maksimalnom naponu od Us = 35kV pri
anodnoj struji od 74 = 1 mA.

6. Izabrati vrijeme ekspozicije u softveru pod "Menu", zatim odabrati "Ti-
mer" i zatim trajanje snimanja pod "Duration". Vrijeme trajanja ekspo-
zicije filma neka bude izmedu 10 i 30 minuta. Unijeti odabrano vrijeme
trajanja uz pomo¢ tipki sa strelicama. Nakon toga pritisnuti tipku "En-
ter".

7. Pojaviée se prozor "Mode" na ekranu. Odabrati "On" i potvrditi s "En-
ter".

8. Da bi se mjerenje pokrenulo potrebno je zatvoriti i zakljucati klizna vrata
i pritisnuti tipku "Start".

Nakon ovih koraka pocinje izlaganje filma rendgenskom zradenju. Proces ¢e
se automatski zaustaviti nakon isteka zadanog vremena. Na displeju se moze
posmatrati preostalo vrijeme snimanja. Nakon zavrSetka mjerenja potrebno
je otvoriti rendgensku jedinicu i izvaditi zaStitni omotac s filmom. Procedura
razvijanja filma je sljedeca:

e Obudi zaStitne rukavice.

e U zastitnom omotacu se na jednom kraju nalazi samo-razvijajudéi film, dok
se na drugom kraju nalazi teCnost s razvijacem i fiksatorom tako da nije
potrebno koristiti tamnu komoru za razvijanje. Istisnuti te¢nost s jednog
kraja omotaca na film na suprotnoj strani omotaca. Automatski pocinje
razvijanje filma. Nastaviti istiskivati te¢nost primjenjujuéi dobar pritisak
i kliziti prstima skroz do kraja filma. Preporucuje se da razvijanje filma
traje 2 minute. Pri tome treba paziti da se ne blokira srednji dio filma jer
¢e u suprotnom slika imati mrlje zbog prisustva mjehuri¢a zraka.
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e Nakon zavrSenog procesa razvijanja filma, okrenuti zaStitni omota¢ na-
opako tako da film bude na vrhu i onda gurnuti ostatak te¢nosti s filma
na njeno originalno mjesto.

e Zatim otvoriti dio gdje se nalazi film, pincetom ga izvaditi iz omotaca i
odmah postaviti ispod mlaza vode. Veoma je vazno drzati razvijeni film
ispod mlaza vode odmah nakon vadenja iz zaStitnog omotaca da bi se
izbjegla oksidacija filma.

e Nakon toga ostaviti film da se osusi na zraku. Nije ga potrebno susiti
krpom ili papirom.

e Oprati ruke.

e Nakon dobijanja slike, potrebno je sliku uveéati da bi se mogao izvrsiti
prorac¢un. U tu svrhu sliku je potrebno skenirati i povecéati je na racunaru.
U zavisnosti od vremena ekspozicije mogu se ocekivati fotografije kao na
slici 7.6.

Slika 7.6. Izgled filma nakon ekspozicije u trajanju od a) 30 minuta, b) 20
minuta i ¢) 12,5 minuta.

Dodjeljivanje refleksija ravninama resSetke kristala

Uocene difrakcione tafake (refleksije) se s odgovarajuéim kristalnim ravninama
povezuju kad je zadovoljen uslov: k/l = y/z, gdje su z i y koordinate refleksija,
kako je prikazano na slici 7.7.

'

Y
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Slika 7.7. Sematski prikaz Laue-ovih refleksija.
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Zbog simetrije kristala, prorac¢un se moZe izvrsiti samo za 1/8 dijagrama. Os-
tale refleksije se dobiju permutacijom indeksa i promjenom predznaka. Refleksije
pod rednim brojevima 4. i 8. se veoma slabo vide na originalnoj fotografiji. Za
njih je potrebna duza ekspozicija.

U skladu s Duane-Huntovim zakonom pomaka, minimalna talasna duzina
kontinuiranog dijela spektra rendgenskog zracenja je Apin = 1,24-1076/Uy. Za
ubrzavajuéi napon U4 = 35kV, dobija se da je A = 35,5 pm. Ovo znadi da se
dodjeljivanje refleksija ravninama reSetke vrsi samo za X-zrake s A > 35,5 pm.

7.2.2 Digitalno snimanje Laue-ovih dijagrama

Laueovi dijagrami se alternativno mogu snimiti i digitalno, kada se umjesto
filma koristi digitalni senzor rendgenskih zraka (XRIS) i odgovarajuéi softver
"measureCT". Tada je eksperimentalna komora kao na slici 7.8.

L]

Slika 7.8. Eksperimentalna komora za digitalno snimanje Laueove Sare.

Kod digitalnog snimanja, fotoni X-zraka koji interagiraju s detektorom pre-
tvaraju se u digitalni signal. Digitalni detektor sastoji se od rasterske mreze
piksela. U pikselu koji odgovara mjestu interakcije fotona s detektorom, za
svaku interakciju proizvodi se niz elektrona koji se pohranjuju u pikselu. Nakon
odredenog vremenskog intervala tj. "vremena ekspozicije®, sadrzaj elektrona u
pikselu se mjeri njegovim praznjenjem. Za isti intenzitet X-zraka, duze vrijeme
ekspozicije rezultuje veéim brojem elektrona. Svaki digitalni detektor ima ogra-
nic¢en kapacitet primanja elektrona. Kada se dostigne maksimum popunjenosti,
dodatni elektroni se odbacuju jer je detektor zasi¢en. Zasi¢en detektor uzrokuje
nedosljedna mjerenja i stoga ga treba izbjegavati.

Cak i bez uklju¢enih X-zraka, detektor ¢e generisati izlaznu vrijednost koja
je razli¢ita od nule, a naziva se ,tamna slika“ ili ,offset® (pomak, odstupanje).
To se desava iz nekoliko razloga, od kojih su glavni generisanje tamne struje
elektrona i Sum pri o¢itavanju. Kada se odreduje intenzitet snopa Iy, vazno je
oduzeti to odstupanje (Ip) od izmjerene vrijednosti (Io ps):

Io=Io — Ip. (7.6)

Svaki digitalni detektor ima razli¢it i promjenjiv "offset" te se tokom kalibracije
ova odstupanja mjere i koriste u kasnijem snimanju.
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Mjerna procedura digitalnog snimanja Laue difrakcije je sljedeca:

1. Postaviti aperturu od 1 mm i drza¢ kristala na dijafragmu (Slika 7.9).

Slika 7.9. Postavljanje aperture i drzaca kristala.

2. Pri¢vrsti digitalni detektor rendgenskih zraka (XRIS) na nosa¢ i montirati
ga na Sinu unutar komore na udaljenost od 9cm. Zadnja strana XRIS
detektora odgovara njegovoj poziciji na $ini (Slika 7.10).

Slika 7.10. Postavljanje XRIS-a.

3. Povezati mjernu komoru putem USB kabla na USB ulaz racunara (is-
pravan ulaz u komori oznacen je oznakom "PC"). Povezati USB kabl
detektora s ra¢unarom.

4. Pokrenuti program “measureCT”. Na ekranu ée se pojaviti slike virtuelne
rendgenska komore, rotacione platforme i detektora. Zelena LED lam-
pica s lijeve strane svake komponente pokazuje da je njihovo prisustvo
detektovano u softveru.

5. Visoki napon i struja u cijevi mogu se mijenjati ili u softveru ili ru¢no na
stvarnoj komori. Klikom na sliku svake komponente prikazuju se dodatne
informacije.

Nakon postavke eksperimenta slika odstupanja se snima na sljedeé¢i nacin:

1. U softveru pokrenuti novi eksperiment, imenovati ga i unijeti svoje po-
datke. Alternativno, moguce je ucitati ovaj eksperiment s unaprijed snim-
ljenim slikama. Ispravna konfiguracija ¢e se automatski ucitati.
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2. Podesiti XRIS postavke i postavke rendgenske jedinice ili uéitati konfigu-
raciju iz unaprijed definisanog CTO fajla ,Experiment 10“ (vidjeti sliku
7.11). Ne kalibrisati XRIS!

Overview of the settings of the XRIS and X-
ray unit:

- 35kV, 1.00mA

- exposure time 20 sec

- Number of frames: 1

- Binning mode 500x500

- SDD= 100

", Measure CT

Options Help

Save configuration (.cto)

New experiment
Load experiment
Program settings
Exit

Slika 7.11.

Postavke eksperimenta i ufitavanje pohranjene konfiguracije.

Detektor se nalazi na poziciji od priblizno 9 cm, a dijafragma i nosa¢ Laue
kristala su instalirani. Aktivirati posmatranje u realnom vremenu tj. "Live
view" (vidjeti sliku 7.12). Nakon aktiviranja "Live view", svaka nova slika
s detektora se prikazuje, a malo zeleno svjetlo pored "XRIS live" indikatora
treperi. Da bi se tamna struja detektora stabilizovala, potrebno je sacekati
da se najmanje tri nove slike s detektora obnove (prikazu).

* Cabise

Slika 7.12. "Live view" opcija u softveru je zaokruzena crvenom.

. Za spaSavanje dobijene slike, prekinuti "Live view". Prilikom snimanja

sljedece slike, postaju dostupna dugmad za obradu slike ("Image proce-
ssing"). Kliknuti na "Save image" uz moguénost pohrane u ¢etiri formata
(tiff, png, jpg i bmp). Spasiti sliku u tiff formatu pod imenom "DI1". Ovo
je "offset"- slika odstupanja.

Procedura snimanja Laue difrakcije pomoc¢u digitalnog detektora je sljedeca:

1.

Pazljivo postaviti LiF kristal na nosa¢, a XRIS ostaviti na udaljenosti od
9cm.

Ukljuciti rendgenske zrake, aktivirati ,Live View* (ponovo ne kalibrisati
senzor) i sacekati dok se ne prikazu najmanje tri slike.
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3. Zaustaviti ,Live View* i snimiti sliku pod nazivom "Lauel". Ve¢ se moze
vidjeti Laueov difrakcioni obrazac.

Nakon snimanja, obrada slike je sljedeca:

1. Otvoriti "Image Viewer" (Slika 7.13).

®, Measure CT Expenment ) W
’ Y ortion: X C s M H A

Actlvahnn Assistant
(onvert Tiff to Bmp “ ‘

Slika 7.13. Otvaranje "Image Viewer-a".

2. Za obradu slika izabrati "Image* i "Select Image path® (ako je eksperiment
pokrenut prije snimanja slika, pravi folder ¢e se automatski otvoriti). Du-
plim klikom na "DII1* s liste, postaviti ovu sliku kao "offset" klikom na
"Set as offset” i odabrati "Normalize". Ovo zna¢i da ¢e svaka nova slika
koja bude odabrana s liste od sad biti umanjena za vrijednost "offseta",
prema jednacini (7.6). Odabrati sliku "Lauel“ s liste. Prikazana slika je
sad "Lauel® umanjena za "DI1“. Autoskalirati histogram prikazane slike
klikom na "Autoscale image color.

3. Podesiti gornju rucicu kontrasta ulijevo (Slika 7.14) dok Laueova Sara ne
postane vidljiva.

7| Histogram l
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Slika 7.14. PodeSavanje kontrasta.

Slika se sastoji od tri dijela:

e Direktnog snopa koji je kolimisan pomoc¢u kolimatora od 1 mm. Ovaj
dio slike daje svijetlu tacku u sredini detektora. Posto je veliki broj
fotona interagirao s detektorom, direktni snop je zasitio detektor.

e Laueovih tacaka koje su nastale interakcijom direktnog snopa s kris-
talom. Samo mali broj fotona se difraktovao i zato se tacke sastoje
od malog broja impulsa.

e Najveci dio detektora nije detektovao nijedan foton.
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4. Za dalju optimizaciju kvalitete slike, mora se dodatno podesiti kontrast.
Pomocu alata za automatsko skaliranje "auto scale", prikazuje se cijeli
raspon sivih vrijednosti spasenih slika (0 — 30000). PodeSavanjem rudica
kontrasta moze se fokusirati samo na tacke. Buduéi da je u tim tackama
registrovan vrlo mali broj impulsa ("count-ova"), donja i gornja rucica
kontrasta moraju biti pomaknute skroz ulijevo ili udesno na histogramu.
Moguce je ru¢no promijeniti gornju vrijednost histograma (Slika 7.15) tako
$to se upiSe nova gornja vrijednost (npr. 2000). Spasiti dobijenu sliku.

7| Histogram | W

653 500 1000 150G :

Autoscale image color |
’

Slika 7.15. Podesavanje gornjeg nivoa kontrasta na manju vrijednost.

Da bi se optimizovao kvalitet slike, ponoviti eksperiment s razli¢itim vremenima
ekspozicije i brojem frame-ova ili promijeni napon (kV postavke). Za svaku
promjenu postavki potrebno je ponovo snimiti i sa¢uvati nove "offset" i Laue
slike. Primjer Laueovog dijagrama za LiF (100) monokristal s fcc resetkom
prikazan je na slici 7.16. Kad se slika rotira za 90° oko pravca primarnog snopa
ponovo ¢e se poklapiti sa samom sobom, jer primarni snop pada okomito na
(100) ravan kristala pa je pravac [100] ¢etvorostruka osa simetrije, a intenzitet
refleksija zavisi i od reflektujuée kristalne povrsine i od spektralne raspodjele
intenziteta rendgenskih zraka. Dodjeljivanje refleksija ravninama reSetke se vrsi
na isti nacin kao i kod snimanja na fotografskom filmu.

Slika 7.16. Laue difrakcija na LiF' (100) kristalu.
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Napomena

Da bi relativna greska pri odredivanju udaljenosti izmedu refleksija bila §to
manja, sliku treba uvecati na rac¢unaru i tako uve¢anu odstampati. Da bi se za-
sjenila tacka primarnog snopa na Laueovoj slici, koja ponekad stvara artefakte
na digitalnoj slici, korisno je upotrijebiti tzv. "beam stop" odnosno fizicku ba-
rijeru koja blokira primarni snop. Ovo je potrebno jer je primarni snop mnogo
intenzivniji od difraktovanih zraka i moze izazvati zasi¢enje ili ¢ak fizi¢ko oSte-
¢enje detektora. Osim toga, blokiranje primarnog snopa omogucéava preciznije
snimanje difrakcionih tac¢aka, $to je klju¢no za odredivanje kristalne strukture.
U praksi, ovo znaéi da je potrebno postaviti (zalijepiti) mali komad metala (di-
jametra oko 3 mm) na traku i postavi ga ispred senzora ta¢no u sredinu aktivnog
podrudja. Polozaj se optimizira snimanjem slika (vrijeme ekspozicije oko 1s)
i provjerom u ,Live view* da li je primarni snop potpuno prekriven komadom
metala.

7.3 Praktican rad

Zadatak 1. Na filmu napraviti fotografiju Laueove Sare LiF monokristala.

Koristeéi proceduru koja je opisana u prethodnom potpoglavlju snimiti Laue-
ove dijagrame LiF kristala na filmu. Alternativno, snimanje izvrsiti uz pomoé
digitalnog detektora.

Zadatak 2. Dodijeliti Laue refleksije ravninama reSetke kristala i na osnovu Mil-
lerovih indeksa potvrditi tip reSetke LiF monokristala.

Upadni ugao 0., rac¢una se iz jednacine (7.5) za sve ravnine s malim Mille-
rovim indeksima. Ugao 0.y, racuna se iz jednacine (7.3) na osnovu dobijenog
dijagrama. Prilikom prorac¢una treba popuniti tabelu 7.1. Iz prora¢una odrediti
o kojem tipu resetke se radi na osnovu dobijenih vrijednosti Millerovih indeksa.

broj y z L [Beap | py | Ocat | £ | u | @ p)
refleksije | (mm) | (mm) | (mm) | (%) ) | 7| % | (pm) | (pm)

1

2

3

4

5

6

7

8

Tabela 7.1. Tabela za zadatak 2.
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Vjezba 8

Rendgenska fluorescentna
spektroskopija
(XRF)-odredivanje debljine
sloja

Zadaci:

1. Izmjeriti spektre fluorescencije Fe supstrata mijenjajuéi broj slojeva Al
folije na njemu. Odrediti intenzitet Fe K, fluorescente linije. Nacrtati
zavisnost intenziteta K, linije od broja slojeva Al folije u linearnoj i polu-
logaritamskoj skali.

2. Odrediti intenzitet fluorescentne linije za razli¢it broj komada Al folije
koji su pri¢vrséeni ispred izlaza cijevi energetskog detektora. IzraCunati
debljinu Al folije.

3. Ponovit mjerenja za Cu foliju na Mo ili Zn supstrtatu.

8.1 Teorijski uvod

U fizici se pod pojmom "sloj" ili "prevlaka" podrazumijeva materijal koji je
prevucen preko neko drugog materijala koji se naziva podloga (supstrat). Ma-
terijali se najcesc¢e prevlace razli¢itim slojevima da bi se postiglo poboljsanje
odredenih svojstava, npr. otpornost prema koroziji, abraziji, djelovanju svje-
tlosti, razaranju biologkim faktorima i sl.

Rendgenska fluorescentna spektroskopija (XRF) pogodna je za beskontaktno
i nedestruktivno odredivanje njihovog hemijskog sastava i debljine. Ova tehnika
radi na principu interakcije rendgenskog zraCenja s materijom. Rendgenske
zrake prolaskom kroz materiju vr8e jonizaciju izbacivanjem elektrona iz unu-
trasnjih ljuski atoma. Povratkom u stabilno stanje atomi emituju sekundarne
zrake. Svaki hemijski element emituje samo njemu karakteristi¢ne X-zrake (flu-
orescentno zradenje), pa se na osnovu toga moze izvrsiti njegova identifikacija.
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Dvije glavne XRF metode za odredivanje debljine slojeva su mjerenje inten-
ziteta fluorescencije samog sloja i mjerenje slabljenja intenziteta fluorescencije
podloge.

Mjerenje fluorescencije samog sloja pogodno je za deblje slojeve (iznad ne-
koliko pm) koji sadrze elemente s jakim karakteristi¢nim linijama. Mjerenja se
vr¥e u rezimu povratnog rasprienja (backscattering) pri ¢emu se detektuje flu-
orescentno zracenje nanesenog sloja koje je stimulisano primarnim zracenjem.
U ovom slu¢aju, osim slabljenja primarnog i fluorescentnog zracenja u sloju,
moraju se uzeti u obzir i brojni drugi faktori koje je djelimi¢no tesko kvan-
tifikovati, kao npr. koherentno-nehomogeno rasprsenje, fluorescencijski prinos,
geometrijski faktori i efekti matrice. Zbog toga se, za ove vrste mjerenja u prak-
ti¢nim primjenama, koriste kompjuterski potpomognute metode evaluacije. U
tom sluc¢aju, u softver se pohranjuju kalibrisane standardne funkcije za svaki
mjerni problem. Intenzitet fluorescencije raste gotovo linearno s debljinom sve
do odredene granice zasic¢enja.

S druge strane, primarno zracenje nece znacajno oslabiti prolaskom kroz do-
voljno tanak sloj (do nekoliko pm). Ono ¢e prodrijeti do odredene dubine u
zavisnosti od debljine sloja i pobuditi podlogu da emituje karakteristi¢no flu-
orescentno zra¢enje. Na svom putu do detektora, fluorescentno zracenje podloge
slabi samo usljed djelimi¢ne apsorpcije u gornjem sloju u zavisnosti od njegove
debljine. Slabljenje intenziteta fluorescentnog zracenja je proporcionalno deb-
ljini sloja te se mjerenjem intenziteta karakteristi¢nih X-zraka moze odrediti
debljina sloja. Ako je I, intenzitet fluorescencije ¢iste podloge, tada za inten-
zitet fluorescencije I, koja prolazi kroz gornji sloj debljine x vazi

IF/L :IFOe—Hlx’ (81)

gdje je w1 linearni koeficijent slabljenja koji zavisi od energije zracenja i od
gustine p apsorbirajuceg elementa. Ovaj zakon je poznat pod nazivom Beer-
Lambertov zakon. Da bi se izbjegla zavisnost od gustine apsorbirajuéeg ele-
menta koristi se tzv. maseni koeficijent apsorpcije ' koji zavisi od energije
zraCenja i od atomskog broja apsorbirajuceg elementa

M1
p
pa se onda jednacina (8.1) svodi na
IFI == IFOG_WM. (83)

8.2 Uredaj i metodika rada

Eskperimentalna postavka za izvodenje ove vjezbe data je na slici 8.1. Za izradu
eksperimenta je potrebno:

e XR 4.0 rendgenska jedinica, 35kV,

e goniometar,

Maseni koeficijenti slabljenja hemijskih elemenata u zavisnosti od energije X zraka, kao
i njihove gustoée mogu se pronaéi na linku Nacionalnog instituta za standarde i tehnologiju:
https://physics.nist.gov/PhysRefData/XrayMassCoef/tab3.html
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e bakarna (Cu) cijev,

e molibdenska (Mo) cijev,

e cnergetski detektor X-zraka (XRED),

e multikanalni analizator (MCA),

e drzaé kristala,

e set metalnih uzoraka,

e aluminijska (Al) i/ili bakarna (Cu) folija,

e aperture od 1 mm i od 2 mm.

Slika 8.1. Eksperimentalna postavka XRF mjerenja.

U ovoj vjezbi je eksperimentalna postavka, procedura spajanja i kalibracija
multikanalnog analizatora ista kao u vjezbi 4 te je potrebno primijeniti isti pos-
tupak. Kalibracija se vrsi koristenjem Cu cijevi i aperture od 1 mm, dok se
snimanje spektara vrsi koristenjem Mo cijevi i aperture od 2 mm.

Nakon kalibracije potrebno je izvrsiti pripremu uzoraka folije na sljede¢i nacin:

1. Makazama izrezati komade Al folije za domacinstvo veli¢ine otprilike 1 x
2cm. Prije nego $to se uévrste u univerzalni drzaé kristala, izravnati ih
vrhom prsta.

2. Pripremiti komade Cu folije na isti nacin.
Snimanje spektra se vrsi na sljedeéi nacin:
1. Umetnuti Mo cijev s aperturom od 2 mm.

2. Dovesti blok goniometra i detektor u njihove krajnje polozaje na lijevoj
strani. Postaviti detektor u polozaj od 90° u rezimu sprezanja (coupling
mode) 1:2.
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3. Umetnuti uzorak Zeljeza (Fe) pomoc¢u univerzalnog drzaca kristala (uzorak
pod uglom od 45°).

4. Radni podaci za Mo cijev: podesiti napon anode (35kV) i struju anode
tako da brzina brojanja bude 200 ¢/s; vrijeme mjerenja je 10 minuta (ko-
ristiti tajmer rendgenske jedinice).

5. Ucvrstiti komade Al folije jedan za drugim u drza¢ kristala iznad uzorka
Fe. Snimiti spektar za svaki novi sloj folije.

6. Koristiti molibden (Mo) ili cink (Zn) kao supstrate za odredivanje debljine
Cu folijje.

Obrada dobivenih krivih u softveru se vrsi na sljedeé¢i nacin:

1. Da bi se odredila energija linije, prebaciti se s "Bar display" na prikaz
"Curve display". To se radi klikom na “Display options”, a zatim na “In-
terpolation and straight lines”.

2. Prosiriti odgovarajuéi dio linije pomocu funkcije zumiranja (koristeéi iko-
nicu povecala).

3. Zatim i¢i na dio za obradu krivulje "Curve section". Otvoriti prozor “Func-
tion fitting”. Nakon toga odabrati “Scaled normal distribution” i potvrditi.

4. Pronadi centar linije normalne distribucije pomoc¢u opcije “Peak analysis”
ili ga odrediti funkcijom “Survey”.

Odredivanje debljine Al folije

Na slici 8.2 prikazano je opadanje intenziteta karakteristi¢nog fluorescentnog
zraCenja Fe supstrata sa pove¢anjem broja slojeva Al folije iste debljine d. Ener-
gija karakteristi¢nog fluorescentnog zracenja Al slojeva (E4; K, = 1,5keV) je
ispod limita osjetljivosti poluprovodnickog detektora pa se ne moze registrovati.

Impuise

L)
TN AN AL bl | | .

55 6 65 7 75 [ 7 8 8 7 B 55 & 65 7 75 8 keV

L

Slika 8.2. Spektar fluorescencije Fe za razli¢it broj slojeva Al folije.

Slika 8.3 a) prikazuje eksponencijalno smanjenje intenziteta zracenja u za-
visnosti od broja komada aluminijske folije koji su postavljeni na supstrat Fe, a
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Slika 8.3. a) Intenzitet linije fluorescencije u zavisnosti od broja komada Al folije.
b) Normalizirani intenzitet linije fluorescencije u zavisnosti od broja komada Al
folije u polu-logaritamskoj skali.

slika 8.3 b) normalizirani intenzitet zracenja u polu-logaritamskom prikazu.

Za odredivanje debljine folije d u obzir se mora uzeti sljedece:

1. Fluorescentno zra¢enje supstrata se mjeri pod uglom od 45° u odnosu na
normalu na povrSinu supstrata (slika 8.4). Prema tome, debljina apsorp-
cije sloja folije = je

r=d-V?2, (8.4)

gdje je d debljina folije.

Ir

IFI

Slika 8.4. Sematski prikaz supstrata S sa folijom F gdje je I, intenzitet pri-
marne zrake, I, oslabljeni intenzitet primarne zrake zbog apsorpcije u foliji,
I, je intenzitet fluorescencije podloge, a Ir je izmjereni intenzitet fluorescencije
podloge nakon prolaska kroz foliju.

99



2. Intenzitet fluorescentnog zracenja Ir proporcionalan je intenzitetu pri-
marnog snopa Ip,. Medutim, poSto se primarni snop apsorbuje prolaskom
kroz foliju, za prorac¢un se mora koristiti intenzitet primarnog snopa uma-
njen za apsorpciju Ip,.. Da bi se odredilo slabljenje primarnog snopa
prolaskom kroz foliju, razli¢it broj komada folije uc¢vrséuje se ispred izlaza
cijevi pomocu ljepljive trake (vidjeti sliku 8.5).

Iy

Y
A 4

[Po / Por

F

Slika 8.5. Sematski prikaz odredivanja slabljenja primarnog snopa gdje je S
supstrat, I je folija postavljena ispred cijevi, I, i Ip,, su intenziteti primarne
zrake prije i nakon apsorpcije u foliji respektivno i Iz je intenzitet fluorescencije
susptrata.

Za odredivanje slabljenja intenziteta primarnog snopa koriste se normali-
zirane krive kao na slici 8.6 (uvazavajuéi faktor v/2) koje su snimljene uz
pomo¢ Fe K, linije.
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Slika 8.6. Slabljenje primarnog snopa u zavisnosti od broja komada folije n.
Strelicom je oznafena izmjerena vrijednost za n = 4 za Al foliju. Mjerenja su
izvr8ena uz pomoé¢ K, linije Fe.

Kao sto je prikazano na slici 8.6, intenzitet primarnog snopa oslabljen ap-
sorpcijom zbog prolaska kroz ¢etiri komada Al folije (debljina apsorpcije je
r = 4d-+/2) iznosi Ipor = 0,871, . Intenzitet fluorescencije podloge ¢e pro-
laskom kroz foliju biti oslabljen za isti faktor pa prema tome, treba uzeti
daje Ip, = %, gdje je Ir izmjereni intenzitet fluorescencije podloge. Za
odredivanje debljine Al folije pomoc¢u jednacine (8.3), procijenjene vrijed-
nosti, dobijene pomoc¢u Fe K, linije, prikazane su u tabeli 8.1.
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A B C D E F
Ir Iry r=ndv2 | d=z/(nV2
" (br. impulsa) Tporv/2/ 1y 0) (br. impulsa) (um) (/1/151) !
0 742 1
i 159 0,07 173 8.0 7
D 286 0,03 308 35.1 24
3 178 0,00 198 52,7 2.4
4 103 0,87 118 73,4 13,0
5 64 0,84 76 90,9 12,
6 a1 0,80 51 106, 12,6
7 B 0,77 31 126,7 2.8

Tabela 8.1. Odredivanje debljine Al folije za razli¢it broj komada folije n.

Intenzitet pozadine je veé¢ oduzet od intenziteta pikova koji su prikazani u
koloni B. Kolona E prikazuje efektivnu debljinu = nd - v/2 za n komada Al
folije postavljenih na supstrat. Vazno je uzeti u obzir da se Fe-fluorescentno
zracenje mjeri pod uglom od 45° u odnosu na normalu povrsine detektora (vi-
djeti sliku 8.4). Drugim rije¢ima, podaci u tabeli ve¢ su korigovani za pozadinu,
a geometrija mjerenja (ugao detekcije) mora se ukljuciti u proracune jer utice
na efektivnu putanju koju zra¢enje prelazi kroz materijal. Kolona F u tabeli
prikazuje vrijednosti debljine pojedina¢nog komada folije. Kada se izracuna
srednja vrijednost svih podataka iz kolone F, dobija se prosjecna debljina folije.
Rezultat mjerenja pokazuje da je debljina Al folije oko 12,7 pm, $to se prakti¢no
poklapa s vrijednoséu koju je naveo proizvoda¢ na pakovanju (13 pm).

Odredivanje debljine Cu folije

Slika 8.7a) prikazuje fluorescentne spektre Mo podloge na koju su postavljeni
slojevi Cu folije (signal koji dolazi od Cu folije se moze registrovati, §to nije bio
slucaj za Al foliju).
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Slika 8.7. a) Mo i Cu fluorescentne linije u funkciji od broja komada Cu folije
n koje su postavljene na supstrat. b) Intenzitet K fluorescentnih linija za Mo i
Cu u funkciji od broja komada Cu folije n postavljenih na supstrat.

I ovdje se mjerenje vrsi na isti nacin kao i za Al foliju. Slika 8.7 b) prikazuje
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normalizirani intenzitet K, linijja Mo i Cu u zavisnosti od broja komada Cu
folija. Nakon 6 do 7 slojeva Cu folije ve¢ je postignuta debljina zasi¢enja. U
tabli 8.2 prikazane su procijenjene vrijednosti intenziteta fluorescencije snimlje-
nih spektara iz kojih je odredena debljina Cu folije. Srednja vrijednost debljine
bakrene folije iznosi 7,8 um (vrijednost koju navodi proizvodac je 7,6 um). Vri-
jednosti debljine (kolona G) imaju tendenciju pada sa pove¢anjem broja komada
folije n. To ukazuje na ¢injenicu da se metoda direktnog odredivanja debljine

moze primijeniti samo u ogranicenoj mjeri.

A B C D E F G
Cu K, Mo K. Mo K.
n Ir Ir Ipg V2 Irs z=ndv2 | d= an
(br. impulsa) | (br. impulsa) | Ipo(0) | (br. impulsa) (pm) (um)

0 0 330

1 1202 155 0,83 187 12,8 9,0
2 1455 76 0,68 112 24,3 8,6
3 1546 40 0,56 71 345 8.1
4 1576 21 0,46 46 44,2 7,8
5 1569 15 0,38 40 474 6,7
6 1579 8 0,31 26 57,1 6,7

Tabela 8.2. Odredivanje debljine Cu folije za razli¢it broj komada folije n.

8.3 Praktican rad

Zadatak 1. Izmjeriti spektre fluorescencije Fe supstrata mijenjajuéi broj slo-
jeva Al folije na njemu. Odrediti intenzitet Fe K, fluorescente linije. Nacrtati
zavisnost intenziteta K, linije od broja slojeva Al folije u linearnoj i polu-
logaritamskoj skali.

Prema proceduri opisanoj u prethodnom potpoglavlju, mijenjajuéi broj ko-
mada Al folije n na supstratu, izmjeriti intenzitet fluorescencije. Popuniti tabelu
8.3. Prikazati graficki zavisnost Iy od n u linearnoj i polu-logaritamskoj skali.

Ir
(br. impulsa)

g wli o 3

Tabela 8.3. Tabela za zadatak 1.

Zadatak 2. Odrediti intenzitet fluorescentne linije za razli¢it broj komada Al
folije koji su pri¢vrscéeni ispred izlaza cijevi energetskog detektora. IzraCunati
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debljinu Al folije.

Prema proceduri opisanoj u prethodnom potpoglavlju, priévrstiti n komada
Al folije ispred izlaza cijevi i odrediti fluorescentni signal supstrata. Odrediti
debljinu folije d za svako n, a zatim izracunati srednju vrijednost debljine. Po-

puniti tabelu 8.4.

Ip
(br. impulsa)

IPOT\/i/IPO (0)

IFac

(br. impulsa)

z = ndv?2
(pm)

d=1/(nV2)

(i)

Gl wlol—lo 3

Tabela 8.4. Tabela za zadatak 2.

Zadatak 3. Ponovit mjerenja za Cu foliju na Mo ili Zn supstrtatu.

Koristeéi istu proceduru ponoviti mjerenja, popuniti iste tabele kao i u slu-
¢aju Al folije i izrac¢unati debljinu Cu folijje.
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Fizikalne konstante

Naziv Oznaka Iznos
Planckova konstanta h 6,626 - 10734 Js
Bohrov magneton 15z, 9,273 .10 %
Brzina svjetlosti u vakuumu c 299792458 2
Naboj elektrona e 1,602-10719C
Masa elektrona m 9,109 - 10731 kg
Rydbergova konstanta Ry 1,097 -107 L
Permeabilnost vakuuma Lo 47 -1077 %
Dielektri¢na konstanta vakuuma €0 8,854 -1012 %
Ubrzanje Zemljine teze g 9,81 5
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