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Experiencias con rayos X

Resumen

En este trabajo de grado se utiliza el montaje de rayos X que se encuentra disponible en el
laboratorio de fisica moderna de la Universidad de Narifio. El objetivo es hacer una guia
de manejo y calibracion del equipo asi como también hacer experiencias de laboratorio con
rayos X, como: fluorescencia de una pantalla luminosa debido a los rayos X, influencia de
un medio de contraste en la absorcion de rayos X, relacion Duane-Hunt y determinacion
de la constante de Planck, espectro de rayos X para un dnodo de molibdeno en funcion del
voltaje y la corriente de emision, produccion de un haz monocromdtico de rayos X mediante
un filtro y estructura fina de la radiacion X caracteristica del molibdeno. Esto permitird
que los estudiantes de fisica puedan utilizar el equipo de rayos X para hacer prdcticas e

investigaciones.
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Experiences with X-ray

Abstract

In this work of degree the assembly of X-rays is used that is available in the modern physics
laboratory of the University of Narifio. The objective is to make a guide to the handling and
calibration of the equipment as well as to make laboratory experiments with X-rays, such
as: fluorescence of a luminous screen due to X-rays, influence of a contrast medium on X-
ray absorption, relationship Duane-Hunt and determination of the Planck constant, energy
spectrum of an X-ray tube as a function of high voltage and emission current, production of
a monochromatic X-ray beam by a filter and fine structure of the X radiation characteristic
of molybdenum. This will allow physics students to use the X-ray equipment to do practices

and investigations.
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Anodo:
Bremsstrahlung:

Brillo:

Catodo:

Circuito:

Contraste:

Coplanar:

Efecto termoionico:

Estructura fina:

Fase de una onda:

en la produccion de rayos X es el material bombardeado por

electrones a alta velocidad.

radiacion producida por la desaceleracion de una particula car-

gada.
es la cantidad de flujo de luz que emite un determinado cuerpo.

en la produccién de rayos X es el filamento que produce elec-

trones por efecto termoidnico.
conducto utilizado para simular un vaso sanguineo.

permite ajustar la diferencia entre los colores mds oscuros y lo

mds claros.
indica que los elementos se encuentran en un mismo plano.

consiste en la emision de electrones por una superficie metali-

ca caliente.

distribucion poco espaciada de algunos niveles de energia de
un dtomo, a causa del acoplamiento espin-orbita de los elec-

trones y efectos relativistas.

se entiende por fase el estado de vibracion de un punto de la
onda. Decimos que dos puntos de la onda estan en fase o que
tienen igual fase cuando su elongacién y la velocidad de su
movimiento (velocidad de vibracién) coinciden. Por el con-

trario, decimos que dos puntos se encuentran en oposicion de

XIX
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XX

Filtro de circonio:

Gray (Gy):

Ton:

Materiales radioactivos:

Medio de contraste:

Molibdeno:

Numero atomico:

Pantalla fluorescente:

fase o que tienen fase opuesta cuando las respectivas elon-
gaciones y velocidades de vibracién son justo las contrarias

(igual valor, distinto signo).

artefacto utilizado para monocromatizar los rayos X produci-

dos por un un dnodo de molibdeno.

es una unidad derivada del Sistema Internacional de Unidades
que mide la dosis absorbida procedente de radiaciones ioni-
zantes por un determinado material. Un gray es equivalente a
la absorcion de un julio de energia por un kilogramo de masa

de material irradiado.

es una particula cargada eléctricamente constituida por un 4to-
mo o molécula que no es eléctricamente neutro. Conceptual-
mente esto se puede entender como que, a partir de un estado
neutro de un dtomo o particula, se han ganado o perdido elec-

trones.

todo material que, natural o artificialmente, es capaz de emitir
o radiar energia en forma de particulas (Alfa, Beta, Neutrones)

o Radiacién Electromagnética (Rayos Gamma o X).

es cualquier sustancia que se usa para mejorar la visibilidad

de estructuras o fluidos dentro de un cuerpo.

es un elemento quimico con nimero atémico Z = 42,con una

temperatura de fusién de 2610°C'.

es el nimero total de protones que tiene cada dtomo del ele-

mento quimico. Se suele representar con la letra Z.

pantalla recubierta de un material fluorescente el cual es capaz

de convertir cualquier tipo de radiacion en luz visible.
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XXI

Rayos X monocromaticos:
Rayos catodicos:

Semivida:

Sievert (Sv):

Transiluminacion:

son rayos con aproximadamente una misma longitud de onda.
chorro de electrones.

de un elemento radiactivo es el tiempo que tarda la mitad de
sus dtomos en desintegrarse, y puede variar desde una fraccion

de segundo a millones de afios.

es una unidad derivada del SI que mide la dosis de radiacién
absorbida por la materia viva, corregida por los posibles efec-
tos bioldgicos producidos. 1 Sv es equivalente a un julio por

cada kilogramo (.J/kg).

Paso de radiacion X a través del objeto que se quiere examinar.
La zona que se va a observar estd interpuesta entre el observa-

dor y la fuente de rayos X.



Introduccion general

La radiacién electromagnética es un modo de transportar energia a través del espacio y se
distingue por su longitud de onda, frecuencia y energia. La radiacion electromagnética se
agrupa, segin la longitud de onda en diferentes regiones o partes del espectro electromagnéti-
co: rayos infrarrojos, ultravioleta, rayos X, rayos gamma (-y), etc.

Los rayos X fueron descubiertos en 1895 por el fisico alemédn Rontgen, y fueron llamados X
por su naturaleza desconocida hasta ese entonces. Invisibles a nuestros ojos, producen image-
nes visibles cuando usamos placas fotogréficas o detectores especiales para ello. En 1912 se
comprendié la naturaleza exacta de los rayos X. En ese afio se descubri6 el fendmeno de
la difraccion de rayos X por cristales y este descubrimiento demostré simultdneamente la
naturaleza ondulatoria de los rayos X y proporcioné un nuevo método para investigar la es-
tructura fina de la materia [1].

En los laboratorios del Departamento de Fisica de la Universidad de Narifio se tienen varios
equipos donde, solo algunos de ellos disponen de una guia de laboratorio con especificacio-
nes para su uso y desarrollo de pricticas, mientras que otros carecen de este material, como
es el caso del montaje de rayos X. Este montaje de rayos X de Mo (Molibdeno) marca LEY-
BOLD modelo 554801 ingresé a la Universidad de Narifio en el mes de abril del afio 2015,
pero muchos estudiantes desconocian la existencia de este equipo en nuestra Universidad, lo
cual priv6 del aprendizaje asociado con su uso, junto con el amplio campo de investigacion
en el ambito concerniente a la radiacion X. No fue sino hasta el 15 de septiembre de 2017
cuando empezamos con las primeras pruebas de reconocimiento del equipo. La dificultad en
el uso del equipo se debia a la falta de una guia para: el manejo conjunto del equipo y el
software (“Aparato de rayos X”), la calibracion y la realizacion de practicas.

Por ende, se plantea hacer un estudio detallado acerca de este instrumento y de su softwa-
re, asi como también de la fundamentacidn tedrica respecto a la radiacion X, de tal manera

que se den las bases necesarias para el manejo conjunto software-equipo y la realizacion de
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practicas; permitiendo que estudiantes de fisica y de otros programas como biologia, quimica
o medicina etc, puedan tener acceso a una guia que les permita realizar diferentes experien-

cias con rayos X dependiendo del drea de estudio en la que quieran enfatizar.



Capitulo 1

Fisica de los rayos X

1.1. Introduccion

Los rayos X son radiacién electromagnética' de alta energia y longitud de onda corta en el
rango de los Angstroms (107!° m). Fueron descubiertos en 1895 por el fisico alemadn Ront-
gen al experimentar con tubos de rayos catédicos, cuando notd que si hacia pasar corriente
de alta tensién por uno de estos tubos de vacio, previamente recubierto con pedazos de carton
negro para eliminar su intensa luminosidad, se producia simultdneamente una luz fluorescen-
te en una pantalla de platinocianuro de bario, independientemente de la distancia a la cual
estuviera colocada del tubo o los elementos interpuestos entre el tubo y la pantalla. Al in-
terponer los diferentes objetos, Rontgen observo la sombra espectral de los huesos y tejidos
blandos de sus propias manos en la pantalla fluorescente y comprobd que algunos metales
como el platino y plomo, producian sombras en la pantalla [2]. Estas imdgenes fueron re-
gistradas en laminas fotograficas. Asi fueron descubiertos los rayos X y fue como naci6 la
radiologia.

Fueron llamados rayos X por su naturaleza desconocida hasta ese entonces, se caracterizan
por ser invisibles a nuestros ojos y producir imédgenes visibles cuando usamos placas fo-
togréficas o detectores especiales para ello. En 1912 el fisico Max Von Laue descubri6 el
fendmeno de la difraccion de rayos X por cristales. Los fendmenos de difracciéon muestran
como la materia cristalina es construida por los dtomos que forman una red periddica. El
éxito del experimento de Von Laue corrobora dos postulados: (1) los rayos X son radiaciones
invisibles de longitud de onda muy corta, y (2) los iones de los cristales estdn ordenados en

una estructura regular tridimensional. Como consecuencia directa se abrieron dos nuevos e

'La radiacién electromagnética estd formada por particulas llamadas fotones. De acuerdo a su energia recibe
diferentes nombres: luz visible, rayos X, rayos gamma, luz ultravioleta, microondas y otros.
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importantes campos de la fisica experimental: (1) el estudio y la medicién de las longitudes
de onda de los rayos X, y (2) el estudio de las estructuras cristalinas por su accién sobre
los rayos X, esto proporcioné un nuevo método para investigar la estructura de la materia
incluido el ADN, algo realmente fascinante [3].

William Henry Bragg y William Lawrence Bragg (padre e hijo), este dltimo, aunque sélo era
un joven estudiante de la época (1912) analiz6 con éxito el experimento de Laue y expreso
la difraccién en una forma matematica mas simple que la utilizada por Von Laue. Ademas
contribuy6 en el estudio de la estructura cristalina haciendo uso de la nueva herramienta de
difraccion de rayos X. Las estructuras del NaCl, KCI, KBr y KI fueron las primeras determi-
naciones completas de la estructura cristalina [1], estableciendo asi las bases del campo de la
cristalografia, lo que permiti6 posteriormente determinar la estructura de las moléculas [4].
Hoy en dia se conoce que los rayos X son una forma de radiacién electromagnética de lon-
gitud de onda corta que esta entre (10 - 0.01) nm, con propiedades similares a la luz visible.
Sin embargo, a diferencia de la luz, los rayos X tienen una mayor energia y pueden atravesar
la mayoria de los objetos, incluyendo los cuerpos bioldgicos. En cuanto a sus aplicaciones
son numerosas tanto en la industria, como en la medicina. En lo que a la industria se refiere
los rayos X se utilizan como un medio para adentrarse en las grandes estructuras sélidas y
averiguar posibles defectos internos que, sin el uso de la radiacién seria muy dificil averi-
guar. En medicina no sélo se usan para diagndstico médico por medio de equipos de rayos X
convencionales o la mas novedosa técnica de la tomografia axial computarizada, sino que se

usan incluso para terapia [5].



Capitulo 1: Fisica de los rayos X 5

1.2. Radiacion electromagnética

La radiacion electromagnética es una combinacion entre los campos eléctricos y magnéti-
cos oscilantes trasmitiendo energia a través del espacio ya sea en un medio material o el
vacio, mediante ondas o particulas. La radiacion se caracteriza por tener una velocidad de

300000 km /s en el vacio independientemente de su fuente.

i & % § & & » | @ -

edificios granos células  protozoos moléculas | atomos nicleo particulas
de arena humanas atéomico subatomicas]
10m 10cm 1Tmm 0.3mm 780 nm 380 nm 10pm 0.01 nm 0.000001 nm

longitud
de onda

N NP Y A VA VAVAVATLTY

frecuencia(Hz)
./ ] | | | - | | | | | |
107 10° 10M 102 104 105 1076 1010 1020 1027

energia (eV)
I N Y I D D e
108 10 103 102 1 10 100 10° 106 10° 102

Figura 1.1: Espectro electromagnético, correspondiente a la radiacion transmitida mediante
ondas, marcando la radiacion ionizante de color violeta y la radiacidn no ionizante de color
azul. Tomado de ESA / AOES Medialab [6].

La energia esta relacionada directamente con la frecuencia de propagacion de la radiacion
que a su vez estd relacionada con el nimero de ondas que pasan por segundo en cada punto;
de esta manera tenemos las radiaciones ionizantes de alta frecuencia, es decir, superior a

10'7 Hz y las radiaciones no ionizantes cuya frecuencia es menor a este valor [7].
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1.2.1. Radiacion ionizante

Las radiaciones ionizantes son aquellas radiaciones con energia suficiente para ionizar la ma-
teria, extrayendo los electrones de sus estados ligados al 4tomo creando iones. Esta radiacion
puede proceder de sustancias radiactivas que producen radiacion de forma espontanea, por
ejemplo, los materiales radioactivos como el yodo 131 (que tiene una vida media de 8 dias)
[8], o de generadores artificiales, tales como los generadores de rayos X y los aceleradores
de particulas.

La radiacion interactia con la materia causando efectos en ella, sus dafios se miden mediante:

= La dosis absorbida: se define como la cantidad de energia absorbida por unidad de

masa. Las unidades de su medida son los grey (Gy).

= La dosis efectiva: se define como la dosis absorbida en un tejido u érgano, ponderada
en funcién del tipo y calidad de la radiacion, indicando asi la potencia que tiene la

radiacion ionizante para causar dafios. Las unidades de su medida son los sievert (Sv).

1.2.2. Radiacion no ionizante

Las radiaciones no ionizantes son aquellas de energias bajas, por lo cual no pueden ionizar
la materia, es decir que esta radiacién no le puede transmitir energia a una molécula o un
atomo para alterar su estructura atdmica. Entre estas radiaciones se encuentra la luz visible,
la radiacion ultravioleta o la radiacion de un laser, entre otras.

La radiacion no ionizante no produce mayores efectos en la salud como la radiacién ioni-
zante, y se ha convertido en parte fundamental de nuestra cotidianidad al estar presente en

nuestros equipos electronicos e incluso para calentar la comida, en el microondas.

1.3. Los Rayos X: ondas - fotones

Los rayos X son radiacion electromagnética; segun la teoria clasica ha sido considerada como

un movimiento ondulatorio que vibra perpendicularmente a su direccion de propagacion. Su
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caracteristica ondulatoria mas notoria es su longitud de onda que va desde unos 10 nm hasta
0.01 nm. Cuanto menor es la longitud de onda, mayor es su energia y poder de penetracion.

De acuerdo a su longitud de onda los rayos X se clasifican en:

= Rayos X blandos: tienen mayor longitud de onda, por tanto menor frecuencia y energia,

se encuentran ubicados cerca a la banda ultravioleta en el espectro electromagnético.

= Rayos X duros: tienen menor longitud de onda (mds corta), por tanto mayor energia y

frecuencia, se encuentran ubicados cerca a la zona de los rayos gamma.

Por otra parte, de acuerdo a la teoria cudntica, la radiacién electromagnética esta compuesta
de particulas llamadas fotones, a cada foton de acuerdo a la cuantizacion de la energia se le
asigna un paquete de energia hv, donde h es la constante de Planck (6.63 x1073* Js) y v
la frecuencia del movimiento de la particula, indicando la estrecha relacion onda-particula
que tiene la radiacion y por ende los rayos X, por lo que para encontrar la frecuencia de
oscilacion de la onda basta con saber la energia del fotén y viceversa. Ademas, la rapidez de
flujo de esta energia a través del drea unitaria perpendicular a la direccién del movimiento de

la onda se denomina intensidad 7.

1.4. Produccion de rayos X

Los rayos X se producen cuando los electrones de alta velocidad colisionan con un objetivo
metalico. El tubo de rayos X (figura 1.2) debe contener (a) una fuente de electrones (filamen-
to de tungsteno) que funciona como catodo. El catodo es un filamento que produce electrones
por efecto termoiénico?, (b) un alto voltaje de aceleracién y (c) un objetivo de metal que fun-
ciona como anodo, asi, los electrones emitidos por el filamento son fuertemente acelerados
hacia el dnodo produciéndose en la colision radiacion de frenado y radiacion caracteristica,
la cual depende del material del 4nodo. Los rayos X son producidos en el punto de impacto

y radian en todas direcciones. La mayor parte de la energia cinética de los electrones que

2Cuando un metal se calienta algunos de los electrones de los 4&tomos mds externos consiguen escapar, a
mayor corriente que pasa por el filamento, mayor serd la temperatura y el nimero de electrones que se emiten.
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golpean al dnodo es convertida en calor y alrededor del 1 % de esta energia se transforma en
rayos X. Por lo que el dnodo se calienta bastante si no tiene un sistema de enfriamiento [1].
Todos los componentes del tubo estdn encerrados en una ampolla de vidrio en la que se ha
hecho el vacio, si no fuera asi, los electrones chocarian con los dtomos del gas y se frenarian
y los iones resultantes acabarian destruyendo el filamento, ademads, el nimero y la velocidad
de los electrones que llegarian al dnodo variarian de forma incontrolada.

Los dtomos dispersan rayos X incidentes en todas las direcciones. Para algunas de estas di-
recciones los rayos dispersados estaran completamente en fase y se refuerzan mutuamente
para formar rayos difractados [1] (La ampliacion de esta informacion se encuentra consig-
nada en la seccion B.3). Ademas, se dispersan también en todas las direcciones al colisionar
con las distintas estructuras dentro y alrededor del tubo. Si el tubo no estuviera rodeado de
un blindaje de plomo, la intensidad de dosis local podria daiiar el tejido vivo durante tiempos

muy cortos de exposicion.

catodo anodo tubo al vacio

electrones libres por efecto .
termoidnico y acelerados hacia®™ /
el anodo gracias al alto voltaje

fotones de rayos X

Figura 1.2: Tubo de rayos X junto a la produccion de los rayos X [9].

La emision de rayos X es posible cuando el haz de electrones muy energéticos (con energia

cinética del orden de 1 kel) se desaceleran al chocar con el blanco metélico. De acuerdo a
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la mecdnica cldsica, una carga acelerada emite radiacion electromagnética. La variacién del
valor de la longitud de onda depende del voltaje del tubo, el cual al ser elevado hace que se
aumente la intensidad de todas las longitudes de onda. Cabe resaltar que la intensidad es cero

después del llamado limite de longitud de onda corta (\,,;,), como se puede observar en la

Figura 1.3.
6
W
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Figura 1.3: Espectro de rayos X con dnodo de molibdeno: espectro continuo y radiacion
caracteristica. Tomado de Elements of X-Ray Diffraction, tercera edicién [1].

1.4.1. Radiacion de “Bremsstrahlung”

La radiacién de Bremsstrahlung? o radiacién de frenado se produce por la variacién brusca
de la velocidad de una particula cargada en presencia de un campo coulombiano generado ya

sea por un nucleo u otras particulas cargadas.

3Del alemdn bremsen (frenar) y strahlung (radiacién).
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La energia cinética del electron incidente:

1
E = 5mU2, (1.1)

adquirida por la diferencia de potencial & = eU, hace que el electron tienda a acercarse al
nucleo de un dtomo y orbitar parcialmente alrededor de éste por la fuerte atraccién electro-
magnética (el nucleo positivo y el electron negativo), causando un cambio de velocidad y di-
reccion. Estos cambios se ven reflejados en una pérdida de energia del electrén que se irradia
en forma de rayos X. Teniendo en cuenta que el numero de electrones que experimentan des-
viaciones y frenamientos son grandes, los fotones de rayos X producidos tendran diferentes
energias que forman un espectro llamando Espectro Continuo o radiacién Bremsstrahlung.
La maxima energia que un electron incidente le puede transmitir a un fotén corresponde a la
diferencia de potencial entre el dnodo y el catodo, es decir:

B = hims = 5y como el = o = 5—5 (1.2)

/\min

)\min
reemplazando la constante de Planck (h), la velocidad de la luz (c¢) y la carga del electrén (e),

se tiene la relacion para la longitud de onda corta o minima \,,;, [1], como se denota en la

Figura 1.3 :

12.40 x 10°
Amin = ————, 1.3
i (1.3)

con A, en picémetros (pm*) y U en voltios. Cuando la velocidad perdida por los electrones
en el choque con el 4tomo es parcial y no total, es decir, que no se detienen en el choque,
la energia del fotén producido es menor a F,,,. = hVpq,. A medida que se incrementa el
voltaje aplicado se incrementa la intensidad de los rayos X emitidos haciendo que se corra
hacia longitudes de onda mas cortas (hacia la izquierda) como podemos observar en la Figura
1.3, indicando una mayor produccién de fotones.

La energia total de los rayos X emitida por segundo depende de la corriente / (el nimero

de electrones por segundo que golpea el blanco), del voltaje U (diferencia de potencial entre

Apm = 10712 m.
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catodo y dnodo) y el nimero atémico (Z) del blanco. De acuerdo a lo anterior la intensidad

total de los rayos X esta dada por:

I=AIZU™, (1.4)

donde A es una constante de proporcionalidad y m es una constante con un valor de apro-
ximadamente 2 [1]. Tengamos presente que el material del blanco afecta la intensidad y es

independiente a la longitud de onda.

1.4.2. Lineas caracteristicas del blanco.

Las lineas caracteristicas de rayos X del blanco se producen cuando un electrén a alta ve-
locidad penetra e interactia con electrones orbitales del elemento blanco, resultando en la
ionizacién o excitacion’ de estos. Como material blanco se puede usar molibdeno®.

Un 4atomo ionizado es sumamente inestable, por lo que los vacios electrénicos tienden a ocu-
parse inmediatamente mediante el decaimiento de electrones. Los niveles atdmicos se deno-
tan por las letras K, L, M,... correspondientes a los nimeros cudnticos principales n = 1, 2,
3,... [1] (figura 1.4).

SExcitar un 4tomo es provocar el desplazamiento de algunos de sus electrones a niveles de mayor energia,
por lo que se necesita una energia exacta para provocar este salto o excitaciéon. Cuando esta energia es mucho
mas alta hace que el electrén quede separado del 4tomo, generandose asi una ionizacién

5E] molibdeno es un elemento con nimero atémico Z = 42, con una temperatura de fusion de 2610°C.
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n=5 Capa O
n=4 Capa N
MalMB
n=3 y Capa M
Serie M
Ly LB LV
n=2 ¢ Y CapalL
Serie L
Kq K‘3 KV
n=1 ¢ Yy Capa K
Serie K

Figura 1.4: Transicion electrénica para la formacion de la lineas caracteristicas con sus res-
pectivas series: K, L, M, Ny O [9].

Si un electron tiene energia suficiente para ionizar una capa K, el dtomo queda excitado en
un estado de energia mds alto. Uno de los electrones exteriores cae inmediatamente hacia
la capa K, retornando el 4tomo a su estado base y emitiendo un foton de energia igual a la
diferencia de energia entre los niveles involucrados, el potencial para producir este proceso

€S:

eUkx > Ekg, (1.5)

donde E es la energia necesaria para desprender un electrén de la capa Ky Uk es el po-
tencial critico de excitacion al cual se empiezan a generar las lineas caracteristicas K, por
ejemplo para el &nodo de molibdeno, U tiene un valor mayor o igual a 20.01 £V [1]. Cuando

se aplica potenciales mayores a éste solo se aumenta la intensidad de las lineas sin afectarse
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su longitud de onda’.
La intensidad de las lineas caracteristicas depende de la corriente, la diferencia entre el vol-
taje aplicado y el voltaje critico (U ) para la formacion de las lineas caracteristicas como se

indica en la siguiente relacion:

IlineaK - BI<U - UK)ny (16)

donde B y n son constantes [1]. La alta intensidad de la linea caracteristica K, es de gran
utilidad en la difraccion de rayos X al generar un espectro monocromatico en comparacion
con la diferencia de intensidad de las otras lineas caracteristicas y el espectro continuo.
El trabajo Wy necesario para eliminar un electrén de la capa K requiere que los electrones
tengan una energia cinética tal que:

Lo,

Wi = Emv .

Requiere menos energia para eliminar un electrén de la capa L que un electrén de la capa
K, ya que el primero estd més alejado del nucleo; por lo tanto, se deduce que la tension de
excitacion L es menor que la K y que la radiacién caracteristica K no se puede producir sin
la radiacion L, M, etc., que la acompana [1].

El estudio de las lineas caracteristicas empez6 con su descubrimiento por parte de W. H.
Bragg. Luego Henry Moseley en 1913 model6 el comportamiento de estas lineas a partir del
nimero atémico (£) del blanco y la raiz cuadrada de la frecuencia (v), de tal manera que
al aumentar el nimero atomico la longitud de onda disminuye. Esta es la llamada Ley de

Moseley.

VP =C(Z~0) (17)

donde C'y o son constantes.

"Es Importante aclarar que al ir aumentando el voltaje, el espectro continuo si cambia con respecto a las
longitudes de onda corriéndose hacia valores mas pequefios como se puede observar en la figura 1.3, pero esto
no implica que la longitud de onda cambie para las lineas caracteristicas, dado que se trata de una caracteristica
del material del 4nodo
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Estructura fina de la serie K

Cuando se examinan las lineas del espectro caracteristico de la serie K, para un material
a una resolucién muy alta, se encuentra que son dobletes (dos lineas caracteristicas) poco
espaciados entre si, lo anterior se conoce como estructura fina de la radiacion X caracteristica
de la serie K para un material. Las pequefias divisiones de la linea espectral, se atribuye a una
interaccion entre el espin del electrén s, y el momento angular orbital /, llamado interaccion
spin-Orbita [10].

La estructura fina de las lineas caracteristicas de la capa K surge de la estructura fina de
las otras capas (L, M, N,...), por ejemplo la capa L en realidad consiste en tres subcapas,
designadas como L, L y L en espectroscopia de rayos X [11]. Las transiciones de las

subcapas a la capa K o estdn sujetas a las reglas de seleccién® las cuales estdn descritas por:
Al =41, Aj=0,+1, (1.8)

donde Al es el cambio en el momento angular y Aj la variacion del momento angular total
(j = s + 1) siendo s es el spin del electron) en la transicion. Siguiendo con el ejemplo las
transiciones posibles de las subcapas L a la capa K segun las reglas de seleccion son: de L
a K llamada K, y de L) a K llamada K. En la figura 1.5 se muestran las transiciones

posibles de las subcapas de L, M,y N alacapa K.

8Es importante tener en cuenta que cualquier transicién de electrones que implique la emisién de un fotén,
debe implicar un cambio de 1 en el momento angular. Se dice que el fotdn tiene un momento angular intrinseco,
o ”’spin”, de uno, por lo que la conservacién del momento angular en la emisién de fotén, requiere un cambio
de 1 en el momento angular del &tomo [10].
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Niveles de energia

Estados serie
Designacion cuénticos K
derayosX n | j —— e ver—
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Figura 1.5: Diagrama parcial de las transiciones de algunas subcapas a la capa K [9].

La longitud de onda para cada linea en cada serie se incrementa en el sentido K, L, M,...
donde para la serie K: K,, = 0.709 A, K,, =0.71 A, y Kg = 0.632 A, donde al y a2
corresponden al doblete para K, (La forma para lograr visualizar este desdoblamiento se vera
mads adelante en el capitulo 9) cuyas longitudes de onda son muy proximas y se suelen tomar
como K, [1]. Estas lineas son caracteristicas del material del 4nodo y forman el llamado

Espectro Caracteristico (figura 1.6).
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Figura 1.6: Lineas caracteristicas para el Molibdeno a 35 £V junto al doblete K, y K.
Tomado de Elements of X-Ray Diffraction, tercera edicion [1]

1.5. Interaccion: rayos X - materia

Los rayos X tienen la capacidad de penetrar e interaccionar con la materia perdiendo o ce-
diendo parte de su energia al medio que atraviesan, dependiendo de la energia que tenga el

haz de rayos X incidente asi como también de su intensidad y las propiedades del medio.

1.5.1. Dispersion

Cuando los rayos X se encuentran con un electrén su interaccion hace que este se convierta
en fuente de radiacion electromagnética secundaria dispersada. De acuerdo a la longitud de

onda y la relacién de fases entre la radiacion inicial y dispersada es posible identificar si se
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trato de un proceso eldstico o ineldstico.

El proceso eldstico obedece a una descripcion mecénico-cldsica y se lleva a cabo cuando
tanto el electrén como el haz de rayos X conservan su energia, en este proceso el dngulo de
incidencia serd el mismo angulo de dispersion, conservando la misma longitud de onda, es
decir que entre los haz de incidencia y dispersién habrd un dngulo 26, algunos de los fotones
son dispersados conservando su energia y su misma longitud de onda (\) dando origen al
fenémeno de difraccion.

El proceso inelastico obedece a una descripcion mecdnico-cudntica y se lleva a cabo cuando
parte de la energia del haz de rayos X es transferida al electrdn, asi el haz dispersado tendra
una frecuencia menor a la inicial y una longitud de onda mayor. Este proceso es conocido

como efecto Compton [1].

1.5.2. Dispersion en una red Cristalina: Difraccion

En la interaccion de los rayos X con la materia algunos de los fotones son dispersados con-
servando su energia y su longitud de onda dando origen al fenémeno de difracciéon. Un rayo
difractado esta compuesto de muchos rayos dispersados que se encuentran en fase y se re-
fuerzan mutuamente.

El fenémeno de la difraccion involucra muchos dtomos que se encuentran organizados pe-
riddicamente de forma tridimensional en la materia formando una red cristalina. De acuerdo
a la estructura que se forma es posible trazar infinitos planos consecutivos por una serie de
puntos; la separacién entre planos se le llama distancia interplanar “d”. Cuando un haz de
rayos X pasa por al menos dos de sus planos el dngulo de incidencia es el mismo de disper-
sion, y si los rayos dispersados estdn en fase se tendra una interferencia constructiva y sera
posible detectar el rayo difractado.

Tras el descubrimiento de los rayos X en 1895 por Rontgen; en 1912 el fisico Max Von Laue
dio inicio a la cristalografia de rayos X que establece tres hipdtesis: el medio cristalino es
periddico, los rayos X son ondas y la longitud de onda de los rayos X es del mismo orden
de magnitud de la separacion de los planos que se repite entre los cristales [3]. Con las an-

teriores hipotesis fue posible confirmar la difraccion de rayos X. Luego se encontré que la
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geometria de la difraccion de rayos X es la misma aplicada a la reflexion de un haz de luz en
un espejo plano, y de esta manera permite interpretar planos de cierta distribucién periddica
de los 4&tomos en una estructura tridimensional cristalina, descubriendo asi padre e hijo, Wi-
lliam Henry Bragg y William Lawrence Bragg respectivamente, la conocida Ley de Bragg

(esta ley se estudia en la seccién B.3) descrita por:
nA = 2dsin(0); n=1,2,3, ... (1.9)

donde n corresponde al orden de difraccidn, d es la distancia entre planos de un cristal, A es

la longitud de onda de los rayos X y 6 es el angulo de difraccion.

1.5.3. Absorcion

En la interaccion de los rayos X con la materia, los fotones que componen esta radiacion son
parcialmente absorbidos y parcialmente transmitidos por el 4&tomo. En este proceso se gasta
una parte de su energia y la restante es transmitida a los electrones para su ionizacion. Este
fenémeno es llamado absorcion fotoeléctrica [4]. En la absorcion fotoeléctrica la energia
que el foton le transfiere al electron hace que este salga eyectado del 4&tomo dejando un hue-
co en la capa y su llenado se realiza mediante dos procesos distintos: emision de rayos X
fluorescentes (uno de los electrones de la capa adyacente superior llena el hueco liberando
energia en forma de un fotén generando radiacidn caracteristica) y emision de un electrén
Auger (uno de los electrones de la capa adyacente superior llena la vacante liberando energia.
Esta energia es transferida a un electrén de una capa externa, lo que con lleva a que el dtomo

libere a este electron y alcance su estado base).
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Figura 1.7: Emision fotoeléctrica de rayos X y emision del electron Auger mediante el pro-
ceso de absorcion fotoeléctrica en la capa K, [9].

o=

La seccidn transversal de absorcion fotoeléctrica varia con el nimero atémico Z del absor-
bedor, aproximadamente en un factor de Z 4 [4]. Esta variacién corresponde al contraste,
entre los diferentes elementos que hacen que los rayos X sean tan ttiles para la obtencién
de imagenes de cuerpos formados por diferentes materiales no observables mediante la luz
visible, por ejemplo, el tejido esta constituido principalmente de agua e hidrocarburos, com-
portandose como buenos transmisores de rayos X, mientras que el hueso contiene una gran
cantidad de calcio (Ca) y una transmision de rayos X correspondientemente mas pequefia.
De esta manera es como se tiene la capacidad de mirar a través del cuerpo, una practica que
inicié Rontgen cuando descubrid los rayos X hace mas de 100 afos.

Por otra parte, Rontgen estableci6 que para la absorcién de un material el decrecimiento de la
intensidad de un haz de rayos X pasando a través de una sustancia homogénea es proporcional

a la distancia x como se indica a continuacion:
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T
—dT = pdx, (1.10)

donde p es una constante llamada constante de absorcion lineal, depende del material en
consideracion, su densidad y la longitud de onda de los rayos X, la cantidad p«dx corresponde
a la atenuacion del haz que atravesé una capa de grosor dx de una superficie. Integrando con

Z(z—0) = Lo se llega a la siguiente expresion:

I(x) = Toe (1.11)

donde Z, corresponde a la intensidad del haz de rayos X incidente, Z(z) es la intensidad
que se ha absorbido por el material y 1 es el coeficiente lineal de absorcion, el cual, se
puede determinar experimentalmente mediante la relacién de intensidades de un haz con y
sin muestras.

El coeficiente de absorcion lineal p es proporcional a la densidad p, lo que significa que
la cantidad p/p, llamada coeficiente de absorcion de masa, es una constante del material
e independiente de su estado fisico (s6lido, liquido o gas). Esta dltima cantidad, llamada
coeficiente de absorcién de masa, es la que se suele tabular. La ecuacién 1.11 puede ser

reescrita en una forma mas utilizable

I(x) = Tye WP, (1.12)

Aclaremos que la materia absorbe los rayos X mediante dos formas: la dispersion y la ab-
sorcion fotoeléctrica, y estos dos procesos juntos conforman la absorcion total medida por
el coeficiente de absorcion masico. La dispersion de rayos X por un dtomo se da en todas
las direcciones y dado que su energia no es percibida en el haz transmitido se dice que ha
sido absorbida, cabe resaltar que su aporte es bastante pequefio excepto para elementos li-
geros, dentro de la absorcion total. La verdadera absorcion es causada por las transiciones
electrénicas de un 4tomo que se dan lugar a partir de una cantidad minima de energia donde
el electron es expulsado, este proceso se le denomina foto-electrénico y la radiacién carac-

teristica emitida se llama radiacion fluorescente, por ejemplo para una transicion de la capa K
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es necesaria una cantidad Fx de energia, y teniendo en cuenta la cuantizacion de la energia

tenemos la siguiente relacion:

ke
e

donde Mg corresponde a la longitud de onda del borde de absorcién’. Podemos observar

Ex (1.13)

que a medida que la longitud de onda disminuye, aumenta la energia de los fotones, lo que
causa que el coeficiente de absorcién disminuya, ya que a mayor energia de un cuanto, mas
facilmente pasa a través de un absorbente. Cuando la longitud de onda se reduce justo por
debajo del valor critico Ak, el coeficiente de absorcién aumenta repentinamente, incluso
hasta aproximadamente ocho veces el valor pero a medida que la longitud de onda del haz
incidente disminuye por debajo de A\, el coeficiente de absorcién comienza a disminuir
nuevamente, a pesar de que la produccién de radiacién K fluorescente y foto-electrones aun

se este llevando a cabo.

9Las longitudes de onda de absorcién varian de acuerdo con la ley de Moseley (ecuacién 1.6)
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Equipo de Rayos X 554 801

2.1. Descripcion

Figura 2.1: Equipo de rayos X [9].

a. Panel de conexion ala red. de rayos X). g. Canal vacio.

b. Panel de control. e. Camara de experimenta- 1 pyjsador de seguridad.
cién (aqui con goniéme-

c. Panel de conexion. tro). i. Bases.

d. Recinto del tubo (con tubo f. Pantalla fluorescente. J- Manijas de transporte.

22
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En el estudio de los rayos X y su interaccion con la materia tenemos el equipo de rayos X
554 801 de la Leybold, el cual permite realizar experiencias interdisciplinarias asociadas a la
fisica, que va desde la fisica atdmica hasta la fisica del estado sé6lido, tal como, la transilu-
minacién! de objetos, observada gracias a la pantalla fluorescente contenida en el equipo y

experimentos de ionizacion y dosimetria.

El equipo de rayos X 554 801 (figura 2.1) es una méaquina que contiene un tubo genera-
dor de rayos X con dnodo fijo de Molibdeno (d), filtro de Zirconio, un gonidmetro con un
tubo contador Geiger-Miiller (e). El equipo se controla a través de un microprocesador facili-
tando la configuracidn de los parametros de su funcionamiento de forma manual o mediante
su software “aparato de rayos X”. Independientemente del procedimiento elegido, el equipo
de rayos X tiene una pantalla digital (b) que permite observar los cambios realizados. Con el

equipo se pueden realizar las siguientes practicas:
= Fluorescencia de una pantalla luminosa debido a los rayos X.
= Influencia de un medio de contraste en la absorcién de rayos X.
= Produccion de un haz monocromatico de rayos X mediante un filtro.
= Estructura fina de la radiacién X caracteristica del molibdeno.

= Espectro de rayos X para un dnodo de molibdeno en funcion del alto voltaje y la co-

rriente de emision.
= Relacion Duane-Hunt y determinacion de la constante de Planck.

= Reflexion de Bragg.

!Transiluminacién: Paso de radiacién X a través del objeto que se quiere examinar. La zona que se va a
observar esta interpuesta entre el observador y la fuente de rayos X.
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2.2. Datos Técnicos

Antes de usar el equipo de rayos X es necesario tener un buen conocimiento sobre las medi-
das y limites de seguridad bajo los cuales trabaja la maquina, esto le asegurara su adecuado
funcionamiento asi como también mediciones confiables. Las especificaciones técnicas y

limitaciones de la miquina se mencionan a continuacion:

= Las dimensiones del equipo son: 67 cm X 48 cm X 3 cm y una masa de: 41 kg.

» El aparato de rayos X cuenta con una proteccién completa, (BfS 05/07 V/Sch R6V?),
que permite el uso de tubos intercambiables de hierro (Fe), molibdeno (Mo), cobre
(Cu), plata (Ag), wolframio (W) y oro (Au). Por el momento solo se cuenta con un

tubo de Molibdeno.
= El indice de dosis a 10 cm de distancia es: < 1 uSv/h>.

= La tension elevada del tubo se encuentra entre 0.0 y 35.0 £V (voltaje DC estabilizado)

y la corriente del tubo de 0.0 a 1.0 m A (corriente DC regulada independientemente).

= El tubo de rayos X con dnodo de molibdeno tiene sus lineas caracteristicas:

K, =174 keV (T1.1 pm), K5 = 19.6 keV (63.1 pm).

= El didmetro de la pantalla fluorescente para experimentos de transiluminacion es

D =15 cm (figura 2.1 f).

= El equipo cuenta con un puerto USB que le permite la transmisién de datos a una

computadora y controlar el experimento.

= La tension de red se puede observar en la placa de caracteristicas en la parte posterior

de la carcasa, el consumo de energia es de 115 v A.

2BfS 05/07 V/Sch R6V es una homologacién generada por la Oficina Federal de Proteccién Radioldgica
donde se garantiza que el equipo de rayos X 554 800 estd aprobado para su uso en la realizacién de experimentos
yo con fines educativos en escuelas, colegios y universidades.

3El uSv/h o el uSv/aiio ademds de utilizarse para medir la cantidad de radiacién (dosis), también es til
para expresar la velocidad a la que se entrega esta dosis (tasa de dosis) [12].
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2.3. Panel de conexion a la red

El panel de conexion a la red (figura 2.1 a) se usa para conectar el equipo a una red eléctrica
de 115 V a través del cable de alimentacién insertado en la hembrilla de conexién

(figura 2.2 a2).

Figura 2.2: Fotografia del panel de conexion a la red del equipo de rayos X 554 801 [9].

= al Portafusible = a3 Interruptor de encendido de la

. ., maquina
= a2 Hembrilla de conexidn a la red
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2.4. Recinto del tubo

d1
d2

d3

d4
d5

dé

dr

ds

Figura 2.3: Fotografia del recinto del tubo del equipo de rayos X 554 801 [9].

d1 Cable de alta tension

dS Tubo de vidrio emplomado

d6 Tornillo de apriete

= d2 Ventilador

= d7 Portatubo con tornillo de fijacién
= d3 Disipador de calor

= d8 Puerta corrediza de vidrio emplo-
= d4 Tubo de rayos X mado

El recinto del tubo (figura 2.1 d) sirve para recibir al tubo de rayos X y como dispositivo de
blindaje del tubo de rayos X. Por la puerta corrediza de vidrio emplomado situada delante
del recinto del tubo y por el tubo de vidrio emplomado circundante al tubo de rayos X es

posible observarlo directamente durante su funcionamiento.
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2.5. Camara de experimentos

e8

e9

e10

el
el12

e13

el4

Figura 2.4: Fotografia de la cdmara de experimentacion del equipo de rayos X 554 801 [9].
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ell. Cable plano, con
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HV OUT
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La cdmara de experimentacion (figura 2.1 e) sirve para alojar los dispositivos de experimen-

tacion, como por ejemplo, el goniémetro (554 831).
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A través de la puerta corrediza de vidrio emplomado (figura 2.4 €9) y la ventana de vidrio em-
plomado (figura 2.4 el) se puede observar de muy cerca los dispositivos de experimentacion,

aun durante el funcionamiento del tubo de rayos X.

2.6. Goniometro

6
5
2a
1a 2b
1b
4
3

3a

Figura 2.5: Fotografia del goniémetro en la cimara de experimentacion del equipo de rayos
X 554 801 [9].

= 1 Brazo del blanco 3 Ranura guia inferior
1a Soporte del blanco 3a Tornillos malteados

1b Mesa del blanco

4 Hembrilla miltiple

s 2 Brazo del sensor

5 Ranura guia superior
2a Soporte del sensor

2b Asiento del sensor 6 Caja de conexiones
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El goniémetro es una unidad auténoma para ser montada en el aparato de rayos X 554 801.
Esta unidad posee dos motores paso a paso independientes y controlables, con los que se
puede mover el brazo del sensor (figura 2.10 2) y el brazo del blanco (figura 2.10 1). El
movimiento es fijado mediante pulsadores del panel de control (figura 2.1 b) del aparato
de rayos X , manualmente con el pulsador ADJUST o automaticamente con la tecla SCAN
(estos movimientos seran estudiados mas adelante en la seccién 2.7.4). La mesa del blanco
(figura 2.10 1b) sirve para sostener a un blanco que puede ser por ejemplo un cristal de
fluoruro de litio (LiF 554 77), o un cristal de cloruro de sodio (NaCl 554 78).

El gonidémetro puede ser desplazado como una unidad completa moviendo la caja de cone-

xiones (figura 2.10 6) a través de los rieles guia (figura 2.4) superior e inferior.

2.6.1. Montaje y desmontaje del goniometro

Para la realizacion de algunas practicas como fluorescencia de una pantalla luminosa debido
a los rayos X (capitulo 4) e influencia de un medio de contraste en la absorcion de rayos X
(capitulo 5), donde es necesario el uso de la pantalla fluorescente, se requiere desmontar el
gonidometro de tal manera que no interfiera con el paso de los rayos X hacia los objetos a ser

transiluminados.

Montaje (figura 2.10)
= Monte el soporte del blanco (figura 2.10 1a) y el soporte del sensor (figura 2.10 2a).

= Extienda el cable plano (figura 2.4 el1) del aparato de rayos X hacia la derecha, por

detras del riel guia inferior (figura 2.4 e12) en la cdmara de experimentacion.
= Destornille los tornillos malteados (figura 2.10 3a) de la ranura guia inferior.
= Coloque la ranura guia superior en el riel guia superior del aparato de rayos X.

= Gire la parte inferior del gonidmetro acercandolo al riel guia del aparato de rayos X,
levante el gonidmetro y coléquelo de tal manera que el riel inferior se sumerja en la

ranura guia inferior del gonidmetro.
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= Desplace el goniémetro en la cdmara de experimentacion hacia la izquierda y enchufe
el cable plano en la hembrilla multiple del goniémetro (tenga en cuenta la proteccion

contra polarizacidn inversa).

= Desplace el gonidmetro hacia el colimador (figura 2.4 e3) hasta la distancia deseada,

coloque los tornillos malteados de la ranura guia inferior y apriételos.

= Monte el sensor (ver seccion 2.6.5) .

Desmontaje

= Extraiga el sensor del asiento del mismo.
= Destornille los tornillos malteados de la ranura guia inferior del goniémetro.

= Desplace el gonidmetro en la cdmara de experimentacion hacia la izquierda y jale el

cable plano de la hembrilla multiple del goniémetro.
= Gire manualmente el brazo del sensor del gonidmetro hacia la posicién de 0°.

= Levante el gonidmetro hasta el tope, gire la parte inferior del goniometro hacia delante
y baje el gonidmetro hasta que la parte superior del mismo también puede ser tornada

hacia delante.
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2.6.2. Montaje y desmontaje del soporte del blanco

I

7z

o & &

Figura 2.6: Gréfico guia para el montaje y desmontaje del soporte del soporte del blanco [17].

Montaje

= Monte el gonidmetro y ponga el brazo del blanco del goniémetro en posicién hori-
zontal (coloque la ranura de forma de V verticalmente en el manguito del brazo del

blanco).

= Introduzca el eje de giro del soporte del blanco en el manguito del brazo del blanco, de
tal manera que el pasador del eje de giro se deslice en la ranura del manguito de forma

de V.

= Apriete fijamente la tuerca del soporte del blanco.

Desmontaje
= Suelte la tuerca del soporte del blanco.

= Jale hacia delante el eje de giro del soporte del blanco por el manguito del brazo del

blanco.



Capitulo 2: Equipo de Rayos X 554 801 32

2.6.3. Montaje y desmontaje de la mesa del blanco

5

Figura 2.7: Gréfico guia para el montaje y desmontaje de la mesa del blanco [17].

Montaje

= Suelte el tornillo malteado en la mesa del blanco.

= Desde abajo introduzca la guia de plastico en la ranura, en el soporte del blanco, y

desplace la mesa del blanco hacia arriba hasta el tope.

= Apriete fijamente el tornillo malteado.

Desmontaje

= Suelte el tornillo malteado en la mesa del blanco y jale la mesa del blanco hacia abajo

fuera de la ranura del soporte del blanco.

Nota: Tenga en cuenta que si el goniometro esta ubicado en la parte izquierda del recinto

de experimentacion los dngulos de movimiento del brazo del sensor tendrdn una limitacion
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extra importante. Si usa la opcion SENSOR este tendrd un limite maximo angular de 100° y
en la opcion COUPLED este limite serd de 50°, dado que su paso angular es 2 : 1 en relacion
al brazo del blanco. De lo contrario si se encuentra ubicado en el centro verifique los datos

técnicos.

2.6.4. Montaje del blanco

En la realizacion de algunas practicas como calibraciéon del equipo de rayos X 555-801
(capitulo 3), produccién de un haz monocromatico de rayos X mediante un filtro (capitulo 8),
espectro de rayos X para un dnodo de molibdeno en funcién del alto voltaje y la corriente de
emision (capitulo 7), estructura fina de la radiacion X caracteristica del molibdeno (capitulo
9), relaciéon Duane-Hunt y determinacion de la constante de Planck (capitulo 6). Es necesaria
la presencia de un cristal de NaCl (blanco) el cual se encarga de difractar los rayos X. A

continuacion se indica como colocar dicho cristal en el aparato de rayos X.

Figura 2.8: Gréfico guia para el montaje del blanco [17].
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= Coloque el brazo del blanco y el brazo del sensor del goniémetro en posicion horizon-

tal.
= Suelte el tornillo moleteado en la mesa del blanco y baje un poco la mesa del blanco.

= Coloque el blanco (por ej. un cristal de NaCl o un dispersor de Al) tendido sobre la

mesa del blanco y desplacelo hasta el tope posterior.

= Desplace hacia arriba la mesa y el blanco juntos, hacia el borde y apriete fijamente el

tornillo moleteado.

= Verifique cuidadosamente que el blanco esté bien fijo.

2.6.5. Montaje y desmontaje del soporte del sensor

Figura 2.9: Gréfico guia para el montaje y desmontaje del soporte del sensor [17].
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Montaje

Desmonte el soporte del blanco.

Suelte el tornillo malteado del brazo del sensor.

Primeramente coloque el riel guia inferior del soporte del sensor en la ranura inferior

del brazo del sensor, finalmente haga encajar el riel guia superior en la ranura superior.

Ajuste la distancia deseada entre blanco y sensor y bloquee el soporte del sensor a esa

distancia con el tornillo malteado.

Desmontaje

Desmonte el sensor.

Desmonte el soporte del blanco.

Suelte el tornillo malteado en el brazo del sensor.

Gire el riel guia superior del soporte del sensor fuera de la ranura superior del brazo

del sensor y baje el soporte del sensor.

Ajuste del brazo del sensor

Suelte el tornillo malteado en el brazo del sensor. Ajuste la distancia deseada entre blanco y
sensor y bloquee la distancia del soporte del sensor con el tornillo malteado. Lo anterior se
hace en muchas practicas debido a que la distancia entre el sensor y el blanco influye en la

toma de datos del sensor.
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2.6.6. Montaje del sensor

Una manera de captar la radiacion X difractada por el blanco es con la utilizacién de un
tubo contador Geiger Miiller (GM). Este tubo contiene un gas que se ioniza al paso de la
radiacion, de tal manera que cuenta el nimero de particulas o fotones (independientemente
de su naturaleza o energia) que atraviesan al sensor en un determinado tiempo [18], a esto se
le denominara tasa de conteo. Debido a que en muchas practicas se requiere la utilizacion
del tubo contador GM, es necesario saber como posicionarlo en el equipo de rayos X, de tal

manera que se pueda hacer una buena toma de datos con este.

Figura 2.10: Grafico guia para el montaje y desmontaje del soporte del sensor [17].

= En caso dado desplace el gonidémetro hacia la izquierda en el recinto de experimenta-

cion.

= Suelte el tornillo malteado del asiento del sensor.
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= Retire la tapa cobertora del tubo contador, introduzca cuidadosamente en el asiente del

sensor hasta el tope desde atrés y fijelo con el tornillo malteado.

Para utilizar el medidor de tasas interno: Conecte el cable del tubo contador en el recinto de

experimentacion a la hembrilla GM TUBE .

Para utilizar una unidad contadora externa: Conecte el cable de la unidad en el recinto de
experimentacion a la hembrilla HV OUT y en el panel de conexiones conecte la hembrilla

HYV IN con la unidad externa.

2.6.7. Colimador

Un colimador es un sistema que a partir de un haz de rayos divergente obtiene un haz paralelo,
es decir, sirve para homogeneizar las trayectorias o rayos que, emitidos por una fuente, salen
en todas direcciones obteniendo asi un chorro de particulas o conjunto de rayos con las
mismas propiedades. Esto se logra gracias a que el colimador esta hecho de materiales con

alta densidad y excelente capacidad de absorcién de rayos X [20].

Montaje del colimador

Figura 2.11: Fotografia del colimador del equipo de rayos X 554 801 [9].
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= Gire el colimador de tal forma que el pasador guia esté alineado con la ranura res-
pectiva del asiento del colimador y la rendija del colimador se encuentre en posicion

horizontal.

= Deslice el colimador hasta que los casquillos estén conectados a los pines del asiento

del colimador.

Montaje del filtro (figura 2.12 b)

En muchos experimentos de difraccion de rayos X ( ver capitulo 8) se requieren radiacion lo
mas monocromadtica posible, es por eso que se ve necesario la utilizacién de un filtro el cual
disminuye la intensidad de radiaciones caracteristicas no deseadas. El montaje del filtro se

ilustra a continuacion.

(a) (b)

Figura 2.12: Fotografia del colimador y el filtro [9].

2.7. Panel de control

El aparato de rayos X se controla utilizando una serie de teclas para configurar los pardmetros
y seleccionar el modo de funcionamiento, un mando para configurar el valor deseado del
parametro seleccionado y un panel de visualizacién que muestra el valor establecido, para
cada boton. Un LED indica la seleccion de pardmetro correspondiente.

Dependiendo del estado respectivo del aparato de rayos X, no es posible activar todas las
teclas en todo momento. En particular, algunas teclas no tienen funcién cuando el goniémetro

(554 831) no esta montado.
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Figura 2.13: Fotografia del panel de control del equipo de rayos X 554 801 [9].

» b1 Panel visualizador m b4 Teclas de modo escaneo

m b2 Pulsador ADJUST m b5 Teclas de comando

= b3 Teclas de seleccién de parametros = b6 Lampara de control del alto voltaje
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2.7.1. Panel visualizador

Campo de visualizacion superior: muestra la velocidad de conteo actual. Campo de visuali-
zacion inferior: muestra la cantidad seleccionada con una tecla.

En el modo de escaneo acoplado, la posicion angular del objetivo aparece en el campo de
visualizacidn inferior; el campo de visualizacidn superior se puede alternar entre la velocidad

de conteo y la posicion angular del sensor presionando la tecla COUPLED.

2.7.2. Pulsador ADJUST (ajustar)

Permite establecer los valores deseados de los parametros.

Este elemento de control incremental se puede activar en ambas direcciones y tiene una
respuesta dindmica, es decir, cuando la perilla se gira rdpidamente se observan incrementos
mayores en el pardmetro que se esta ajustado. El aparato acepta los valores mostrados cuando

se presiona otra tecla.

2.7.3. Teclas de seleccion de parametros

» Tecla U: activa la visualizacion y configuracion del tubo de alta tension.
Rango de valores: 0.0 — 35.0 KV
Anchura de paso: 0.1 £V
Predeterminado: 5.0 £V
El valor ajustado se muestra independientemente de si el alto voltaje del tubo esta

encendido.

= Tecla /: activa la visualizacion y el ajuste de la corriente de emision.
Rango de valores: 0.00 — 1.00 mA
Anchura de paso: 0.01 mA
Valor predeterminado: 0.00 mA
El valor ajustado se muestra independientemente de si la corriente de emision esta

fluyendo.
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= Tecla At: activa la visualizacion y el ajuste del tiempo de medicién por paso angular.
Rango de valores: 1 — 9999 s
Ancho del paso: 1 s

Por defecto: 1 s

» Tecla Af: cuando se monta el gonidémetro (554 831), esto activa la visualizacion y el
ajuste del ancho del paso angular para el modo de escaneo automatico.
Rango de valores: 0.0° — 20.0°
Ancho de paso: 0.1°
Predeterminado: 0.1°
El ajuste A = 0.0° desactiva el modo de escaneo automadtico y activa el modo expo-

sicion - temporizador.

= Limites de la tecla § (BLIMITS): Cuando se monta el goniémetro (554 831), esto
activa la visualizacion y definicion de los dngulos de limite superior e inferior para
el modo de escaneo automadtico. No se puede iniciar una medicién cuando el limite
superior es menor que el limite inferior. La pantalla parpadea hasta que se corrija esta
situacion.
La primera vez que se presiona esta tecla, el panel de visualizacién muestra el simbolo
J. Ahora puede establecer el dngulo limite inferior.
La segunda vez que se presiona esta tecla, el panel de visualizacion muestra el simbolo

1. Ahora puede establecer el angulo limite superior.

2.7.4. Teclas de modo de escaneo

Estas teclas permiten diferentes formas de escaneo. El escaneo hace referencia a la deteccion
(a través de un tubo contador Geiger-Miiller) de los fotones de rayos X en el proceso de
interaccion de estos con la materia (cristal de NaCl). Este escaneo se vera afectado por el
movimiento del brazo del blanco debido a que de esté depende el angulo de incidencia de los

rayos X en el cristal, también se afecta por el movimiento del brazo del sensor debido a que
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de esté depende el angulo con el que se dispersan los rayos X después de su interaccion con

el cristal.

= Tecla SENSOR (sensor): cuando se monta el goniometro (554 831), esta tecla activa
el modo de escaneo SENSOR (movimiento del brazo del sensor) de forma automatica
0 manual.
Puede definir los dngulos limite del brazo del sensor para escaneo automdtico con
ayuda de la tecla SLIMITS. El campo de visualizacion inferior muestra la posicion

angular del sensor.

= Tecla TARGET (objetivo): cuando se monta el goniémetro (554 831), esta tecla activa
el modo de escaneo TARGET (movimiento del brazo del blanco) de forma automatica
0 manual.
Puede definir los angulos limite del brazo objetivo para el escaneo automatico. El movi-
miento del brazo objetivo se puede controlar de forma manual o automética. El campo

de visualizacion inferior muestra la posicion angular del objetivo.

= Tecla COUPLED (acoplado): cuando se monta el goniometro (554 831), esta tecla ac-
tiva el modo de escaneo COUPLED (movimiento conjunto del brazo del sensor y del
blanco) de forma automatica o manual.
Los brazos del sensor y el objetivo se pueden mover de forma manual o automatica
con un acoplamiento angular de 2 : 1 el cual hace referencia a que el paso angular
del sensor es el doble respecto al del portamuestras. En el movimiento controlado ma-
nualmente, el punto de referencia para el acoplamiento 2 : 1 es la posicién angular
del objetivo y el sensor antes de pulsar la tecla COUPLED, y para el movimiento au-
tomatico, el punto de referencia es el punto cero del sistema de medicion.
El campo de visualizacion inferior muestra la posicion angular del objetivo. Al presio-
nar la tecla COUPLED se alterna el campo de visualizacion superior entre la velocidad

de conteo y la posicion angular del sensor.

= Tecla CERO (Key ZERO): cuando se monta el goniémetro (554 831), esta tecla hace

que los brazos del objetivo y del sensor se muevan a la posicion cero del sistema de



Capitulo 2: Equipo de Rayos X 554 801 43

medicién sin cambiar los valores de los pardmetros establecidos con anterioridad.

Escaneo automatico

En el escaneo automatico, autométicamente se mueven los brazos del goniémetro después

de oprimir el pulsador SCAN (esta tecla se estudiara mas adelante en la seccion 2.7.5). Aqui

se puede elegir entre los modos de escaneo TARGET, SENSOR o COUPLED. El aparato de

rayos X almacena todos los valores medidos (dngulos y tasas de conteo). A continuacion se

indica como realizar este tipo de escaneo.

Para elegir el modo de escaneo oprima la tecla TARGET, SENSOR o COUPLED.

Oprima la tecla § LIMITS y con el pulsador ADJUST ajuste el limite inferior del

€scanco.

Oprima nuevamente el pulsador 3 LIMITS y con el pulsador ADJUST ajuste el limite

superior del escaneo.

Elija los pardmetros de medicion [ y U.

Elija un ancho de paso angular Af.

Ajuste del tiempo de medicién por paso angular deseado At.

Para almacenar y procesar los datos que se obtendran en el escaneo conecte el equipo
de rayos X a una computadora a través del cable USB y arranque el programa “Aparato

de rayos X”.
Inicie el escaneo automatico con la tecla SCAN.

En caso de que se detenga la mediciéon oprima la tecla REPLAY y con el pulsador

ADJUST solicite los datos medidos almacenados para cada paso angular.
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Escaneo manual

En el escaneo manual el movimiento de los brazos del gonidmetro se realiza manualmente
mediante ADJUST. Aqui se puede elegir entre los modos de escaneo TARGET, SENSOR o

COUPLED. A continuacion se indica como realizar este tipo de escaneo.

= Para elegir el modo de escaneo oprima la tecla TARGET, SENSOR o COUPLED.

Seleccione los pardmetros de medicion [y U.

Ajuste el tiempo de medicion por paso angular At = 1 s.

= Dirija manualmente el brazo del goniémetro con ADJUST hacia la posicion angular

deseada.

Espere unos 2 s, hasta que el panel visualizador muestre la tasa de conteo para la nueva

posicion angular.

2.7.5. Teclas de comando

= Tecla RESET (reiniciar): con el goniémetro (554 831) incorporado este pulsador mue-
ve el brazo del blanco y el brazo del sensor hacia la posicion instrumental del cero y
pone todos los pardmetros a los valores predeterminados.

La alta tension del tubo se desconecta.

= Tecla REPLAY (repeticion): activa la lectura de la memoria de datos. En el panel vi-
sualizador se representan las posiciones angulares, solicitadas manualmente mediante
el pulsador ADJUST, y las tasas respectivas promediadas en el tiempo de medicion por
paso angular At y son entregadas a través de un cable USB a una computadora. En las
hembrillas de salida ANGLE (4ngulo) y RATE (tasa) se entregan las tensiones respec-
tivas ( esto se estudiara mas adelante en la seccion 2.8). Si se realiza una toma de datos,
estos valores pueden ser llamados las veces que uno quiera, siempre que el pulsador

RESET o SCAN no sean oprimidos y que el aparato de rayos X no esté desconectado.
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= Tecla SCAN ON/OFF (escaneo encendido/apagado): al conectar el alto voltaje del tu-
bo se activa el pulsador de seguridad (figura 2.1 h) impidiendo que se abran las puertas
vidrio emplomadas, para dar inicio a mediciones con el equipo de rayos S. Los valores
medidos son depositados en la memoria de datos.
La tecla SCAN sdlo puede ser accionada en combinacién con uno de las teclas SEN-
SOR, TARGET o COUPLED (escaneo automatico) o para AS = 0.0° (modo de ser-
vicio: “tiempo de exposicion”™).
En el escaneo automdtico se recorre primero la posicion instrumental del cero y luego
el limite angular inferior. Después se conecta el voltaje del tubo. Tan pronto se aplica
el voltaje y fluye una corriente de emision, empieza el escaneo. Los puntos inicial y
final son fijados con los limites angular inferior y superior mediante la tecla S LIMITS.
En “tiempo de exposicidon” se conecta la alta tension del tubo. Tan pronto se aplica el
voltaje y fluye una corriente de emision, el crondmetro comienza a correr en sentido

antihorario para indicar el tiempo de exposicion restante.

2.7.6. Lampara de control de

Se hace intermitente cuando la alta tensidn del tubo esta conectada.

La alta tension del tubo puede ser conectada con las teclas SCAN o HV ON/OFF.
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2.8. Panel de conexiones

usSB HV IN SIGNAL OUT  ANGLE RATE

max. 1.5kV /2 mA

Figura 2.14: Fotografia del panel de conexiones del equipo de rayos X 554 801 [9].

= Salida USB: La interfaz esta aislada eléctricamente del aparato de rayos X. El equipo

estd conectado a una computadora a través del cable suministrado (cable USB).

= Entrada HV IN: Entrada de voltaje, unida con la salida de alto voltaje HV OUT en la
barra de conexidn de la camara de experimentacion.
La entrada del voltaje permite realizar experimentos, por ejemplo, con un contador

Geiger-Miiller, que funciona con un contador externo.

= Salida SIGNAL OUT (senal de salida): Salida BNC, unidad con la salida para la en-
trada BNC SIGNAL IN en la barra de conexion de la camara de experimentacion.
La salida BNC permite realizar por ejemplo experimentos con sensores con conexion

BNC.

= Salida ANGLE (angulo): Salida analdgica para conectar un registrador XY.
Luego de oprimir el pulsador SCAN o REPLAY se entrega una tension de 0,5 V' /10

grados proporcional al 4ngulo, para el brazo del blanco del goniémetro.

= Salida RATE (tasa): salida analdgica para conectar un registrador XY.
Después de oprimir el pulsador SCAN o REPLAY se entrega una tensién de 0,5 V/
/1000 /s proporcional a la tasa.
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2.9. Pantalla fluorescente

La pantalla fluorescente (figura 2.1 f) es una luna de vidrio emplomado recubierta con un
material fluorescente* e impermeable a la luz, apropiada para el recinto de experimentacion,
y que sirve como simple medio detector de rayos X, por ejemplo, en los experimentos de
transmision de rayos X a través de objetos de diferentes capacidades de absorcion. La “ob-
servacion directa” de los rayos X que inciden es posibilitada por la excitacion de fendmenos
luminiscentes. El didmetro es elegido de tal manera que la pantalla queda completamente
iluminada cuando el colimador no estd montado.

Para proteger la capa fluorescente de la luz exterior se debe colocar nuevamente la placa de

proteccion suministrada después de terminar con el experimento

2.10. Canal vacio

El canal vacio (figura 2.1 g) une el recinto de experimentacion con el exterior de la carcasa.
Ha sido disefiado como un laberinto por razones de proteccién contra la radiacién, de tal
manera que el recinto de experimentacion pueda ser accedido desde afuera, ain cuando las
puertas corredizas de vidrio emplomado estan cerradas y se produzcan rayos X.

La seccidn transversal rectangular del canal vacio (60 mm - 20 mm) permite, por ejemplo, el
paso de una manguera para la realizacion de la practica influencia de un medio de contraste

en la absorcion de rayos X (capitulo 5) .

2.11. Bloqueo

Las puertas son cerradas con llave automaticamente y solo vueltas a abrir cuando ninguna

radiacion de rayos X pueda ser producida.

4La Fluorescencia es un fenémeno fisico mediante el cual ciertas substancias absorben energia (a partir
de luz ultravioleta) emitiéndola nuevamente en forma de luz, esta vez del espectro del visible y de un color
caracteristico (una longitud de onda determinada).
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2.12. Cuidado y mantenimiento del equipo

Siempre que se hace el uso del equipo es importante tener en cuenta las siguientes recomen-

daciones para hacer un buen uso del mismo.

Figura 2.15: Fotografia de la cubierta de proteccion contra el polvo del equipo de rayos X
554 801 [9].

= Para proteger la capa fluorescente de la pantalla frente a la luz exterior ponga la placa

de proteccion.

= En periodos largos cubra el aparato de rayos X con la cubierta protectora contra el

polvo suministrada.
= Use guantes de latex para evitar manchas y rayones de la capa de vidrio emplomado.

= Limpie todas las superficies de vidrio del aparato de rayos X s6lo con un limpiador de

vidrio suave (el vidrio emplomado es muy suave y se raya facilmente.)

= No limpie las superficies laqueadas del aparato de rayos X con agentes de limpieza

agresivos.

= Para proteger el End-window counter (contador Geiger-Miiller) de radiacion «, 3, vy

rayos X, es importante colocarle la tapa después de cada experimentacion.
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= Al finalizar las practicas asegirese de guardar todos los elementos usados, especial-

mente el cristal de NaCl, dado que debido a la humedad este se puede derretir.

= Se debe tener cuidado al manipular el cristal de NaCl tomédndolo unicamente de los

bordes y usando guantes para evitar que se deteriore.

= Al usar el sensor (Tubo contador Geiger-Miiller) tenga en cuenta que se debe retirar la
tapa protectora. Terminado el uso del sensor se debe volver a colocar la tapa de manera

cuidadosa evitando girarla y que se bloquee el orificio de ventilacion.

2.13. Instrucciones de seguridad de equipo de rayos X.

En el laboratorio de fisica moderna al igual que en todos los laboratorios se deben cumplir
las Normas de Bio-seguridad que se encuentran establecidas en el aula, ademas para el uso
del equipo de rayos X 554 800 se deben cumplir las normas e instrucciones de seguridad del
equipo de rayos X.

El aparato de rayos X genera radiacion ionizante que puede exceder una tasa de dosis local
de 10 Sv/h en el cono de radiacién del tubo de rayos X. Esta tasa de dosis puede daiiar el
tejido vivo incluso durante tiempos de exposicion cortos. La proteccion incorporada y las
medidas de deteccion reducen la tasa de dosis local fuera del aparato de Rayos X a menos
de 1p Sv/h, un valor que esta en el orden de magnitud de la radiacién de fondo natural. La
alta tasa de dosis que se produce dentro del dispositivo significa que el operador debe tener
especial cuidado al operar el aparato de rayos X.

El aparato de rayos X cumple con los requisitos de seguridad para equipos eléctricos para
medicién, control y uso en laboratorio segtin DIN EN 61010° parte 1 y estd construido para
cumplir con los requisitos de la clase de proteccion I. Estd disefiado para operar en cuartos
secos que son adecuado para equipos o instalaciones de operacion eléctrica, a una altura de

0 — 2500 m.s.n.m. Cuando se usa segtn lo previsto, el aparato de rayos X es seguro para

°DIN EN 61010-1: requisitos de seguridad para equipos eléctricos para medicién, control y uso en labora-
torio - Parte 1: Requisitos generales (IEC 61010-1: 2001); Versién alemana EN 61010-1: 2001 [19]
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operar.

Tenga en cuenta que:
= Debe mantener el aparato de rayos X protegido del acceso de personas no autorizadas.

= Antes de poner el dispositivo en funcionamiento por primera vez, verifique que el

voltaje de entrada del equipo corresponda a 115 V.

= Antes de cada puesta en funcionamiento verifique la integridad de la carcasa (figura 2.1
k) y los elementos de mando y visualizacion (figura 2.19) del aparato de rayos X, en
especial de las ventanas y puerta emplomadas, asi como del tubo de vidrio emplomado

que rodea al tubo de rayos X (figura 2.3 d5).

= Antes de poner en funcionamiento, asegurese de que el cable del 4nodo esté enchufado
firmemente en el disipador térmico del dnodo. Si se observan fallas o defectos, no pon-
ga en funcionamiento el aparato de rayos X. Notifique inmediatamente al laboratorista

encargado.
= No debe colocar animales vivos dentro del aparato de rayos X.

= Se debe evitar que el dnodo del tubo de rayos X se sobrecaliente, para ello al poner
en funcionamiento el aparato de rayos X verifique que el ventilador (figura 2.3 d2) del

recinto del tubo (figura 2.3) esté girando.

2.14. Prueba del funcionamiento de los circuitos de seguri-

dad

De acuerdo con los requisitos de disefio de prueba (PTB 2005), la miquina de rayos X debe
verificar antes de cada activacion del voltaje que los circuitos de seguridad son funcionales.
Esta comprobacion se realizara automaticamente cuando las puertas estén cerradas y se pre-

sione el boton HV ON / OFF o SCAN ON / OFF. Durante esta comprobacién, la maquina
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de rayos X muestra el texto SAFE (SEGURO) ver figura 2.16 (a) y luego de finalizar exi-
tosamente la prueba, se confirma OK ver figura 2.16 (B). Cuando una de las puertas estd
abierta, la autoprueba fallard y no se podrd activar el alto voltaje, la linea superior del campo

de visualizacion parpadeara.

(a) SAFE(Seguro) (b)

Figura 2.16: Revision circuitos de seguridad [9].

2.15. Manual de software “Aparato de Rayos X”’

El aparato de rayos X registra tasas de conteo (R, con n=1, 2,... donde n representa el
numero de mediciones) las cuales hacen referencia al numero de fotones detectados por el
sensor (tubo contador Geiger-Miiller) en un determinado tiempo, en funcién de los ajustes
angulares del blanco y del sensor. Segun el tipo de cristal utilizado (blanco), los angulos co-
rresponden a rayos X de diferentes longitudes de onda. El software permite la representacion
gréfica de estas tasas de impulsos en funcién del dngulo del blanco o de la longitud de onda
(nA introduciendo la distancia interplanar 2d del cristal). Los valores medidos por el aparato
de rayos X son introducidos directamente en una tabla, empezando con R,. Cada nueva me-
dicion contiene una nueva columna de la tabla, de tal manera que siempre es posible realizar
una comparacion de varios espectros.

Si el valor de la constante de rejilla 2d es conocido, entonces a partir de la relacion de Bragg
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el software calcula el nuevo eje horizontal n\ (con n como orden de difraccién). Si el orden
de difraccion es conocido (para pequenos dngulos n = 1) se pueden sacar conclusiones acer-
ca de la radiacion caracteristica de los tubos de rayos X (para la linea de molibdeno K|, es
=71 pm).

Nota: La evaluacion posterior para la determinacion de la constante de Planck h requieren
del dato de la constante de rejilla 2d, para asi poder obtener una representacion en funcion
de la longitud de onda.

El programa cuenta con botones rapidos que se encuentran en la linea superior, con los cuales
se puede ejecutar directamente las funciones bésicas del software. Estos botones también

pueden ser pulsados mediante las teclas de funciones.

" EI Borra, o bien, la serie de mediciones actual conservando los ajustes del cristal o si
no se tiene medicion alguna, borra los ajustes del cristal actuales. Puede ser llamada

utilizando la tecla F4.

B . .. . ..
] LI Carga una serie de medicion con sus evaluaciones. Puede ser llamada utilizando la
tecla F3.

=2 . .. .
" !I Almacena las series de mediciones actuales con sus evaluaciones. Puede ser 1lla-

mada utilizando la tecla F2.

] Imprime la tabla actual o el diagrama actual.

. gl Inicia y detiene un barrido del aparato de rayos X. Puede ser llamada utilizando la

tecla FO.

] ﬁl Se utiliza para modificar los pardmetros del aparato de rayos X, el ajuste actual del

cristal. Puede ser llamada utilizando la tecla F5.

. Representa el contenido de la linea de estado (linea inferior) en una ventana grande

o la oculta. Puede ser llamada utilizando la tecla F6.

n il Muestra un dibujo de la geometria del aparato de rayos X (figura 2.17) mediante

una representacion vectorial. Puede ser llamada utilizando la tecla F7.
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] é] Ayuda. Puede ser llamada utilizando la tecla F1.

" @I Da informacidn acerca de la version del software.

U =00k
| =0,00 ma
At =00=
AR=00°
0/s
n r 0.0
L L 0.0

Figura 2.17: Geometria del aparato de rayos X mostrada en la plataforma del software “Apa-
rato de rayos X" [9].

Para la evaluacién de las mediciones, el software cuenta con las representaciones Bragg,
Planck, Transmision y Moseley, las cuales pueden ser activadas haciendo un clic sobre ellas.
Al hacer clic con la tecla derecha del raton en la plataforma del software se muestran otras

opciones de evaluacion que son las siguientes:

= Propiedades: en cada columna de la tabla R, con (n = 0, 1, 2, ...) se registra adicio-
nalmente los pardmetros de la medicidn (alta tension, corriente de emision, tiempo de
medicién por paso angular y ancho del paso angular). En este menu es posible indicar
las propiedades, a través de la seleccion de la medicion de tasas deseada, mediante la

tecla derecha del raton.

= Borrar columna: Una columna de la tabla puede ser borrada posteriormente. Sin em-
bargo, siempre hay que tener en cuenta que el borrado de una medicién de tasas tam-

bién borra la transmision respectiva calculada y viceversa.



Capitulo 2: Equipo de Rayos X 554 801 54

= Elegir tamano de letra: El tamafio de los caracteres de la tabla es ajustable. Para su

eleccion se dispone de caracteres pequefios, de tamafios medios y grandes.

= Visualizar coordenadas (Alt + C): Después de activar esta funcion, la linea de estado
muestra las coordenadas actuales del puntero del ratén cuando éste Gltimo se encuen-
tra dentro de un diagrama. La visualizacion de coordenadas queda activa hasta que se
vuelva nuevamente a elegir la funcion o hasta que se elija otra opcion.
Las coordenadas actuales pueden ser escritas en el diagrama utilizado Alt+T, sin cam-

biar la posicidn del ratén, de otro modo se asumirdn coordenadas no deseadas.

= Seleccion del ancho de linea: El ancho de linea ayuda en la visualizacion del diagrama

y dispone de lineas delgadas, medianas y gruesas

= Insertar valores: Al activar esta funcion las posiciones de cada uno de los valores

medidos son marcadas con pequefios cuadrados.

= Insertar lineas de union: Sirve para visualizar u ocultar las lineas de unién entre los

puntos de la medicidn.

= Seleccionar regla: Sirve para visualizar u ocultar la regla de la izquierda-arriba o la

de la izquierda-abajo del diagrama.

= Insertar rejilla: Esta funcion sirve para activar o desactivar la cuadricula en el diagra-

ma.

= Representacion logaritmica: Un espectro Bragg también puede ser representad en
forma logaritmica. En esta representacion se pueden observar mejor los picos del es-

pectro.

= Zoom (Alt + Z): Después de activar esta funcion se debe definir el drea que va a ser
aumentada con ayuda de la tecla izquierda del raton.
Un area que ha sido previamente aumentada puede ser aumentada nuevamente con esta

misma funcion.
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= Desactivar zoom (Alt + O):Desactiva el zoom del area seleccionada.

= Pegar marcas: Se dispone de cuatro funciones diferentes de marcaciones.
Las marcaciones pueden ser editadas o desplazadas haciendo un doble clic con la tecla
izquierda del raton sobre la marcacion respectiva; al pulsar cancelar en el recuadro que

surge se borra la marca.

e Alt+T: Texto. Con la funcién texto se puede rotular el diagrama con el texto
deseado en cualquier lugar. Después de la entrada del texto hay que desplazar-

lo hacia la posicion deseada y colocarlo con la tecla izquierda del ratén.

e Alt+V: Linea vertical. Con esta funcion es posible insertar lineas verticales en

cualquier posicion dentro del diagrama. La posicion serd indicada en la linea de

estado.

e Alt+H: Linea horizontal. Con esta funcion es posible insertar lineas horizontales

en cualquier posicion dentro del diagrama. La posicion serd indicada en la linea

de estado.

e Alt+D: Medir diferencia.Después de hacer un clic sobre un punto de referencia

se puede insertar cualquier linea en el diagrama. La diferencia de coordenadas
entre el punto inicial y el punto final de la linea respectiva se escribird en la linea

de estado.

= Calcular centro de pico: La funcién muestra el centro del pico de una porcién de
curva que se fija con la tecla izquierda del raton. El centro de pico calculado se indica
en la linea de estado.
El centro de pico también puede ser escrito en el diagrama como Texto. Para borrar
una linea del centro de pico insertada en el diagrama basta con hacer un doble clic con

el raton.

= Inscribir cotas en canto K: Si las curvas de transmision son representadas en funciéon
de la longitud de onda (en caso dado, después de definir el tipo de cristal), el célculo

del canto K ofrece la posibilidad de verificar la Ley de Moseley.
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= Recta promedio: La funcién ajusta la porcidén de curva seleccionada (con la tecla
izquierda del rat6n) a una recta y = Ax + B. Los parametros (A y B ) son indicados
en la linea de estado después del ajuste.
Para borrar una recta promedio insertada en el diagrama basta con hacer un doble clic

sobre la misma recta con el raton.

= Recta por el origen: Esta funcion realiza una recta que pasa por el origen (y = Azx)
de una porcién de curva seleccionada con la tecla izquierda del raton. El parametro A
del ajuste es indicado en la linea de estado después del ajuste.
Para borrar una recta que pasa por el origen de coordenadas e insertada en el diagrama,

basta con hacer un doble clic sobre la misma con el raton.

= Calculo de la integral: El valor de la integral resulta del area que encierra la porcién de
curva (area del pico marcado). El valor de la integral es indicado en la linea de estado.
Esta evaluacion desactiva la funcion Visualizar coordenadas borrdndose el contenido
de la linea de estado.

El valor actual de la integral calculada puede ser insertado en el diagrama como texto.
= Borrar tltima evaluacion Alt + Retroceder: Deshace la dltima evaluacién efectuada.

= Borrar todas las evaluaciones: Sirve para borrar todas las evaluaciones.

2.15.1. Ajustes

Hablemos un poco mas acerca de esta herramienta puesto que tiene gran importancia a la

hora de realizar nuestros experimentos.
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Ajustes

Aparato de rayos % Cristal  General

Gomanmetro FParametroz
() Target

(@) Coupled B= (0,0 |= m-i'« Emaf“ At= 3

Acciones actuales

[]5can [ Hw [ ] FReplay [ ]Zem [ ] Alavoz

Cerrar Ajuste del criztal Ayuda

Figura 2.18: Ventaja Ajustes del aparato de rayos X [9].

En la ventana de entrada se puede modificar los pardmetros de funcionamiento del aparato
de rayos X (o también pueden hacerse directamente en el aparato de rayos X ) e iniciar o
detener las mediciones (figura 2.18).

Al pulsar en cristal se presenta un recuadro como se muestra en la figura 2.19, en donde para
una representacion Bragg si se quiere graficar la tasa de conteo R?,, en funcion del angulo
del blanco [ se debe elegir inactivo en la opcién “Distancia entre planos 2d”, y cuando se
quiere una gréfica en funcién de la longitud de onda (n\) es necesario introducir la distancia

interplanar del cristal utilizado.
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&parato de rapos % Cristal  General

Distancia entre planos 2d: |inactiva “

5640 prn [NaCl)
4027 pm [LiF)
£59.7 pm [KE1)

~Representacion

Converzion en energia | inackivo

Show all orders

Cermar Ajuzte del cristal Ayuda

Figura 2.19: Ventana cristal [9].

El aparato de rayos X cuenta con un ajuste especial para el cristal (figura 2.20) donde se
indica el material del blanco (cristal) y el doble de la distancia interplanar del mismo esto
permite una buena toma de datos. La opcién iniciar busqueda permite hallar los puntos de
mayor intensidad de la radiacion; una vez terminada la operacion, se aplica esta informacion

para asi empezar con la medicion.



Capitulo 2: Equipo de Rayos X 554 801 59

Ajuste del cristal

e . r = | Mall [2d = 564.0 pm) |+
Cristal y dnodo Repetir el sjuste cada vez que ze cambie de - __ abaiks E ]
[0 (sin mesa del blancal criztal 0 despugs de cada reorientacidn. Este MaCl [2d = 564.0 pr)
_ queda almac_enado_en’el aparato de rayos ¥ LiF [2d = 4027 pr)
Cristak: | Nall [2d = 6640 pm] L_mm@mw%. KB (2d = 653.7 pr]

Angulo del blarca: 7.2° La calbracion 07 (sin mesa del blanco) es
importante en un barmdo Debye-Schener
[blanco en polval.
En un barrido Bragg [monocristal] es

neceszano cuando el ngulo del sensor esta

Awance
Angulo del blance: 0,0°

Angulo del sensor: 0,07 tan dgsaiu&tadu que &l aiust? gutomético de
Tasn dermonten: 0/s 32 Eirjlsr,]tta;ljno encuentra sl masino dz la tasa | Mo [k, = 17,44 keV] |~
Fe [k, = 640 keV)
Cu K, = 8.04 keV]
Mo (Ko =17 44 ke
Iniciar bisqueda Cancelar Splicar Ag Ky =221 keV]
Wl = 839 ke

Figura 2.20: Ventana ajuste del cristal [9].

2.15.2. Informacion adicional

Los rayos X producidos por la mdquina van en diferentes direcciones y son homogeinizadas
por un colimador de tal manera que incidan directamente sobre el plano de un cristal de
cloruro de sodio (solo podran interactuaran con el cristal los rayos X que tengan una longitud
de onda y dngulo de incidencia que este en conformidad con la ley de Bragg ecuacién (1.9)),
a continuacion el tubo contador Geiger Miiller (GM) detecta los rayos X difractados por el
cristal, el cual tiene una distancia interplanar d = 281.01 pm y un pardmetro de red (a) igual
al doble de ésta distancia, de tal manera que: 2d = a = 564.02 pm (dado que su estructura es
una cubica centrada en las caras). En modo COUPLED (seccion 2.7) el contador y el cristal
se mueven en un acople 2 : 1, es decir el tubo avanza con un dngulo igual al doble con el que
se mueve el cristal como se indica en la figura 2.21 (este movimiento se hace para obtener el
espectro de rayos X del molibdeno, el cual se consigue haciendo incidir rayos X en un cristal
que varia su posicion de tal manera que los rayos siempre lo penetren en un dngulo diferente.

Para captar estos rayos el sensor debe moverse el doble del paso angular del cristal, de tal
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manera que el dngulo de incidencia sea igual al dngulo de difraccion. La anterior informacion
se amplia y explica en la seccion B.3), tomando datos del nimero de fotones difractados (tasa
de conteo) para cada angulo de incidencia (6). Estos datos son transmitidos a través de un
cable USB a la computadora y registrados en tablas en el software “Aparatos de rayos X”.
En la representacion Bragg se grafica la tasa de conteo (1/s) en funcién de 6 (°) o nA (pm)
donde “n” es el orden de difraccion, lo que produce el espectro de rayos X caracteristico
del dnodo de molibdeno (Mo). La ley de Bragg (ecuacién (1.9)) puede aplicarse de dos
maneras usando un cristal con planos de espaciado conocido “d”: la primera cuando tenemos
la gréfica tasa de conteo en funcién de § donde manualmente calculamos la longitud de onda
correspondiente a cada dngulo y la segunda en la grafica tasa de conteo en funcién de n\
donde el software calcula autométicamente la longitud de onda para diferentes ordenes de
difraccion de los rayos X. El proceso anterior se conoce como espectroscopia de rayos X

siendo el espectrometro el conjunto colimador, cristal y contador GM.

a. Colimador.
b. Cristal de NaCl.
¢. Tubo contador (Geiger-Mduller).

Figura 2.21: Diagrama esquematico de la difracciéon de rayos X en un cristal de NaCl y
acoplamiento 26 entre el dngulo del tubo contador y el angulo de dispersion.
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Calibracion del equipo de rayos X 555-801

Resumen

En esta practica se realiza la calibracion del equipo de rayos X mediante la verificacion de la
ley de Bragg, usando la difraccion de rayos X en un monocristal de NaCl. De igual modo se

determina la longitud de onda de la radiacion X caracteristica (K, y K3) del molibdeno.

Abstract

In this practice the calibration of the X-ray equipment is performed by checking the Bragg’s
law, using X-ray diffraction in a single NaCl crystal. In the same way, the wavelength of the

characteristic X-radiation (K, y K3) of the molybdenum is determined.

3.1. Introduccion

La calibracion es la medicidn exacta y la comparacion de las entradas y salidas de un instru-
mento contra un patron conocido. A través de una interpretacion adecuada de los resultados
de esa comparacién, pueden ser identificados y corregidos errores en los instrumentos [21].
En nuestro caso el patron es suministrado por el software “Aparato de rayos X”, éste consis-
te en un diagrama del espectro de difraccion de la radiacion X caracteristica del molibdeno

(Mo) para la reflexién de Bragg en un monocristal de NaCl.

61
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En 1895 el fisico aleman Wilhelm Roentgen, encontré que un haz de electrones a alta veloci-
dad incidiendo en un metal producia un nuevo tipo de radiacion extremadamente penetrante
(rayos X). Las primeras estimaciones obtenidas a partir de la difraccion de rayos X a través
de una estrecha ranura mostraron que las longitudes de onda de estos rayos median aproxi-
madamente 10~1° m, que es del mismo orden de magnitud que la separacién atémica en los
cristales.

Un método particularmente sencillo para analizar la dispersion de rayos X a partir de los
planos paralelos de cristal fue propuesto por W.L.Bragg en 1912. Considere dos planos con-
secutivos de d4tomos, como se muestra en la figura 3.1. Observe que los dtomos adyacentes
en un solo plano, A, se dispersaran constructivamente si el dngulo de incidencia, 6;, es igual
al angulo de reflexién, 6,. Atomos en planos consecutivos (A y B) se dispersardn constructi-
vamente a un angulo 6 si la diferencia de longitud en la trayectoria de los rayos (1) y (2) es
un nimero entero n de longitudes de onda, nA. A partir del diagrama, se puede observar que

ocurre interferencia constructiva cuando [22]
AB+BC =n\A ;n=1,2,3..
Y como AB = BC = dsenf, donde d es la separacion entre planos, se concluye que
nA = 2dsenf ;n=1,2,3.., 3.1)

donde n es el orden de difraccidn, A es la longitud de onda del rayo X y 6 es el angulo me-
dido desde el plano A. Hay varios maximos diferentes para d y A fijos, correspondientes a
n =1,2,3,... laecuacién (3.1) se conoce como la ecuaciéon de Bragg, y fue utilizada con

gran éxito por los Bragg para determinar las posiciones atémicas en los cristales [22].
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Rayo 1
BI = Br =0
Rayos reflejados
Rayo 2
Plano A
d
® Flano B
B
@ @ @ @ @

Figura 3.1: Dispersion de Bragg de rayos X por planos consecutivos de dtomos [9].

La radiacion de rayos X emitida por el molibdeno al ser bombardeado por electrones de alta
velocidad consiste en el continuo bremsstrahlung' y varias lineas claramente definidas que
corresponden a la radiacion caracteristica de rayos X del anodo de Mo y que se originan
en las transiciones K, y Kg de los dtomos de molibdeno. Esta radiacion caracteristica es
particularmente adecuada para investigar la ley de Bragg. Sus propiedades se conocen a
partir de la literatura. La Tabla 3.1 muestra los angulos de dispersién correspondientes a los
que se esperan los maximos de difraccion de la radiacidn caracteristica para la dispersion en

un monocristal de NaCl (d = 282.01 pm?) hasta el tercer orden de difraccion.

!Bremsstrahlung: termino alemdn que significa radiacién de frenado
2pm = 10712 m
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n O0x.(°) Oxc, (°)
1 7.24 6.42
2 14.60 12.93
3 22.21 19.61

Tabla 3.1: Angulo de dispersién ¢ de la radiacién de rayos X caracteristica del molibdeno
para la difraccién de un monocristal de NaCl hasta el tercer orden [23].

3.2. Materiales y equipos requeridos

= | aparato de rayos X

= | cristal de cloruro de sodio (NaCl)

= | End-window counter (tubo contador Geiger-Miiller)

= | computadora con el sofware (“Aparatos de rayos X”’) suministrado por la LD didactic

= | par de guantes

3.3. Notas de seguridad y preparacion del experimento

3.3.1. Notas de seguridad?

= Antes de utilizar el aparato de rayos X

e Fue necesario asegurarse de que la maquina no esté dafiada, es decir, que los tor-
nillos de la parte exterior de la maquina no fueran manipulados y no se observen
rayones en las ventanas emplomadas; también se observé que el cable del dnodo

esté insertado en el disipador de calor del tubo de rayos X.

3La ampliacién y especificacién de esta informacién se encuentra consignada en la seccién 2.13.
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e Se observo que tanto los tornillos del brazo del goniémetro como del portamues-

tras estuvieran bien ajustados.
= Una vez encendida la maquina:

e Se tuvo en cuenta que no se presente sobrecalentamiento del dnodo en el tubo de

rayos X.

e Se verificé que los circuitos de seguridad estén funcionando de manera adecuada

(seccién 2.14).

e Se revisé que el ventilador esté girando.

= Se tuvo cuidado al manipular el cristal de NaCl tomadndolo dnicamente de los bordes y
utilizando guantes. Al finalizar la practica fue necesario guardarlo cuidadosamente en

su respectivo empaque para evitar que se deteriore.

3.3.2. Preparacion del experimento

Antes de comenzar con la préictica fue necesario conectar la maquina a una computadora a
través de un cable USB, también se requirié que dentro de la cdmara de experimentacion,
se encontraran el colimador, el porta muestras, un cristal de cloruro de sodio (objetivo) y el
sensor (tubo contador Geiger-Miiller), los cuales fueron montados y ajustados en sus respec-
tivos lugares (figura 3.2). La distancia entre el colimador y el porta muestras (.X), se coloco
de tal manera que midiera aproximadamente 5 cm; también se ajusté la distancia entre el
porta muestras y el sensor (X5) aproximadamente a 6 cm. El cristal * fue montado horizon-
talmente sobre la plataforma del porta muestras y apretado con el brazo que lo sostiene (la

importancia de que se prepare la cdmara de experimentacion de esta manera se aprecia en la
seccion 2.15.2).

4El Cristal de NaCl se usa para difractar los rayos X y obtener el espectro continuo para el dnodo de
molibdeno
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a. Tornillo para mover el brazo del goniémetro. e. Porta muestras.
b. Tornillo para ajustar el sensor. f. Tubo contador Geiger-Muller.
c. Tornillo para ajustar el porta muestras. g. Cristal de cloruro de sodio(NaCl).

d. Colimador.

Figura 3.2: Montaje Experimental [9].

3.4. Procedimiento

Una vez encendida la maquina se prosiguio a ajustar los parametros de la siguiente manera:
la alta tension del tuvo U = 35.0 £V, la corriente de emisién I = 1.00 mA, el tiempo

de medicion por paso angular At = 20 s y el ancho del paso angular Ag = 0.1°. Para
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habilitar el acoplamiento angular 2 : 1° del sensor respecto al objetivo se presiond la tecla
COUPLED (el funcionamiento de esta tecla se explica en la seccion 2.7.4) en el dispositivo,
consiguiente a esto se ajustd los parametros: limite inferior del angulo objetivo [3,,;, = 2.5°
y el limite superior [3,,,, = 25° (las especificaciones y uso de estos pardmetros se encuentra
en la seccion [?]).

Se inici6 el programa “Aparatos de rayos X en la computadora y se cargd una medicion
ejemplo en donde se gréfica la tasa de conteo en funcién del dngulo de Bragg, para que
sirva de comparacion con la nueva grafica a realizar. Se ingresé en la opcion ajustes, una
vez alli se pudo visualizar los pardmetros ajustados y luego se accedié a la opcién cristal
para seleccionar inactivo en la distancia entre planos 2d. En la opcidn ajuste del cristal se
selecciond el cristal (NaCl) y el anodo (Mo) con los que se estaba trabajando; se usé la
opcidn iniciar bisqueda,y una vez terminada esta, se selecciond aplicar. Realizados estos
pasos se prosiguié con la medicion en la representacion Bragg.

Terminada la medicidn se llevamos a cabo la evaluacion de la grafica obtenida y la de muestra
(figura 3.3), haciendo uso de la funcién de evaluacién “calcular centro de pico”,y con esta se
calculamos el dngulo donde se encontraban las lineas caracteristicas K, y K para el anodo
de molibdeno en las dos gréficas. Una vez obtenidos estos datos se prosiguid a verificar la
ley de Bragg. Los datos anteriores los consignamos en las tablas 3.2 y 3.3.

Nota: El grdfico obtenido a través del software, fue copiada mediante la funcion de evalua-

cion “copiar diagrama”, seleccionando la opcion “Metafile”, y editada en Paint.

3.5. Resultados y analisis

3.5.1. Graficas

A continuacién se muestra la medicion ejemplo (color negro) superpuesta a la grafica obte-

nida experimentalmente (color rojo).

SEl acoplamiento angular 2:1 hace referencia a que el paso angular del sensor es el doble respecto al del
portamuestras
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Tasa de conteo en funcién del angulo de Bragg
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Figura 3.3: Gréficas de la tasa de conteo R en funcion del dangulo de Bragg 6 para los tres
primeros ordenes de difraccion (n = 1,2, 3).

De la anterior figura observamos que la radiacion caracteristica de los rayos X producida por
las transiciones K, y Kz de los dtomos de molibdeno en las graficas experimental y modelo
coinciden en el dngulo de dispersion para los tres 6rdenes de difraccion, pese a que las tasas
de conteo sean diferentes. Esto se debe a que en la grafica modelo no se conocen los parame-

tros como la tension del tubo y la corriente de emision, las cuales influyen sobre esta tasa.
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3.5.2. Tablas

A continuacion se presentan las tablas que contienen los datos obtenidos experimentalmente

( angulo de dispersién ) y los obtenidos a través de la ecuacién (3.1) referente a la ley de

Bragg (longitud de onda \), en donde tanto para la grafica modelo como para la experimental

se obtuvieron los mismos resultados.

n 0(°) A (pm)
1 7.25 71.18
2 14.60 71.09
3 22.20 71.04

Tabla 3.2: Angulos medidos para los tres pri-
meros ordenes de difraccion (n = 1,2, 3) don-
de se encuentra la linea caracteristica K, para
el molibdeno y el valor calculado de longitud

de onda.

De las anteriores tablas (3.2 y 3.3) se tiene que:

n 0(°) A (pm)
1 6.45 63.36
2 12.95 63.20
3 19.64 63.19

Tabla 3.3: Angulos medidos para los tres pri-
meros ordenes de difraccion (n = 1,2, 3) don-
de se encuentra la linea caracteristica kg para
el molibdeno y el valor calculado de longitud
de onda.

= La longitud de onda promedio para la linea k, es A = 71.10 £ 0.04 pm y tiene un

error relativo porcentual de 0.02 % con respecto al valor encontrado en la literatura

correspondiente a A = 71.08 pm [23].

= La longitud de onda promedio para la linea k3 es A = 63.25 £ 0.06 pm y tiene un

error relativo porcentual de 0.2 % con respecto al valor encontrado en la literatura

correspondiente a A = 63.09 pm [23].

3.6. Conclusiones

= Dado que la comparacion del dngulo de dispersion en la grafica modelo y la obteni-

da experimentalmente arrojaron los mismos resultados asi como también los errores

porcentuales en las longitudes de onda para las lineas K, y K fueron muy pequefios

(verificando asi la ley de Bragg ) se puede concluir que el equipo esté calibrado.
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= Con la grafica mostrada en la figura 3.3 se puede calcular la longitud de onda corres-
pondiente a las lineas del espectro caracteristico para primer, segundo y tercer orden
de difraccién mediante la utilizacién de la ley de Bragg, para esto se debe conocer la
distancia interplanar del cristal de NaCl (d = 281.01 pm) y tener datos de los dngulos

donde se producen dichas lineas.

= La diferencia en la tasa de conteo en las lineas caracteristicas de las graficas modelo
y la obtenida experimentalmente no influyen en la calibracion del equipo pues esta
depende de la corriente de emision y el voltaje del tubo (esta informacién se amplia en

el capitulo 7).



Capitulo 4

Fluorescencia de una pantalla luminosa de-

bido a los rayos X

Resumen

En esta practica se pretende investigar la dependencia del brillo y el contraste de la pantalla
luminosa con respecto a la variacion de la corriente de emision y el voltaje del tubo, mediante
la observacion de la fluorescencia de una pantalla luminosa, la cual muestra la estructura

interna de un objeto al estar expuesto a rayos X.

Abstract

This practice is intended to investigate the dependence of brightness and contrast of the
luminous screen with respect to the variation of the emission current and high voltage of the
tube, by observing the fluorescence of a luminous screen, which shows the internal structure

of an object when it is exposed to X-rays.

4.1. Introduccion

Cuando Rontgen experimentd por primera vez con rayos X observd una luminiscencia de

color verde brillante en un papel pintado con una sustancia fluorescente (platino-cianuro de

71
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bario), la cual se convertiria en la primera pantalla luminosa, usada para la evaluacién y ex-
ploracion del cuerpo humano. Hoy en dia se usa casi exclusivamente el sulfuro de cadmio y
zinc que emiten fluorescencia de color amarillo-verde.

La fluorescencia es la emision de radiacion electromagnética, generalmente luz visible, cau-
sada al excitar una muestra con una fuente de radiacién X. La radiacion X incidente o prima-
ria expulsa electrones de capas interiores del dtomo. Los electrones de capas mds externas
ocupan los lugares vacantes, y el exceso energético resultante de esta transicion se disipa en
forma de fotones, (radiacion X fluorescente o secundaria). Debido a que el proceso ocurre tan
rapido (< 107° s), la fluorescencia cesa tan pronto como se elimina la fuente de excitacion,
a diferencia de la fosforescencia , que persiste como un resplandor.

Los rayos X se atendan a medida que pasan a través de la materia. La reduccion puede ser
causada por la absorcion o dispersion de los fotones del haz, a su vez estos pueden verse
alterados por diferentes factores, como la energia del haz en la variacion de la corriente de
emision y la alta tension del tubo de rayos X (que afectan el brillo y el contraste de la ima-
gen respectivamente) y el nimero atomico del absorbente. Es por eso que las imdgenes en la

pantalla luminosa revelan detalles de la estructura interna de los objetos.

4.2. Material y equipos requeridos
= | aparato de rayos X con pantalla fluorescente
= | objeto para la transiluminacién, mouse portétil con carcasa de plastico

= | cdmara digital
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4.3. Notas de seguridad y preparacion del experimento

4.3.1. Notas de seguridad’

= Antes de utilizar el aparato de rayos X fue necesario asegurarse de que la maquina no
esté danada, es decir que los tornillos de la parte exterior de la maquina no fueran ma-
nipulados y no se observen rayones en las ventanas emplomadas; también se observo

que el cable del dnodo esté insertado en el disipador de calor del tubo de rayos X.
= Una vez encendida la maquina:

e Se tuvo en cuenta que no se presente sobrecalentamiento del dnodo en el tubo de

rayos X.

e Se verificé que los circuitos de seguridad estén funcionando de manera adecuada

(seccién 2.14).

e Se revisé que el ventilador esté girando.

4.3.2. Preparacion del experimento

Antes de comenzar con la préctica se retir6 el colimador de la cAmara de experimentacion, asi
como el gonidémetro, el porta muestras, y la cubierta protectora de la pantalla luminosa (figura
4.1). Adicional a esto se posiciond y ajustd la camara digital de tal manera que enfoque la
pantalla y tenga un tiempo de exposicion de 2 s. El objeto para ser transiluminado (mouse)
se colocd dentro del equipo de rayos X tras la pantalla (a la menor distancia posible) y sobre
un soporte de 3 cm de altura. Para desarrollar la experiencia fue necesario realizarlo en una

habitacion oscura.

'La ampliacién y especificacién de esta informacién se encuentra consignada en la seccién 2.13.
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Figura 4.1: Camara de experimentacion [9].

4.4. Procedimiento

En primera instancia se prendié la maquina de rayos X y se vari6 los parametros voltaje (U)
y corriente de emision (I) a 35.0 £V y 1.00 mA respectivamente (dado que no se retir6 el
soporte del sensor fue necesario colocar A5 = 0.0°), seguido a esto se tomo una fotografia
de lo observado en la pantalla fluorescente. Se prosigui6 a variar la corriente de 1.00 mA a
0.70 mA y por dltimo a 0.40 m A, manteniendo la alta tensioén constante (U = 35.0kV’), una
vez realizado esto se procedié a variar la alta tensién de 35.0 £V a 30.0 £V y por tltimo a
25.0 £V, manteniendo la corriente de emision constante (I = 1.00 mA). Para cada una de las
anteriores variaciones se hizo un registro fotografico. Se tuvo que tener en cuenta que para

hacer las variaciones de U e I primero se debe apagar el tubo de rayos X, hacer el cambio del
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pardmetro y volver a encenderlo, con el fin de evitar dafios en el tubo.

4.5. Resultados y analisis

Figura 4.2: Imédgenes de un mouse portétil en una pantalla luminosa (fotografiadas por el
estudiante de fisica Daniel felipe Ruiz, con una cdmara digital kanon a 1.6s de exposicion)
con un voltaje maximo de 35.0 £V y diferentes corrientes de emision: I = 1.00 mA, [ =
0.70 mA e I = 0.40 mA respectivamente.

Figura 4.3: Imédgenes de un mouse portétil en una pantalla luminosa (fotografiadas por el
estudiante de fisica Daniel felipe Ruiz, con una cdmara digital kanon a 1.6s de exposicion)
con una corriente de emision maxima de 1.00 mA y diferentes altos voltajes: U = 35.0 kV/,
U =30.0kV yU = 25.0 kV respectivamente.
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= En la figuras 4.2 y 4.3 se pueden observar los elementos internos del mouse, que a
simple vista no son posibles de mirar. Lo anterior es posible gracias a la pantalla fluo-
rescente quien se encarga de convertir los rayos X atenuados en luz visible. La atenua-
cién se debe a la capacidad de absorcién de rayos X de cada elemento, que a su vez
depende principalmente del nimero atoémico del material y la longitud de onda de los

rayos incidentes, asi como también del grosor de este.

= En la figura4.2 se puede observar que las imdgenes (de izquierda a derecha) cada vez
son mds opacas, esto se debe a que al disminuir la corriente de emision se disminuye
el numero de electrones que bombardean el anodo, que a su vez, disminuye el flujo de

rayos X, afectando el brillo? de la imagen.

= En la figura4.3 se puede observar que las imdgenes (de izquierda a derecha) cada vez
son mds oscuras y borrosas, esto se debe a que al disminuir el alto voltaje del tubo se
disminuye la energia de los electrones, produciendo rayos X menos energéticos, los
cuales son absorbidos de manera mas uniforme por el objeto transiluminado y esto

hace que se afecte el contraste® de la imagen y se dafie la calidad de la misma.

4.6. Conclusiones

Los rayos X permiten observar mediante una pantalla fluorescente la imagen de la estructura
interna de cuerpos que estan compuestos de diferentes materiales, o sus elementos estan lo
suficientemente espaciados. La calidad de la imagen depende del brillo y el contraste, que
a su vez, se modifican por la corriente de emisién y el alto voltaje del tubo de rayos X

respectivamente.

2El brillo es la cantidad de flujo de luz que emite un determinado cuerpo[24].
3El contraste permite ajustar la diferencia entre los colores mas oscuros y lo més claros[25].



Capitulo 5

Influencia de un medio de contraste en la

absorcion de rayos X

Resumen

En esta practica se pretende investigar como un medio de contraste afecta la absorcién de
rayos X, haciendo uso de un modelo de vaso sanguineo, el cual inicialmente se lo llena
con agua (lo mds pura posible), sin observar cambios en la imagen formada en la pantalla
fluorescente. El agua luego se remplaza por un fluido fuertemente absorbente (yoduro de

potasio), observando dreas oscuras en la parte interna del material que contiene la solucion.

Abstract

This practice aims to investigate how a contrast medium affects the absorption of X-rays,
making use of a blood vessel model, which is initially filled with water (as pure as possible),
without observing changes in the image formed in the fluorescent screen. The water is then
replaced by a strongly absorbent fluid (potassium iodide), observing dark areas on the inside

of the material containing the solution.

77
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5.1. Introduccion

Con el descubrimiento de los Rayos X por Wilhelm Conrad Rontgen a finales del siglo XIX,
fue posible por primera vez hacer visible debido a la atenuacidn, las estructuras densas in-
ternas del organismo, entre ellas, la parte del esqueleto 6seo y las variaciones anormales de
densidad como los cdlculos en los rifiones y en las vias biliares. Por otro lado, los 6rganos
formados por tejidos blandos eran apreciados con dificultad y su imagen radiografica no se
diferenciaba del entorno.

Al aplicar los rayos X en el torax del cuerpo humano, los huesos, los pulmones llenos de aire,
el corazén y otros tejidos, se observa un contraste natural adecuado. Mientras que en otras
regiones, por ejemplo en el abdomen, la composicion de los 6rganos es tan similar que las
diferencias de absorcién son muy pequeias, y solo se pueden visualizar mediante medidas
adicionales. Este problema fue el punto de partida para la creacion de medios de contraste
(MC) que comenz6 poco tiempo después del descubrimiento de los rayos X.

Los medios de contraste radioldgicos son sustancias que se emplean con fines diagndsticos
debido a su capacidad para absorber los rayos X en mayor o menor grado que los tejidos blan-
dos. Esto permite obtener una representacion visual de determinadas estructuras y 6rganos,
asi como de cavidades y de procesos funcionales del organismo. Son apropiados como MC
algunos elementos que absorben con mayor intensidad la irradiacién aplicada a los tejidos
corporales. Esto depende bédsicamente del coeficiente de absorcion del elemento utilizado.
Son especialmente apropiados los elementos de ndmero atdmico intermedio entre Z = 50y
Z = 60 tales como el yodo: Z = 53, Bario: Z = 56, Lantano: Z = 57, etc. Siempre que se

puedan usar en una forma que no sea toxica para los organismos vivos [28].

5.2. Material y equipos requeridos

= | aparato de rayos X

= | modelo de vaso sanguineo para medio de contraste
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Yoduro de potasio KI (100 g)

2 beaker de 400 ml

1 varilla de vidrio

2 jeringas de 150 ml

1 par de guantes

Bata de laboratorio

Gafas de laboratorio

Agua (250 ml)

1 cdmara digital

5.3. Notas de seguridad y preparacion del experimento

5.3.1. Notas de seguridad'

= Antes de utilizar el aparato de rayos X fue necesario asegurarse de que la maquina no
esté danada, es decir que los tornillos de la parte exterior de la maquina no fueran ma-
nipulados y no se observen rayones en las ventanas emplomadas; también se observo

que el cable del dnodo esté insertado en el disipador de calor del tubo de rayos X.
= Una vez encendida la maquina:

e Se tuvo en cuenta que no se presente sobrecalentamiento del dnodo en el tubo de

rayos X.

e Se verifico que los circuitos de seguridad estén funcionando de manera adecuada

(seccion 2.14).

'La ampliacién y especificacién de esta informacién se encuentra consignada en la seccién 2.13.
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e Se revisé que el ventilador esté girando.

= Se tuvo en cuenta que el yoduro de potasio® puede causar tos y dificultad para respirar
si es inhalado, irritacion en el tracto gastrointestinal si es ingerido en grandes dosis,
irritacion con enrojecimiento y dolor si tiene contacto con la piel o los ojos. Para evitar
los riesgos mencionados debe usarse implementos de seguridad tales como guantes,

gafas y bata de laboratorio.

5.3.2. Preparacion del experimento

Antes de comenzar con la préctica se retird el colimador de la cdmara de experimentacion,
asi como el gonidmetro, el porta muestras, y la cubierta protectora de la pantalla luminosa.
Adicionalmente se ubico y ajustd una cdmara digital de tal manera que enfoque la pantalla
y tenga un tiempo de exposicion de 2 s. Para realizar la experiencia fue necesario hacer un
modelo de vaso sanguineo que permitiera introducir y extraer un liquido. Consta de una base
de madera que tiene como medidas: largo= 15.7 ¢m, ancho= 4.0 cm y alto= 20.5 c¢m;
mangueras plasticas con diametro de 3 mm, las cuales se colocaron en una érea circular
de 15 c¢m de didmetro; un recubrimiento pléstico y jeringas de 50 ml. Se introdujo esta
estructura en la cdmara de experimentacion del equipo de rayos X, de tal manera que las
mangueras salieran por el canal vacio (figura 5.1) para facilitar su uso, adicional a esto se
requiri6 la ayuda de dos beakers de 400 ml. También fue necesario preparar una solucién
formada por 30 g de agua y 15 g de yoduro de potasio puesto que la solubilidad del yoduro
de potasio es de 72 g por 50 g de agua. Asi que para evitar que se cristalice, se usé una

solucion al 50 %.Fue necesario hacer este experimento en una habitacién oscura.

2El yoduro de potasio no se puede usar como medio de contraste para un sistema vivo. Este experimento es
solo un ejemplo de lo que pasa con un medio de contraste adecuado en procedimientos médicos.
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a. Modelo de vaso sanguineo.
\ b. Manguera de 3mm de diametro.
c. Beaker de 400mL. 554 800
d. Jeringa de 50 mL. RONTGENGERAT
X-RAY APPARATUS

Figura 5.1: Camara de experimentacion [9].

5.4. Procedimiento

En primer lugar se prendi6 la mdquina de rayos X y se vari6 los pardmetros voltaje del tubo
(U) y corriente de emision (/) a 35 £V y 1.00 mA respectivamente (dado que no se retir6 el
soporte del sensor fue necesario colocar AJ = 0.0°). Se prosiguié a llenar agua en el modelo
de vaso sanguineo con ayuda de una jeringa y hacer un registro fotogréfico de lo observado.
Una vez extraida el agua del modelo (usando la jeringa) se le introdujo la solucién de yoduro

de potasio y se realiz6 su correspondiente registro fotografico.

Notas:
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= Se tuvo en cuenta que en el proceso de extraccion del liquido no quedaran gotas en las

paredes de la manguera, y en la introduccion de la solucion no se presentaran burbujas.

= No se logr6 encontrar una manguera lo suficientemente delgada y que fuera incapaz de
absorber radiacion X, de tal manera que esta sea imperceptible en la pantalla fluores-

cente.

Nota: Se tuvo en cuenta que en el proceso de extraccion del liquido no quedaran gotas en
las paredes de la manguera, y en la introduccion de la solucion no se presentaran burbujas.
Nota: No se logro encontrar una manguera lo suficientemente delgada y que fuera incapaz

de absorber radiacion X de tal manera que esta sea imperceptible en la pantalla fluorescente.

5.5. Resultados y analisis

A continuacion se presentan los registro fotogréficos del modelo de vaso sanguineo haciendo

variaciones del medio que pasa través del circuito.

Circuito con aire Circuito con agua Circuito con una solucion de KI

Figura 5.2: Imdgenes del modelo de vaso sanguineo (fotografiadas por el estudiante de fisi-
ca Daniel felipe Ruiz, con una cdmara digital kanon con 2.0 s de exposicién) con circuito
lleno de aire, en presencia de agua y con solucién de yoduro de potasio respectivamente,
observadas en una pantalla luminosa.

= En la figura 5.2a se logra observar el recorrido del circuito, debido a que la manguera

que lo conforma es bastante gruesa y aunque estd compuesta de materiales pobremente
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absorbentes (plastico y silicona entre otros), esto no la hace imperceptible en la pantalla
fluorescente. La absorcion de rayos X depende del grosor y el tipo de material que

conforma el objeto (la ampliacion de esta informacidn se encuentra en el capitulo 4).

= En la figura 5.2b el contraste de la imagen observada en la pantalla ha aumentado un

poco debido a la presencia de agua y sus impurezas.

» En la figura de 5.2c el contraste de la imagen ha aumentado considerablemente (se
observa un alto contraste del circuito) gracias a la presencia de la solucién de yoduro
de potasio, esto es debido a la alta absorcion del yodo, el cual tiene un numero atdmico

Z = H3.

De acuerdo con lo observado anteriormente se puede hacer una comparacion con la manera
de uso de un medio de contraste en seres vivos, en donde debido a la composicién de los cuer-
pos, la absorcidn de rayos X es considerablemente diferente, por ejemplo a primera vista en
una imagen tomada a un ser vivo vertebrado, solo los huesos son claramente visibles porque
absorben gran cantidad de rayos X, mientras que, la distincién de los 6rganos individuales
es mucho maés dificil porque generalmente tienen una absorcion de rayos X muy similar a
la del tejido circundante. Es por esto que en muchos casos al hacer un diagnéstico médico
se suele inyectar en el paciente un compuesto fuertemente absorbente y de ficil excrecion
(compuestos a base de yodo) en el torrente sanguineo que permita distinguir en el cuerpo una
region especifica. El modelo de vaso sanguineo mostrado en la figura 5.1 permite entender
mejor esta situaciéon mostrando como cambia el contraste de la imagen en la pantalla fluores-
cente en presencia de diferentes medios. Nota: El punto negro en la figura 5.2 es una chinche

utilizada para unir la cubierta de pldstico con el soporte de madera.

5.6. Conclusiones

= El uso de un material fuertemente absorbente permite mejorar el contraste en una ima-

gen, haciendo mas notorio el lugar donde €ste se encuentra.
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= Los medios de contraste son una excelente herramienta para los profesionales de la
salud a la hora de realizar un diagnostico, dado que permiten observar una represen-
tacion visual de determinadas estructuras y érganos, asi como también de cavidades y

de procesos funcionales.

= El agua y el plastico son materiales que no funcionan como medios de contraste al

estar compuestos de elementos con baja absorcién de rayos X.

= Al tener un nimero atémico alto (Z = 53), el yodo absorbe gran cantidad de radiacion

X, razén por la cual es muy utilizado como medio de contraste para fines diagnosticos.



Capitulo 6

Relacion Duane-Hunt y determinacion de

la constante de Planck

Resumen

En esta préctica se determina la longitud de onda minima \,,,;,, del continuo bremsstrahlung
como funcidn del de voltaje del tubo de rayos X (U), para confirmar la relacién Duane-Hunt

y determinar la constante de Planck.

Abstract

In this practice is determine the minimum wavelength, \,,;, of the continuous bremsstrah-
lung as a function of the voltage of the X-ray tube (U), to confirm the Duane-Hunt relation

and to determine the Planck constant.

6.1. Introduccion

El espectro continuo de la radiacién en un tubo de rayos X (Bremsstrahlung) estd caracte-
rizado por una longitud de onda minima (\,,;,,), la cual disminuye conforme el voltaje (U)
en el tubo se incrementa. La existencia de esta longitud de onda minima fue predicha por

Einstein en 1906, y la evidencia experimental fue obtenida por William Duane y Franklin
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Hunt, quienes descubrieron la siguiente relacion inversa entre \,,;, y U [32]:

1

donde A es una constante de proporcionalidad.
La longitud de onda limite (\,,,;,), delimita el inicio de la formacién del espectro continuo co-
mo se indica en la figura 6.1. Dicho limite no depende de la naturaleza del elemento utilizado

como dnodo, sino solamente del voltaje aplicado al mismo [33].

Tasa de conteo en funcion de la longitud de onda‘
$ Ka
e
=
2
=
S
3 Kp
2]
%2}
]
=
}\Jmin
Longitud de onda A

Figura 6.1: Espectro de emisién de un tubo de rayos X junto con la longitud de onda limite
Amin del continuo de bremsstrahlung y las lineas caracteristicas K, y Kz [34].
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electron

nucleo

Figura 6.2: Emision de rayos X por Bremsstrahlung .

En la emision de rayos X por Bremsstrahlung (figura 6.2) un electrén con energia cinéti-
ca inicial E se frena al interaccionar con el nicleo de un dtomo del dnodo. A medida que el
electrén incidente frena y pierde energia cinética (debido a la fuerte atraccion electromagnéti-
ca ejercida por el nucleo), la energia perdida es usada para crear un foton con una energia
hv = E — E’ donde E’ es la energia cinética del electr6n después de dicha interaccién. Un
fotén de longitud de onda \,,;, se emite cuando el electrén se frena totalmente pierdiendo

toda su energia. Cuando esto ocurre £’ = 0, entonces
E= hymaan (62)

donde v,,,, es la maxima frecuencia transferida al fotén y h la constante de Planck. Por
otra parte, la energia cinética del electrén incidente, obtenida cuando éste se acelera en la

diferencia de potencial del tubo de rayos X viene dada por:
E =eU, (6.3)

donde e es la carga eléctrica absoluta del electrén (e = 1.6022 x 107 C) y U es la diferencia
de potencial entre ciatodo y dnodo en el tubo de rayos X. En consecuencia, a partir de (6.2) y

(6.3) se obtiene

h
U = Wmas = 5 < (6.4)
donde c es la velocidad de la luz en el vacio (¢ = 2.9979 x 10® m/s). Es decir:
h
Amin = —=. (6.5)

eU
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. . he
La ecuacién anterior se conoce como la ley Duane-Hunt, donde — es la constante de pro-
e

porcionalidad A mencionada inicialmente en (6.1).

6.2. Material y equipos requeridos

1 aparato de rayos X

1 cristal de cloruro de sodio (NaCl)

1 End-window counter (Tubo contador Geiger-Miiller)

1 computadora con el sofware (“Aparatos de rayos X’) suministrado por la LD didactic

1 par de guantes

6.3. Notas de seguridad y preparacion del experimento

6.3.1. Notas de seguridad’

= Antes de utilizar el aparato de rayos X

e Fue necesario asegurarse de que la miquina no esté dafiada, es decir que los tor-
nillos de la parte exterior de la maquina no fueran manipulados y no se observen
rayones en las ventanas emplomadas; también se observo que el cable del dnodo

esté insertado en el disipador de calor del tubo de rayos X.

e Se observo que tanto los tornillos del brazo del goniémetro como del portamues-

tras estuvieran bien ajustados.
= Una vez encendida la maquina:

e Se tuvo en cuenta que no se presente sobrecalentamiento del anodo en el tubo de

rayos X.

!La ampliacién y especificacién de esta informacién se encuentra consignada en la seccién 2.13.
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e Se verificé que los circuitos de seguridad estén funcionando de manera adecuada

(seccidn 2.14).

e Se revisé que el ventilador esté girando.

= Se tuvo cuidado al manipular el cristal de NaCl tomadndolo dnicamente de los bordes y
utilizando guantes. Al finalizar la practica fue necesario guardarlo cuidadosamente en

su respectivo empaque para evitar que se deteriore.

6.3.2. Preparacion del experimento

Antes de comenzar con la préictica fue necesario conectar la maquina a una computadora a
través de un cable USB, también se requirié que dentro de la cdmara de experimentacion, se
encontraran el colimador, el porta muestras, un cristal de cloruro de sodio (objetivo) y el sen-
sor (tubo contador Geiger-Miiller), los cuales fueron montados y ajustados en sus respectivos
lugares (ver figura 6.3). La distancia entre el colimador y el porta muestras (X), se colocé
de tal manera que midiera aproximadamente 5 cm; también se ajusté la distancia entre el
porta muestras y el sensor (X5) aproximadamente a 4.5 cm. El cristal® fue montado horizon-
talmente sobre la plataforma del porta muestras y apretado con el brazo que lo sostiene (la
importancia de que se prepare la cimara de experimentacion de esta manera se aprecia en la

seccion 2.15.2).

2EI Cristal de NaCl se usa para difractar los rayos X y obtener el espectro continuo para el dnodo de
molibdeno
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c b
a. Tornillo para mover el brazo del goniémetro. e. Porta muestras.
b. Tornillo para ajustar el sensor. f. Tubo contador Geiger-Muller.
c. Tornillo para ajustar el porta muestras. g. Cristal de cloruro de sodio(NaCl).
d. Colimador.

Figura 6.3: Camara de experimentacion [9].
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6.4. Procedimiento

Para esta practica se utilizaron los siguientes ajustes de pardmetros estudiados por LD didac-
tic® [34] para que se grafique la region del espectro continuo para cada valor de voltaje (tabla

6.1):

UV) I (mA) At(s) Brmin(®) Pma(®) AB(C)

22.0 1.00 30 5.2 6.2 0.1
24.0 1.00 30 5.0 6.2 0.1
26.0 1.00 20 4.5 6.2 0.1
28.0 1.00 20 3.8 6.0 0.1
30.0 1.00 10 32 6.0 0.1
32.0 1.00 10 2.5 6.0 0.1
34.0 1.00 10 2.5 6.0 0.1
35.0 1.00 10 2.5 6.0 0.1

Tabla 6.1: Pardmetros de medicién recomendados por LD didactic para poder observar la
variacién de \,,;, con respecto al voltaje (/) en la region del espectro continuo. Las especi-
ficaciones y uso de estos pardmetros se encuentra en la seccién [?].

Para habilitar el acoplamiento angular 2 : 1* del sensor respecto al objetivo se presioné
la tecla COUPLED (el funcionamiento de esta tecla se explica en la seccién 2.7.4) en el
dispositivo.

Se inici6 el programa “Aparato de rayos X en la computadora, y se ingresé a la opcion
“ajustes”, una vez alli se pudo visualizar los pardmetros de ajuste y luego se accedi6 a la
opcidn “cristal” en donde se escogio la distancia entre planos 2d = 564, 0 pm para el NaCl,
luego se ingreso6 a “ajuste del cristal”, para seleccionar el cristal (NaCl) y el d&nodo (Mo) con

los que se estaba trabajando; se usé la opcién iniciar bisqueda, una vez terminada ésta, se

3El Grupo LD didactic es un fabricante lider a nivel mundial de sistemas de ensefianza y capacitacién en
ciencias e ingenieria de alta calidad para escuelas (escuelas secundarias), colegios y Universidades [36]

4Bl acoplamiento angular 2:1 hace referencia a que el paso angular del sensor es el doble respecto al del
portamuestras.
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selecciond aplicar. Realizados estos pasos se empez6 con la medicidn en la representacion
Bragg. Terminada la primera medicion se prosiguid a reajustar los parametros y hacer una
nueva toma de datos. Esto se hizo con los 8 grupos de parametro consignados en la tabla 6.1.
Terminadas las mediciones se llevo a cabo la evaluacion de las graficas obtenidas, haciendo
uso de la funcién de evaluacién “recta promedio”, con la que se selecciond puntos de cada
grifica que tuvieran un comportamiento lineal. Una vez realizada esta accion el software
arrojo automadticamente el valor de la longitud de onda minima (\,,;, se puede visualizar
después de usar la funcion de evaluacion “recta promedio” en la linea de estado ubicada en
la parte inferior izquierda de la plataforma del software) correspondiente a cada variacion en
el voltaje del tubo, estos ultimos se graficaron automéaticamente al ingresar en la representa-
cién Planck, en donde se uso la funcion de evaluacion “recta por el origen” para calcular la
constante de Planck. La constante de Planck es arrojada por el software de manera inmediata
al usar la funcién de evaluacion “recta por el origen” y se puede visualizar en la linea de
estado junto con la pendiente de la recta (A).

Notas:

» Debido a que las grdficas deben ir superpuestas, fue necesario hacer una medicion,
guardarla, cerrar el programa, pulsar RESET a la mdquina, abrir nuevamente el pro-
grama, cargar la medicion y sobre esta graficar una nueva. Este proceso se realizo

para todos los grupos de pardmetros de la tabla 6.1.

» La grdfica de la tasa de conteo en funcion de la longitud de onda se realizo siete
veces debido a que al hacer el cdlculo con la funcion “recta promedio”(con la cual se
seleccionan los puntos de cada grdfica con un comportamiento lineal) se observé que
Amin cambiaba dependiendo de los puntos escogidos y esto a su vez alteraba el valor
de la constante de Planck, razon por la cual el anterior procedimiento se realizo por

dos personas obteniendo 14 valores para dicha constante.

»  Los grdficos obtenidos a través del software, fueron copiados mediante la funcion
de evaluacion “copiar diagrama”, seleccionando la opcion “Metafile”, y editadas en

Paint.
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6.5. Resultados y analisis

6.5.1. Graficas

A continuacién se presentan dos figuras, la figura 6.4 representa las gréficas del espectro
continuo del molibdeno para diferentes voltajes (U) las cuales se obtienen a partir de la tabla
6.1, también se presentan rectas promedio formadas por los datos con comportamiento lineal
de cada gréfica, estas rectas son de la forma: y = mx + b, donde el intercepto con el eje
horizontal corresponde al valor de la longitud de onda minima, estos datos se encuentran
registrados en la tabla 6.2; la figura 6.5 representa las longitudes de onda minimas obtenidas
de la anterior figura en funcidon del inverso de los voltajes aplicados (estos datos se encuentran
registrados en la tabla 6.2), en donde la recta mostrada es de la forma y = ma en donde en
conformidad con la ley de Duane-Hunt m representa a la constante de proporcionalidad

mostrada en la ecuacion (6.5) a partir de los datos obtenidos de la primera figura.
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Tasa de conteo en funcion del producto entre el
orden de difraccion y la longitud de onda
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Figura 6.4: Gréficas de la tasa de conteo R en funcion del producto entre el orden de difrac-
cién y la longitud de onda n\ a primer orden de difraccién (n = 1) junto con sus respectivas
rectas promedio.
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Longitud de onda minima en funcion del inverso del voltaje

[p] (5] £ o
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\

Longitud de onda minima A,,;, (pm)
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Inverso del voltaje 1/U (1/kV)

Figura 6.5: Gréfica de la longitud de onda minima \,,;, en funcién del inverso del voltaje
1/U. Los datos describen una linea recta.

= En la figura 6.4 se puede observar solamente el continuo Bremsstrahlung en la regién
que permite detallar la variacion de la longitud de onda minima para diferentes valores

del voltaje del tubo de rayos X.

= De la figura 6.5 se visualiza como \,,;,, es proporcional al inverso del voltaje del tubo.
También se observa que la pendiente A = 1145 pm X kV/, corresponde segtin la ley
de Duane-Hunt (ecuacién (6.5)) a la cantidad hf del cual se determina el valor de la

constante de Planck.
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= Debido a que los datos obtenidos experimentalmente no permiten visualizar el inicio
del espectro continuo definido por la longitud de onda minima, ésta se determina en el
software al trazar una recta por los primeros datos con comportamiento lineal, donde

su valor corresponde al intercepto de la recta con el eje horizontal.

6.5.2. Tablas

A continuacién se encuentra: la tabla 6.2 donde se encuentran registrados los datos de voltaje
y sus correspondientes valores de longitud de onda minima obtenidos a partir de las rectas
promedio de las gréficas de tasa de conteo en funcion del producto entre el orden de difrac-
cion y la longitud para el espectro Bremsstrahlung (figura 6.4); y tabla 6.3 es el resultado de

siete mediciones tomadas por dos observadores diferentes:

Voltaje U (kV') Longitud de onda minima \,,,;, (pm)

22.0 51.9
24.0 47.7
26.0 43.9
28.0 41.0
30.0 38.2
32.0 36.0
34.0 33.6
35.0 32.9

Tabla 6.2: Datos del Voltaje U (kV') y la longitud de onda minima A,,;,, (pm). Los valores
de \,,;, fueron obtenidos a partir de la figura 6.4
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Medicién  h(observadorl) x 10734 Js  h(observador2) x 1073 Js

1 6.11 6.08
2 6.10 6.09
3 6.14 6.11
4 6.12 6.12
5 6.09 6.09
6 6.12 6.12
7 6.16 6.16

Tabla 6.3: Constante de Planck obtenida a partir de las mediciones de las longitudes de onda
tomadas por los observadores 1y 2.

El valor promedio de la constante de Planck es h = (6.12 & 0.01) x 1073* Js y un error
relativo porcentual del 8 % con respecto al valor encontrado en la literatura correspondiente
ah=6.63 x 10734 Js [34].

6.6. Conclusiones

= Dado que se pudo observar que la longitud de onda minima es proporcional al inverso
del voltaje del tubo de rayos X, se puede concluir que se cumple la ley de Duane-Hunt

(ecuacidn (6.5)) y es posible calcular a través de estd la constante de Planck.

= El espectro continuo de la radiacion producida en un tubo de rayos X (Bremsstrahlung)
estd caracterizado por una longitud de onda minima, la cual se puede encontrar al trazar
una recta sobre los primeros valores con comportamiento lineal en el espectro de tal

manera que se fije el inicio de éste.

= El equipo de rayos X en conjunto con el software “Aparato de rayos X permiten
determinar la constante de Planck, dado que al comparar el valor obtenido experimen-
talmente y el establecido por la teoria solo se obtuvo un error porcentual de 8 % que se

encuentra dentro de los limites permitidos para una medida experimental.
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Espectro de rayos X para un anodo de mo-
libdeno en funcion del voltaje y la corrien-

te de emision

Resumen

En esta préctica se pretende entender los espectros de rayos X como una superposicion del
continuo de radiacion bremsstrahlung y las lineas de la radiacion caracteristica del material

del anodo, asi como también su dependencia con el alto voltaje y la corriente de emision.

Abstract

This practice is intended to understand the X-ray spectra as a superposition of the bremss-
trahlung radiation continuum and the lines characteristic of the anode material, as well as its

dependence on the high voltage and the emission current.

7.1. Introduccion

Los rayos X se crean cuando los electrones que se mueven con gran velocidad se desaceleran

rapidamente al impactar la materia, la radiacién producida puede ser de dos tipos: una cuya
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longitud de onda varia de una manera continua en un amplio intervalo, por lo que se suele
llamar espectro continuo y otro superpuesto a este, formado por unos maximos de intensidad
visibles, que constituyen lineas espectrales muy definidas y cuyas longitudes de onda son

caracteristicas del metal que forma el &nodo, que se conoce como el espectro caracteristico.

En el espectro continuo la radiacién producida por la desaceleracion de una particula car-
gada es llamada bremsstrahlung, que significa radiacién de frenado. Esta tiene un espectro
continuo que se extiende a partir de una cierta frecuencia maxima v,,,, (o desde una longitud
de onda minima \,,;,). Existe una relacion entre la longitud de onda minima y la diferencia

de potencial (U) entre catodo y dnodo del tubo de rayos X, dada por (ver capitulo 6):

he
)\min = T 7.1
Wi (7.1)

donde h es la constante de Planck, c la velocidad de la luz en el vacid y e la carga eléctrica
del electron.

En el espectro caracteristico la emision de rayos X se produce por ionizacion o excitacion
de los dtomos del material del dnodo. Esto ocurre cuando un electrén incidente choca con
un electron del dtomo y le transfiere su energia cinética, dependiendo de que tan energético
quede este ultimo puede ser expulsado del 4tomo (ionizacién) o subir a un nivel energético
mas alto (excitaciéon).

Los electrones mas cercanos al nicleo, los mas fuertemente ligados, estdn en la capa K (son
los 1 s). La siguiente posicion de mayor enlace estdn en la linea L, y después la capa M,
luego en la IV, y asi sucesivamente. Cuando los electrones incidentes altamente energéticos
remueven un electron de la capa K, un electrén de la capa L cede energia en forma de rayos
X cuando pasa a ocupar la vacante dejada en la capa K. Esta radiacion, caracteristica del
material del blanco, se denomina K. El electron de la capa M que llena la vacante en la capa
K cede energia en forma de otro rayo X llamada linea K 3. Estas transiciones de las lineas L,
M, N, etc. ala capa K dan lugar a las series de lineas K, K3, K, etc. llamada la serie K.
A medida que aumenta el voltaje acelerador en el tubo de rayos X, los electrones incidentes

producen un espectro continuo bremsstranhlung hasta que, a cierto voltaje critico Uk, los
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electrones adquieren suficiente energia para despojar electrones de las capas interiores [38].

Asi:

eUg > Ex

Donde Ex es la energia necesaria para liberar un electrén de la capa K. La intensidad de
cualquier linea caracteristica del espectro, depende tanto de la corriente / del tubo como de
la cantidad que excede el voltaje aplicado al valor del voltaje de excitacién de dicha linea.

Para la linea K la intensidad esta dada aproximadamente por:
Liinearc = BI(U — Uk )" (7.2)

Donde B es una constante de proporcionalidad, Uy el voltaje de excitacion para la capa K
y n un pardmetro con valor cercano a 1.5 (en realidad varia entre 1 y 2, y su promedio para
muchos materiales es proximo a 1.6).
En este experimento se trabaja con datos del nimero de fotones que capta al sensor (Tubo
contador Geiger-Miiller) en un determinado tiempo, a esto le conocemos como tasa de conteo
(R), la cual esta relacionada con la intensidad de las lineas caracteristicas de la siguiente
forma:

7= % X %, (7.3)
donde A representa el area del sensor que atraviesan los fotones, A es la constante de Planck,

c es la velocidad de la luz en el vaci6 y A es la longitud de onda del fotén.

7.2. Material y equipos requeridos

1 aparato de rayos X

1 cristal de cloruro de sodio (NaCl)

1 End-window counter (Tubo contador Geiger-Miiller)

1 computadora con el sofware (“Aparatos de rayos X’) suministrado por la LD didactic

1 par de guantes
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7.3. Notas de seguridad y preparacion del experimento

7.3.1. Notas de seguridad'

= Antes de utilizar el aparato de rayos X

e Fue necesario asegurarse de que la miquina no esté dafiada, es decir que los tor-
nillos de la parte exterior de la maquina no fueran manipulados y no se observen
rayones en las ventanas emplomadas; también se observo que el cable del anodo

esté insertado en el disipador de calor del tubo de rayos X.
e Se observo que tanto los tornillos del brazo del goniémetro como del portamues-
tras estuvieran bien ajustados.
= Una vez encendida la maquina:
e Se tuvo en cuenta que no se presente sobrecalentamiento del dnodo en el tubo de
rayos X.

e Se verificd que los circuitos de seguridad estén funcionando de manera adecuada

(seccion 2.14).
e Se revisé que el ventilador esté girando.

e Se tuvo cuidado al manipular el cristal de NaCl toméandolo tnicamente de los
bordes y utilizando guantes. Al finalizar la practica fue necesario guardarlo cui-

dadosamente en su respectivo empaque para evitar que se deteriore.

7.3.2. Preparacion del experimento

Antes de comenzar con la prictica fue necesario conectar la maquina a una computadora a
través de un cable USB, también se requiri6 que dentro de la cdmara de experimentacion, se
encontraran el colimador, el porta muestras, un cristal de cloruro de sodio (objetivo) y el sen-

sor (tubo contador Geiger-Miiller), los cuales fueron montados y ajustados en sus respectivos

1La ampliacién y especificacién de esta informacién se encuentra consignada en la seccién 2.13.
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lugares (ver figura 7.1). La distancia entre el colimador y el porta muestras (X), se coloco
de tal manera que midiera aproximadamente 5 cm; también se ajusté la distancia entre el
porta muestras y el sensor (X5) aproximadamente a 6 cm. El cristal > fue montado horizon-
talmente sobre la plataforma del porta muestras y apretado con el brazo que lo sostiene (la
importancia de que se prepare la cdmara de experimentacion de esta manera se aprecia en la

seccion 2.15.2).

a. Tornillo para mover el brazo del goniémetro. e. Porta muestras.

b. Tornillo para ajustar el sensor. f. Tubo contador Geiger-Muller.

c. Tornillo para ajustar el porta muestras. g. Cristal de cloruro de sodio(NaCl).
d. Colimador.

Figura 7.1: Camara de experimentacion [9].

7.4. Procedimiento

Una vez encendida la maquina se prosiguid a ajustar los pardmetros de la siguiente manera:

la tension del tubo U = 15.0 £V, la corriente de emisiéon I = 1.00 mA, el tiempo de

2El Cristal de NaCl se usa para difractar los rayos X y obtener el espectro continuo para el dnodo de
molibdeno
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medicién por paso angular At = 10 s y el ancho del paso angular A = 0.1°. Para habilitar
el acoplamiento 2 : 1° del sensor respecto al objetivo se presioné la tecla COUPLED (el
funcionamiento de esta tecla se explica en la seccion 2.7.4) en el dispositivo, pero seguido
se ajustd los pardmetros: limite inferior del angulo objetivo [3,,;, = 2.5° y el limite superior
Bmaz = 12.5° (las especificaciones y uso de estos parametros se encuentra en la seccion [?]).
Se Inici6 el programa “Aparatos de rayos X en la computadora, y se ingreso a la opcion
“ajustes”, una vez ahi se pudo visualizar los pardmetros ya ajustados y se accedio a la opcién
“cristal” en donde se escogi6 la distancia entre planos 2d = 564.0 pm para el NaCl, luego se
ingresé a “ajuste del cristal”, para seleccionar el cristal (NaCl) y el &nodo (Mo) con los que
se estaba trabajando; después de esto se usé la opcion iniciar busqueda, una vez terminada
ésta, se seleccioné aplicar y se empez con la toma de datos en la representacion Bragg.
Una vez terminada la primera grafica (tasa de conteo en funcion del producto entre el orden
de difraccién y la longitud de onda) de la medicién se realizaron 4 gréficas adicionales con
valores de voltaje del tubo de 20.0 £V, 25.0 £V, 30.0 £V y 35.0 kV. También se realiz6
un proceso andlogo para variacion en la corriente de emisiéon empezando en 0.40 m A, luego

0.60 mA, 0.80 mAy 1.00 mA dejando constante el voltaje del tubo a 35.0 k£V.

Una vez terminadas las mediciones se llevd a cabo la evaluacion de las gréficas obtenidas,
haciendo uso de la funcién de evaluacion “calcular centro de pico”, con esta se calcul6 la
longitud de onda para las lineas caracteristicas K, y K (ver tablas 7.1y 7.2). Para la grafica
de la variacion de la corriente de emision también fue necesario poner inactiva la distancia
entre planos y luego con ayuda de la funcion de evaluacién “visualizar coordenadas” calcular

el cambio de la tasa de conteo en los picos en el continuo bremsstranhlung (tabla 7.3 ).

Notas:

» Debido a que las dos grdficas tanto la de la variacion del alto voltaje del tuvo como

la de la variacion la de la corriente de emision se componen de grdficas superpuestas,

3El acoplamiento angular 2:1 hace referencia a que el paso angular del sensor es el doble respecto al del
portamuestras
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fue necesario hacer una medicion, guardarla, cerrar el programa, pulsar RESET a la
mdquina, abrir nuevamente el programa, cargar la medicion y sobre esta graficar una

nueva. Este proceso se realizo con todas las variaciones.

»  Los grdficos obtenidos a través del software, fueron copiados mediante la funcion
de evaluacion “copiar diagrama”, seleccionando la opcion “Metafile”, y editadas en

Paint.

7.5. Resultados y analisis

7.5.1. Graficas

A continuacion se presentan las graficas obtenidas experimentalmente, donde se representa
la tasa de conteo medida en Hertz (1/5s) en funcién del producto entre el orden de difraccion
y la longitud de onda (n\) medida en picémetros (pm), para variaciones del voltaje del tubo

de rayos X (figura 7.2) y la corriente de emision (figura 7.3).
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Tasa de conteo en funcion del producto entre el
orden de difraccion y la longitud de onda

Tasa de conteo R (1/s)
|

U=30.0kV

0 100
Producto entre el orden de difraccion y la longitud de onda nA (pm)

Figura 7.2: Gréficas de la tasa de conteo R en funcién del producto entre el orden de di-
fraccion y la longitud de onda nA a primer orden de difraccién (n = 1) para variaciones de
voltaje del tubo de rayos X.
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Tasa de conteo en funcion del producto entre el
orden de difraccion y la longitud de onda
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Figura 7.3: Gréficas de la tasa de conteo R en funcién del producto entre el orden de difrac-
cién y la longitud de onda n\ a primer orden de difraccién (n = 1) para variaciones de la
corriente de emision.

= Enla figura 7.2 se puede observar que los picos de las lineas K, y /3, son observables
para voltajes superiores a los 20.0 £V y las longitudes de onda en estos permanecen
constantes (ver tabla 7.1), esto se debe a que la radiacion caracteristica del material del

anodo es observable al superar un voltaje critico. Por otra parte se puede observar que
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el espectro continuo va cambiando de forma y la longitud de onda )\,,,;,, se va haciendo
mas pequefia a medida que aumenta el voltaje (obedeciendo la relacién 7.1), indicando

que los rayos X producidos son mds energéticos (rayos X duros).

= En la figura 7.3 se puede observar que la variacién de la corriente de emision no afecta
la forma del espectro de rayos X dado que el rango de las longitudes de onda per-
manecen constantes (tabla 7.2), la variacién de la corriente solo influye en la tasa de

conteo.

7.5.2. Tablas

A continuacion se presenta los datos obtenidos a partir de las graficas 7.2y 7.3.

I (mA) Nk, (pm) Ay (pm)

UKV) Ak (0m) Ay (pm) 0.40 71.18 63.26
25.0 71.18 63.26 0.60 71.18 63.26
30.0 71.18 63.26 0.80 71.18 63.26
35.0 71.18 63.26 1.00 71.18 63.26

Tabla 7.1: Datos de la longitud de onda  Tabla 7.2: Datos de la longitud de onda para
para las lineas caracteristicas K, y {3 a  las lineas caracteristicas K, y Kz a diferentes
diferentes valores de voltaje. valores de corriente.

I (mA) R(Ka) (871) R(K,g) (871) RC (Sfl)

0.40 1512,6 656.9 198.1
0.60 2042,4 933.3 245.0
0.80 2490.2 1152.2 537.0
1.00 2852.2 1336.0 568.3

Tabla 7.3: Tasas de conteo de las lineas caracteristicas Rk, )y R(k.) ; y de los maximos del
continuo Bremsstranhlung R..
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En las tablas 7.1 y 7.2 se puede confirmar que la longitud de onda para las lineas caracteristi-
cas K, y Kg no cambia pese a que se hagan variaciones en el voltaje del tubo y la corriente

de emision.

La tabla 7.3 muestra la proporcionalidad indicada en la relacién (7.2) existente entre la co-
rriente y la intensidad* para el espectro Bremsstranhlung y las lineas caracteristicas. La in-
tensidad esta relacionada con la tasa de conteo (ecuacién 7.3), que a su vez corresponde al

ndmero de fotones con energia hv detectados por el sensor Geiger Miiller durante 10s.

7.6. Conclusiones

= La corriente de emision y el voltaje del tubo afectan la tasa de conteo en el espectro
de rayos X de acuerdo con las relaciones (7.2) y (7.3), pero la forma de este solo se ve

alterada por el voltaje.

= Al aumentar el voltaje del tubo disminuye la longitud de onda minima de los rayos X

en el espectro producido segun la relacién (7.1) (capitulo 6).

= La longitud onda de las lineas caracteristicas depende directamente del material del
anodo, mas no de la corriente, ni del voltaje después de pasar por su valor critico (Ugk

correspondiente a 20 kV).

4intensidad de fotones: numero de fotones por unidad de tiempo



Capitulo 8

Produccion de un haz monocromatico de

rayos X mediante un filtro

Resumen

En esta practica se pretende comparar el espectro no filtrado de un tubo de rayos X y el
espectro filtrado con una ldmina de circonio, observando el cambio en la tasa de conteo total

en las graficas.

Abstract

In this practice we try to compare the unfiltered spectrum of an X-ray tube and the filtered

spectrum with a zirconium sheet, observing the change in the total count rate in the graphs.

8.1. Introduccion

Cuando hablamos de atenuacion de los rayos X, nos referimos a la disminucién en la inten-
sidad que ocurre cuando la radiacién pasa a través de la materia. Esta atenuacion es causada
principalmente por dos efectos: dispersion y absorcion. El efecto de absorcion a menudo
predomina [41].

La absorcion de los rayos X se debe esencialmente a la ionizacion de los dtomos, que liberan

un electrén de una capa interna. La absorcion depende mucho de la energia cudntica hv, de la

109
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longitud de onda A de los rayos X asi como de la energia de excitacion de los 4tomos y, por lo
tanto el numero atémico Z. Para que ocurra la ionizacion, la energia cuantica de los rayos X
debe ser mayor que la energia de enlace £ de los electrones de la capa respectiva. Si Ry es la
tasa de conteo original de incidencia y R es la tasa de conteo emergente, podemos cuantificar
la transmision (7") de la radiacion para caracterizar la permeabilidad de un atenuador usando

la relacion:

R
T=—. 8.1
Ro (8.1)
La transmision del material aumenta abruptamente en funcién de la longitud de onda
h-c
Ak = —— 8.2
K Ek ) ( )

donde \i es la longitud de onda del borde de absorcion, E es la energia minima para
expulsar un electrén de la capa K, h es la constante de Planck y c la velocidad de la luz. Este
cambio abrupto se conoce como borde de absorcion ( este se define como el cambio abrupto
de una region de poca atenuacion hacia una region de fuerte atenuacion [40]).

Muchos experimentos de difraccion de rayos X requieren radiacién lo mds monocromatica
posible. Sin embargo, el haz de un tubo de rayos X operado a un voltaje por encima de Uy
(voltaje critico para que ocurran las transiciones /') contiene no solo la linea K, fuerte sino
también la linea /3 mas débil y el espectro continuo. La intensidad de estos componentes
no deseadas puede disminuirse con relacion a la intensidad de la linea K, pasando el haz a
través de un filtro hecho de un material cuyo borde de absorcién K se encuentre entre las
longitudes de onda K, y Kz del metal objetivo. Para cumplir con ello el material del filtro
debe ser de un numero atémico (Z) menor en una o dos unidades al Z del blanco (4nodo),
por ejemplo, en el caso de un blanco de Molibdeno cuyo Z = 42, el filtro que se usa es de
circonio con Z = 40. Es importante resaltar algunos puntos: dicha filtracién no es perfecta y

la calidad del haz de rayos X filtrado no se ve afectada [1].
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8.2. Material y equipos requeridos
= | aparato de rayos X
= ] cristal de cloruro de sodio (NaCl)
= | End-window counter (tubo contador Geiger-Miiller)
= | computadora con el sofware (“Aparatos de rayos X’’) suministrado por la LD didactic
= | filtro de Circonio

= | par de guantes

8.3. Notas de seguridad y preparacion del experimento

8.3.1. Notas de seguridad'

= Antes de utilizar el aparato de rayos X

e Fue necesario asegurarse de que la maquina no esté dafada, es decir que los tor-
nillos de la parte exterior de la maquina no fueran manipulados y no se observen
rayones en las ventanas emplomadas; también se observ que el cable del dnodo

esté insertado en el disipador de calor del tubo de rayos X.

e Se observo que tanto los tornillos del brazo del gonidémetro como del portamues-

tras estuvieran bien ajustados.
= Una vez encendida la miquina:

e Se tuvo en cuenta que no se presente sobrecalentamiento del dnodo en el tubo de

rayos X.

La ampliaci6n y especificacién de esta informacién se encuentra consignada en la seccién 2.13.
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e Se verificd que los circuitos de seguridad estén funcionando de manera adecuada

(seccion 2.14).

e Se revisé que el ventilador esté girando.

» Para introducir el filtro de circonio en el colimador fue necesario tomarlo de los bordes

plésticos sin tocar la placa de circonio para evitar rayaduras y manchas.

= Se tuvo cuidado al manipular el cristal de NaCl tomandolo unicamente de los bordes y
utilizando guantes. Al finalizar la practica fue necesario guardarlo cuidadosamente en

su respectivo empaque para evitar que se deteriore.

8.3.2. Preparacion del experimento

Antes de comenzar con la prictica fue necesario conectar la maquina a una computadora a
través de un cable USB, también se requirié que dentro de la cdmara de experimentacion,
se encontraran el colimador, el porta muestras, un cristal de cloruro de sodio (objetivo) y el
sensor (tubo contador Geiger-Miiller), los cuales fueron montados y ajustados en sus respec-
tivos lugares (figura 8.1). La distancia entre el colimador y el porta muestras (X), se colocd
de tal manera que midiera aproximadamente 5 cm; también se ajusto la distancia entre el
porta muestras y el sensor (X5) aproximadamente a 5 cmn. El cristal ? fue montado horizon-
talmente sobre la plataforma del porta muestras y apretado con el brazo que lo sostiene (la
importancia de que se prepare la cimara de experimentacion de esta manera se aprecia en la

seccion 2.15.2).

2El Cristal de NaCl se usa para difractar los rayos X y obtener el espectro continuo para el dnodo de
molibdeno
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a. Tornillo para mover el brazo del goniémetro. e. Porta muestras.

b. Tornillo para ajustar el sensor. f. Tubo contador Geiger-Muller.
c. Tornillo para ajustar el porta muestras. g. Cristal de cloruro de sodio(NaCl).
d. Colimador. h. Filtro de circonio

Figura 8.1: Camara de experimentacion [9].

8.4. Procedimiento

Una vez encendida la maquina se prosiguid a ajustar los pardmetros de la siguiente manera:
la tension del tuvo en U = 30.0 kV/, la corriente de emision [ = 1.00 mA, el tiempo de
medicién por paso angular At = 5 sy el ancho del paso angular A5 = 0.1°. Para habilitar
el acoplamiento 2 : 13 del sensor respecto al objetivo se presioné la tecla COUPLED (el
funcionamiento de esta tecla se explica en la seccidn 2.7.4) en el dispositivo, pero seguido se

ajustaron los parametros: limite inferior del angulo objetivo f3,,;, = 4.2° y el limite superior

3El acoplamiento angular 2:1 hace referencia a que el paso angular del sensor es el doble respecto al del
portamuestras
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Bmaz = 8.3° (las especificaciones y uso de estos parametros se encuentra en la seccion [?]).
Se inici6 el programa “Aparato de rayos X en la computadora, y se ingresé a la opcion
“ajustes”, una vez ahi se pudo visualizar los pardmetros ya ajustados y se accedio a la opcion
“cristal” en donde se escogid la distancia entre planos 2d = 564.0 pm para el NaCl, luego se
ingresé a “ajuste del cristal”, para seleccionar el cristal (NaCl) y el &nodo (Mo) con los que
se estaba trabajando. Después de esto se uso la opcidn iniciar busqueda, una vez terminada
esta, se selecciond aplicar. Ya habiendo hecho todo esto se prosiguié con la medicién en la
representacion Bragg, primero haciendo uso de un filtro de circonio y luego en ausencia de
éste?.

Una vez terminada la medicion se llevo a cabo la evaluacion de las graficas obtenidas, ha-
ciendo uso de la funcién de evaluacion “célculo de la integral”, con esta se calcul6 la tasa
de conteo total para cada pico. Al utilizar la funcién de evaluacion “calculo de la integral’se
mide la tasa de conteo total (representada por el drea bajo la curva del ancho pico) seleccio-
nando con click izquierdo el punto donde empieza y termina el pico, consiguiente a esto se
observa esta tasa en la linea de estado. El anterior procedimiento se realiz6 tres veces dado
que al seleccionar los limites del ancho de los picos se observé que la tasa de conteo total
variaba dependiendo de donde se los escogiera. Los datos tomados se consignaron en las
tablas 8.1y 8.2.

Notas:

» Dado que la posicion del colimador cambia en presencia del filtro de circonio, fue
necesario volver a tomar la medida X, para garantizar que su valor siga siendo el

mismo (5 cm).

»  Nota: El grdfico obtenido a través del software, fue copiada mediante la funcion
de evaluacion “copiar diagrama”, seleccionando la opcion “Metafile”, y editada en

Paint.

4Si se tiene dificultades para el montaje y desmontaje del filtro la seccién 2.6.7 muestra como hacer este
procedimiento.
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8.5. Resultados y analisis

8.5.1. Graficas

A continuacion se presentan las graficas obtenidas experimentalmente en presencia (grafica

roja) y ausencia (grafica negra) de un filtro de circonio.

Tasa de conteo en funcion del producto entre el
orden de difraccion y la longitud de onda

- Espectro del
molibdeno
ausencia de un
filtro de
circonio

=+ Espectro del
molibdeno
presencia de
un filtro de
circonio

Tasa de conteo R (1/s)

T
o 10 2 30

Producto entre el orden de difraccion y 1a longitud de onda nA (pm)

Figura 8.2: Graficas de la tasa de conteo R en funcidn del producto entre el orden de difrac-
cioén y la longitud de onda nA a primer orden de difraccién (n = 1) en presencia y ausencia
de un filtro de circonio.
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= En la figura 8.2 se puede observar como la tasa de conteo disminuye al usar el filtro,
siendo mads significativo para la linea caracteristica Kz, esto se debe a que la absorcion

del filtro atenua los rayos X (dejando aproximadamente solo la linea K ).

= La tasa de conteo es la cantidad de fotones detectados por el sensor en 5 s, al utilizar
la funcién de evaluacién “cdlculo de la integral” se mide la tasa de conteo total para el

ancho de cada pico, este valor se indica en la linea de estado.

8.5.2. Tablas

En las tablas 8.1 y 8.2 se encuentran consignados los datos de la tasa de conteo total para cada
uno de los picos de las lineas caracteristicas K, y Kgy larazon V' que representa la fraccion

de la radiacién Kz con respecto a la radiacion total ([2;) como se indica en la relacion 8.3.

N Rt(Kﬁ)
Ryk.) + Rixy)

% (8.3)

Medicion Ry, (s7') Ryux,)(s™") V

1 3889.1 137.8 0.034
2 3719.6 143.0 0.037
3 3795.9 140.8 0.036

Tabla 8.1: Tasas de conteo integrales para los picos de las lineas caracteristicas K, y K3
haciendo uso de un filtro ; y la razén V' para las correspondientes mediciones.

Medicién  Ry,)(s™") Ryxy(s™') V

1 5170.0 1603.8 0.24
2 5031.4 1475.2 0.23
3 4988.0 1389.2 0.22

Tabla 8.2: Tasas de conteo integrales para los picos de las lineas caracteristicas K, y /3 sin
hacer uso de un filtro; y la razén V' para las correspondientes mediciones.
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El promedio de la razén V' para la tabla 8.1 es de V' = (0.036 con un error en la medida de
0.001 y para la tabla 8.2 V' = (.23 con un error en la medida de 0.01. Esto permite visualizar
como se reduce considerablemente la tasa de conteo en 0.2 en la linea Kp, esto evidencia
que el circonio realiza una filtracién adecuada de la radiacién X del molibdeno aunque no

sea perfecta.

8.6. Conclusiones

= La absorcion del filtro de circonio permite la filtracion parcial de la linea K en el haz
de rayos X producido por el &nodo de molibdeno, confirmando lo que tedricamente se
habia mencionado: el material del filtro debe ser de un nimero atémico menor en una

o dos unidades al del blanco para que ocurra la monocromatizacion.

= El programa “Aparato de rayos X” permite calcular el area bajo la curva de cualquier

seccidon de la grafica haciendo uso de la funcién de evaluacion “célculo de la integral”.

= Con el programa “Aparato de rayos X se puede visualizar la superposicion de las
gréficas del espectro caracteristico del molibdeno a primer orden de difraccion antes y
después de usar un filtro de circonio lo que permite observar la disminucién de la tasa

de conteo en la linea K 3.



Capitulo 9

Estructura fina de la radiacion X carac-

teristica del molibdeno

Resumen

En esta practica se pretende comparar el espectro de rayos X caracteristico del molibdeno
por medio de la reflexion de Bragg en un monocristal NaCl del primer y quinto orden de
difraccion, identificando las lineas caracteristicas K,, Kg y K, y la estructura fina de K,
como un doblete de lineas K, y K,,, ademds se pretende determinar el intervalo de longitud
de onda A\ dentro del doblete.

Abstract

In this practice, we intend to compare the characteristic X-ray spectrum of the first and fifth
diffraction order of molybdenum by means of the Bragg reflection in a single NaCl crystal
, identifying the characteristic lines K, Kz y K, and the fine structure of K, as a doublet
of lines K,, and K,,, plus it is intended to determine the wavelength interval A\ inside the
doublet.
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9.1. Introduccion

Cuando se examinan las lineas del espectro caracteristico de la serie K, para un material
a una resolucién muy alta, se encuentra que son dobletes (dos lineas caracteristicas) poco
espaciados entre si, lo anterior se conoce como estructura fina de la radiacion X caracteristica
de la serie A para un material. Las pequefias divisiones de la linea espectral, se atribuye a una
interaccion entre el espin del electrén s, y el momento angular orbital /, llamado interaccion
spin-Orbita [10].

La estructura fina de las lineas caracteristicas de la capa K surge de la estructura fina de
las otras capas (L, M, N,...). Por ejemplo la capa L en realidad consiste en tres subcapas,
designadas como L, L y L en espectroscopia de rayos X [11]. Las transiciones de las

subcapas a la capa K estdn sujetas a las reglas de seleccion, las cuales estan descritas por:
Al ==+1, Aj =0,41, 9.1

donde Al es el cambio en el momento angular y Aj la variacion del momento angular total
(J = s + 1) siendo s es el spin del electrén) en la transicion. Segun lo anterior, se permiten
2 transiciones de las subcapas L a la capa K denominadas K, y K,, como se muestra en
la figura 9.1, estas componentes tienen longitudes de onda tan cercanas que el intervalo de
longitud de onda de las dos lineas es de A\ = 0.43 pm. También se encuentra un doblete
para la linea K3 que consiste en la linea de K3 pura, es decir, las transiciones de los dtomos
excitados de la capa M ala capa K,y la linea K, las transiciones de la capa /V ala capa K.

El intervalo de longitud de onda entre estas dos lineas es de A\ = 1.2 pm.
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n I j
I-III 2,1, 3/2
LII 2,1,1/2
LI 2,0,1/2

al
Ka2

K ' Y 1,0,1/2

Figura 9.1: Diagrama de estructura fina de la linea caracteristica K.

El doblete K, formado por K, y K,, y el doblete formado por Kz y K, se pueden resolver
por medio de la reflexién de Bragg en un monocristal de NaCl cuando se mide en un orden
de difraccion superior.

Diferenciando la ley de Bragg (ecuacion (1.9)) se obtiene
n-AN=2-d-cos - A,

de donde despejando A6 se tiene

n- A\

N
0 2-d-cosf’

9.2)

donde n es el orden de difraccién, \ es la longitud de onda del rayo X, 6 es el angulo de

Bragg y d = 282.01 pm es la distancia interplanar para el NaCl. Es importante distinguir
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entre el espaciado angular A y el ancho angular 60 de una intensidad maxima (Figura 9.2).
Este ultimo debe ser més pequeiio que el espaciado angular para que las dos lineas se puedan

observar por separado.

AB

(o8] o8]

> 0

Figura 9.2: Definicion del ancho angular 66 y del espaciado angular A# de dos intensidades
maximas.

En esta practica para conseguir resolver el doblete de I, se tiene en cuenta la figura 9.3 (esta
gréfica es proporcionada por LD didactic) donde se grafica la tasa de conteo (en escala lo-
garitmica) en funcién del producto entre el orden de difraccion y la longitud de onda para los
primeros 5 ordenes de difraccion. En esta figura se observar que para el orden de difraccion

n = 5 se logran distinguir las lineas K, y K,,.
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Tasa de conteo R (1/s)

L e I
50 100 150 200 250 300 350

Producto entre el orden de difraccion y la longitud de onda nA (pm)

Figura 9.3: Tasa de conteo (en escala logaritmica) en funcién del producto entre el orden de
difraccion y la longitud de onda para los primeros 5 ordenes de difraccion [15].

9.2. Material y equipos requeridos

1 aparato de rayos X
1 cristal de cloruro de sodio (NaCl)

1 End-window counter (tubo contador Geiger-Miiller)

1 computadora con el sofware (“Aparatos de rayos X”’) suministrado por la LD didactic

1 par de guantes
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9.3. Notas de seguridad y preparacion del experimento

9.3.1. Notas de seguridad’

= Antes de utilizar el aparato de rayos X

e Fue necesario asegurarse de que la miquina no esté dafiada, es decir que los tor-
nillos de la parte exterior de la maquina no fueran manipulados y no se observen
rayones en las ventanas emplomadas; también se observo que el cable del anodo

esté insertado en el disipador de calor del tubo de rayos X.
e Se observo que tanto los tornillos del brazo del goniémetro como del portamues-
tras estuvieran bien ajustados.
= Una vez encendida la maquina:
e Se tuvo en cuenta que no se presente sobrecalentamiento del dnodo en el tubo de
rayos X.

e Se verificd que los circuitos de seguridad estén funcionando de manera adecuada

(seccion 2.14).
e Se revisé que el ventilador esté girando.

e Se tuvo cuidado al manipular el cristal de NaCl toméandolo tnicamente de los
bordes y utilizando guantes. Al finalizar la practica fue necesario guardarlo cui-

dadosamente en su respectivo empaque para evitar que se deteriore.

9.3.2. Preparacion del experimento

Antes de comenzar con la prictica fue necesario conectar la maquina a una computadora a
través del cable USB, también se requirié que dentro de la cdmara de experimentacion, se
encontraran el colimador, el porta muestras, un cristal de cloruro de sodio (objetivo) y el sen-

sor (tubo contador Geiger-Miiller), los cuales fueron montados y ajustados en sus respectivos

1La ampliacién y especificacién de esta informacién se encuentra consignada en la seccién 2.13.
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lugares (figura 9.4). La distancia entre el colimador y el porta muestras (X;), se coloco de
tal manera que midiera aproximadamente 5 c¢m; también se ajusto la distancia entre el porta
muestras y el sensor (X3) aproximadamente a 6 cm. El cristal ? fue montado horizontalmente
sobre la plataforma del porta muestras y apretado con el brazo que lo sostiene (la importan-
cia de que se prepare la cdmara de experimentacion de esta manera se aprecia en la seccion
2.15.2).

a. Tornillo para mover el brazo del goniémetro. e. Porta muestras.

b. Tornillo para ajustar el sensor. f. Tubo contador Geiger-Muller.

c. Tornillo para ajustar el porta muestras. g. Cristal de cloruro de sodio(NaCl).
d. Colimador.

Figura 9.4: Cadmara de experimentacién [9].

2El Cristal de NaCl se usa para difractar los rayos X y obtener el espectro continuo para el dnodo de
molibdeno
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9.4. Procedimiento

Para esta practica se utilizaron los siguientes ajustes de pardmetros estudiados por LD didac-
tic [11], para realizar un estudio por separado del primer y quinto orden de difraccion para la

radiacion X caracteristica del 4anodo de molibdeno (tabla 9.1):

Orden de difraccion U (kV) I (mA)  Bunin(°)  Bmaz (°) AB(°) At (s)
primero 35.0 1.00 5.50 8.00 0.10 10
quinto 35.0 1.00 32.50 40.50 0.10 400

Tabla 9.1: Parametros de medicion recomendados por LD didactic para realizar un estudio
por separado del primer y quinto orden de difraccion para la radiacion X caracteristica del
anodo de molibdeno. Las especificaciones y uso de estos pardmetros se encuentra en la sec-
cion [?].

Para habilitar el acoplamiento angular 2 : 13 del sensor respecto al objetivo se presiond
la tecla COUPLED (EI funcionamiento de esta tecla se explica en la seccién 2.7.4) en el
dispositivo. Se Inici6 el programa “Aparatos de rayos X en la computadora, y se ingreso
a la opcidén ajustes”, una vez alli se pudo visualizar los pardmetros ajustados y luego se
accedi6 a la opcidn “cristal” en donde se escogié la distancia entre planos 2d = 564,0 pm
para el NaCl, luego se ingresé a “ajuste del cristal”, para seleccionar el cristal (NaCl) y el
anodo (Mo) con los que se estaba trabajando; se usé la opcién iniciar bisqueda, una vez
terminada esta, se selecciond aplicar. Realizados estos pasos se empez6 con la medicién en
la representacion Bragg. Terminada la primera medicion se prosiguio a utilizar el otro grupo
de pardmetros de la tabla 9.1 y hacer una nueva toma de datos.

Terminadas las mediciones se llevé a cabo la evaluacion de las graficas obtenidas (figuras
9.6 y 9.5), haciendo uso de la funcion de evaluacion “Visualizar coordenadas”, con esto se
calcul6 las longitudes de onda de las lineas caracteristicas a primer (K, y Kg) y quinto (K,,,
K,,, Kgy K,) orden de difraccion. Estos resultados fueron consignados en las tablas 9.2 y

9.3.

3El acoplamiento angular 2 : 1 hace referencia a que el paso angular del sensor es el doble respecto al del
portamuestras.
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Notas:

» Debido a que el tiempo para realizar la practica con el quinto orden de difraccion fue
de nueve horas, se tuvo que hacer tres mediciones de dos horas y una de tres horas,

para evitar que se sobrecaliente el tubo de rayos X

» En esta prdctica es necesario que el tiempo de medicion por paso angular (At) para
la realizacion de la grdfica del espectro caracteristico de un dnodo de molibdeno a
quinto orden de difraccion sea alto, debido a que en esta region la tasa de conteo es
muy pequernia y este tiempo permitird que se observen con claridad los picos de las

lineas caracteristicas.

» Los grdficos obtenidos a través del software, fueron copiados mediante la funcion de
evaluacion “copiar diagrama”, seleccionando la opcion “Metafile”, y editadas en

Paint.

9.5. Resultados y analisis

9.5.1. Graficas

A continuacion se presentan las graficas obtenidas experimentalmente, donde se representa
la tasa de conteo medida en Hertz (1/5s) en funcién del producto entre el orden de difraccion
y la longitud de onda (n\) medida en picdmetros (pm), para primer (figura 9.5) y quinto

(figura 9.6) orden de difraccion.
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Tasa de conteo en funcién del producto entre el
orden de difraccion y la longitud de onda

2000 —
~—~ i
v
~—
— J
St
e —
=) J
]
ot 4
=
=] 4
L=
% J
- 1000 —
v J
2]
20

0 10 20 30 40 50 60 70
Producto entre el orden de difraccion y la longitud de onda nA (pm)

Figura 9.5: Graficas de la tasa de conteo R en funcion del producto entre el orden de difrac-
cién y la longitud de onda n\ para primer orden de difraccién (n = 1).
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Tasa de conteo en funcion del producto entre el
orden de difraccion y la longitud de onda

Tasa de conteo R (1/s)

290 300 310 320 330 340 350 360
Producto entre el orden de difraccién y la longitud de onda nA (pm)

Figura 9.6: Graficas de la tasa de conteo R en funcion del producto entre el orden de difrac-
cién y la longitud de onda n A para quinto orden de difraccién (n = 5).

= En la figura 9.5 se observa que el espaciado angular tiene aproximadamente la misma
medida que el ancho angular, razén por la cual a primer orden de difraccién no es

posible visualizar el desdoblamiento en las lineas caracteristicas K, y K,.

= Las figuras 9.5 y 9.6 permiten observar el aumento proporcional del espaciado angular

A6 con respecto al orden de difraccion n en conformidad con la ecuacion (9.2).

= De la figura 9.6 se puede observar como el pico en donde para la figura 9.5 solo se

encontraba la linea caracteristica K, se desdobla en dos lineas K,, y K,,, de igual
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manera el pico donde se encontraba la linea caracteristica K s se desdobla en las lineas
Kpy K,,. Esto se debe a que para el quinto orden de difraccion la medida del espaciado
angular (A6) es lo suficientemente grande respecto a la del ancho angular (66), lo que

permite el desdoblamiento de estas lineas.

9.5.2. Tablas

A continuacion se presentan los resultados obtenidos a través de las figuras 9.5y 9.6.

Linea caracteristica Resultado de la medida Valor en la literatura

A (pm) A (pm)
K, 71.18 71.08
Ks+ K, 63.36 63.09

Tabla 9.2: Valores tedrico y experimental de la longitud de onda para la linea caracteristica
K,y[Ks+ KW]-

Resultado de la medida Valor en la literatura  E, %
Linea 5A (pm) A (pm) A (pm)
Ko 354.2 70.84 70.93 0.1
Koo 356.5 71.30 71.36 0.1
Kpg 3154 63.08 63.26 0.3
K, 309.65 61.93 63.09 1.8

Tabla 9.3: Datos experimentales a quinto orden de difraccién (n = 5) para las longitudes
de onda A (pm) de las lineas caracteristicas K1, Kq2, K3y K, y sus respectivos valores a
primer orden de difraccién n = 1, calculados mediante la relacién (9.3), junto con los valores
encontrados en la literatura a primer orden de difraccién. También se presenta el error relativo
porcentual de las longitudes de onda a primer orden de difraccion para cada una de las lineas
caracteristicas

= Latabla 9.3 permite verificar el desdoblamiento de las lineas caracteristicas K, en K,

y Kooy Kgen Kgy K., dado que su valor de longitud de onda a primer orden tiene
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9.6.

un error relativo porcentual muy bajo respecto al valor encontrado en la literatura. El
valor de la longitud de onda a primer orden se calcula haciendo uso de la relacion (9.3)
y de los datos obtenidos experimentalmente para la longitud de onda a quinto orden de

difraccion.

Ao
__ “\quinto orden
)\primer orden — T (93)

La tabla 9.3 permite calcular el intervalo de longitud de onda para la linea caracteristica
K, dado por A\, = )\KQQ — MK

7% con respecto al valor encontrado en la literatura de Ak, = 0.43 pm. También

«, = 0.46 pm con un error relativo porcentual de
permite encontrar el intervalo de longitud de onda para la linea caracteristica Kz dado
por A\ Ky = )\Kﬁ — Ak, = 1.15 pm con un error relativo porcentual de 2% con

respecto al valor encontrado en la literatura de A, = 1.17 pm.

Conclusiones

Para obtener un desdoblamiento de las lineas caracteristicas K, y K, es necesario que
el espaciado angular sea mas grande que el ancho angular como se observa en la figura

9.2.

En las las figuras 9.5 y 9.6 se puede observar el aumento proporcional del espaciado
angular A# (entre los picos del espectro) con respecto al orden de difraccion n en
conformidad con la ecuacion (9.2). Lo anterior permite entender por que la resolucion

en el espectro a primer orden aumenta cuando se lo observa a quinto orden difraccién.

En la practica se logro encontrar el intervalo de longitud de onda para las lineas carac-
teristicas K, y K3 con un errores relativos porcentuales de 7% y 2 % respectivamente
con respecto a sus valores encontrados en la literatura. Estos intervalos se encontraron
experimentalmente a partir de las longitudes de onda del espectro a quinto orden de
difraccion del doblete de K, formado por K,; y K2 y el doblete de /'3 formado por
Kpgy K,. Lo anterior es una clara evidencia de que a quinto orden de difraccion se

consiguen desdoblar las lineas K, y K.



Conclusiones generales

= El aparato de rayos X se puede usar como espectrometro usando la ley de Bragg. Para
este proceso se necesita un contador Geiger Miiller, un cristal y un colimador. El coli-
mador homogeneiza la trayectoria de los rayos X, estos inciden en el cristal de NaCl,
el cual los difracta siempre y cuando su longitud de onda y dngulo de incidencia 6
(4ngulo del portamuestras) estén en conformidad con la ley de Bragg. Esta difraccion
se realiza para diferentes angulos de incidencia y para cada uno de ellos el contador
Geiger Miiller detecta los fotones de rayos X con los que interacciona en un determi-
nado tiempo (tasa de conteo), estos datos son transportados hasta el software “Aparato
de rayos X” donde mediante la opcion representacion Bragg se grafican en funcion
del angulo (¢) o el producto entre el orden de difraccion y la longitud de onda (n\)
formando asi el espectro de rayos X.
El espectro de rayos X puede ser estudiado mediante la ley de Bragg (ecuacion (1.9))
de dos maneras diferentes usando un cristal con planos de espaciado conocido “d”: la
primera cuando tenemos la grafica tasa de conteo en funciéon de § donde manualmen-
te calculamos la longitud de onda correspondiente a cada dngulo y la segunda en la
gréfica tasa de conteo en funcién de nA donde el software calcula automaticamente la

longitud de onda para diferentes ordenes de difraccion de los rayos X.

= El software “Aparato de rayos X permite ajustar los pardmetros del equipo de rayos
X sin necesidad de manipularlo, también esta disefiado para trabajar con cristales y
anodos de los que contenga informacién en su programacion, lo que impide trabajar
con muestras desconocidas. Sin embargo que contenga esta informacion ayuda a com-
probar si el cristal con el trabaja es puro mediante la observacion del espectro que se
obtiene con éste.
El software almacenar los valores medidos por el equipo de rayos X, los cuales son
introducidos directamente en tablas, empezando con Ry. Cada nueva medicidn contie-

ne una nueva columna de la tabla, de tal manera que siempre es posible realizar una

131
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comparacion de varios espectros. También permite graficar los datos de tasa de conteo
en funcién del dngulo (¢) o el producto entre el orden de difraccién y la longitud de
onda (n\) utilizando la representacion de Bragg.

Para la evaluacion de las mediciones el software cuenta con funciones de evaluacion
que permiten modificar el aspecto de graficas (por ejemplo tamafio de letra, ancho de
linea, representacion logaritmica, insertar rejilla, seleccionar regla, zoom, entre otras),
visualizar sus componentes (por ejemplo visualizar coordenadas, pegar marcas, calcu-
lar centro del pico entre otras) y hacerle un anélisis (por ejemplo recta promedio, recta
por el origen, calculo de la integral, entre otras). Con este andlisis grafico se obtienen

nuevos datos que permiten trabajar, por ejemplo en la representacion Planck.

= Después de 3 afios de haber ingresado el equipo de rayos X 554 801 de la marca Ley-
bold a la Universidad de Narifio, fue posible calibrarlo por primera vez tomando como
referencia el ejemplo proporcionado por LD didactic del espectro de rayos X para un
anodo de molibdeno obtenido con un cristal de cloruro de sodio (NaCl). Se logro rea-
lizar una gréfica que coincidiera con la grafica ejemplo en su forma y en los valores de
dngulos de Bragg ¢ para las lineas caracteristicas K, y K, esto permiti6 concluir que

el equipo estaba funcionando de manera adecuada y por ende se encontraba calibrado.

= El equipo de rayos X se utiliz para realizar con éxito las siguientes practicas: fluo-
rescencia de una pantalla luminosa debido a los rayos X, con la cual se verifico la de-
pendencia del brillo y el contraste de la pantalla luminosa con respecto a la variacion
de la corriente de emision y el voltaje del tubo; influencia de un medio de contraste en
la absorcién de rayos X, esta practica permiti6 investigar como un medio de contraste
afecta la absorcion de rayos X; relacion Duane-Hunt y determinacién de la constante
de Planck, con la que se confirmo la ley de Duane-Hune y mediante esta el software
determino la constante de Planck con un error relativo porcentual del 8 % respecto al
valor encontrado en la literatura; espectro de rayos X para un dnodo de molibdeno en
funcion del voltaje y la corriente de emision, en esta prictica se logro visualizar que la

forma del espectro de rayos X depende del voltaje del tubo y la corriente de emision;
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produccidon de un haz monocromdtico de rayos X mediante un filtro, con la cual se
observo el cambio la tasa de conteo en el espectro de rayos X al filtrarlo con una lami-
na de circonio; estructura fina de la radiacion X caracteristica del molibdeno, en esta
préctica se logro ver con mayor resolucion el espectro de rayos X caracteristico del
molibdeno, al estudiar por separado el espectro a primer y quinto orden de difraccidn;
teniendo en cuenta que estas son las que se pueden realizar hasta el momento, debido
a que el equipo solo cuenta con un dnodo de molibdeno, un goniémetro y una pantalla
fluorescente incorporados, un cristal de cloruro de sodio y un sensor Geiger Miiller.
Estas précticas son la base para entender el funcionamiento del equipo de rayos X, asi
como también permiten reconocer los elementos que lo conforman, ademés ayuda a
comprender la fisica de los rayos X.

Si el equipo se dota con mas elementos se podran aumentar otras practicas a las descri-
tas anteriormente, por ejemplo Transmision (se necesita un conjunto de absorbentes) y

Moseley (se necesita danodos de materiales diferentes al de molibdeno).

= [a pantalla fluorescente es un elemento del equipo de rayos X que permite observar
imagenes, donde su calidad se ve influenciada por la corriente y el voltaje responsa-
bles de los elementos: brillo y contraste de dicha imagen respectivamente. Ademas el
contraste se ve marcado de acuerdo a la capacidad de absorcion de rayos X que tie-
nen los materiales, dado que algunos los atentian débilmente mientras que otros fuer-
temente convirtiéndose estos ultimos en acreedores al titulo de medios de contraste,

destacdndose en este ambito el yodo.

= El espectro continuo de rayos X empieza a formarse a partir de una longitud de on-
da minima, la cual varia dependiendo de la diferencia de potencial entre el cidtodo y
el dnodo (voltaje), por ello su forma depende directamente de este voltaje, ademds su
intensidad también se ve afectada por el valor de la corriente de emision. El espec-
tro caracteristico de rayos X para el molibdeno se forma cuando se supera un voltaje
critico, por ejemplo para la serie K éste tiene un valor de 20 £V, también se puede

notar que para éste espectro la intensidad se ve afectada por el voltaje del tubo y la
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corriente de emision. Las lineas caracteristicas del espectro de rayos X presentan in-
tensidades maximas para dngulos especificos, es decir &ngulos que cumplen la ley de
Bragg. Debido a que para cada material estos dngulos son diferentes el espectro de
rayos X es una propiedad intrinseca de cada material. Es importante resaltar que de-
pendiendo del orden de difraccion que se estudie en el espectro de rayos X se logra
observar con mayor resolucion las lineas caracteristicas, es asi como por ejemplo para
primer orden de difraccion solo se observa la linea K, y para quinto orden se observa

un desdoblamiento de esta en /1 y Kpo.

= Este trabajo servird como apoyo fundamental para la construccion del manual de labo-

ratorio de fisica moderna en el campo de rayos X.



Apéndice A

Normatividad para el uso de rayos X en

Colombia

En el laboratorio de fisica moderna de la Universidad de Narifio se encuentra el equipo de
rayos X con anddo de molibdeno (Mo) modelo 554801 de la empresa LEYBOLD, su fecha
de ingreso corresponde a Abril del afio 2015, este equipo genera radiacién ionizante con
una tasa de dosis local de 10Sv/h en el cono de radiacién del tubo de rayos X y menos de

11Sv/h corresponde a la tasa de dosis local fuera del equipo.

En el laboratorio de fisica moderna al igual que en todos los laboratorios se deben cum-
plir las Normas de Bio-seguridad que se encuentran establecidas en el aula, ademés para el
uso del equipo de rayos X 554 800 se deben cumplir las normas e instrucciones de seguri-
dad del equipo de rayos X y los recuerde que es por su seguridad. En general los equipos
generadores de radiacion ionizante requieren del cumplimientos de normas que protejan la
seguridad e integridad de las personas que usen o estén cercanas a un generador de radiacién
ionizante como lo es el caso del equipo de rayos X. El ministerio de salud y proteccion social
de Colombia presenta la Resolucion 482 de 2018 para la regulacion de uso de equipos gene-
radores de radiacion ionizante y prestacion de servicios de proteccion radioldgica y control

de calidad, esta se presenta a en la siguiente seccion.

A.1. Resolucion 482 de 2018

Por la cual se reglamenta el uso de equipos generadores de radiacion ionizante, su control de
calidad, la prestacion de servicios de proteccion radioldgica y se dictan otras disposiciones.

Articulos de interés en el uso de equipos que producen radiacion ionizante en radiacion ioni-
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zante para propositos de investigacion.

Articulo 1. Objeto. La presente resolucion tiene por objeto reglamentar tanto el uso de equi-
pos generadores de radiacion ionizante y su control de calidad en practicas médicas, veterina-
rias, industriales o de investigacidn, a través del otorgamiento de licencias para el ejercicio de
dichas practicas, como la prestacion de servicios de proteccion radioldgica. Adicionalmente,
mediante este acto administrativo se adoptan los Anexos Nos. 1, 2, 3,4y 5, que forman parte
integral del mismo.

Articulo 2. Ambito de aplicacion. Las disposiciones contenidas en esta resolucién se apli-
caran a todas las personas naturales y juridicas que en las pricticas a que refiere el articulo
anterior, hagan uso de equipos generadores de radiacion ionizante, a las personas naturales
y juridicas a quienes se les otorgue licencia para la prestacion de servicios de proteccion
radioldgica y control de calidad y a las entidades territoriales de salud de caracter departa-
mental y distrital.

Articulo 3. Actores que intervienen en el uso de equipos generadores de radiacion ionizante.
Los actores intervinientes en el uso de equipos generadores de radiacion ionizante que se re-
lacionan a continuacién, deberdan cumplir las responsabilidades detalladas en el Anexo No.1.
3.1. El Ministerio Salud y Proteccién Social.

3.2. Las entidades territoriales de salud de cardcter departamental y distrital.

3.3. Las personas naturales y juridicas que:

3.3.1. Hagan uso de equipos generadores de radiacion ionizante.

3.3.2. Se les otorgue licencia para la prestacion de servicios de proteccidn radioldgica y con-
trol de calidad.

Articulo 14. Protocolos de control de calidad. El Ministerio de Salud y Proteccién Social
expedira los protocolos de control de calidad de las pricticas que hacen uso de equipos gene-
radores de radiacion ionizante, los cuales deberdn ser utilizados en la prestacion de los ser-
vicios autorizados. Entre tanto, se aplicardn como minimo los lineamientos internacionales
establecidos en el protocolo ARCAL XLIX y el TECDOC 1151 del Organismo Internacional

de Energia Atomica — OIEA y sus respectivas actualizaciones.
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Articulo 31. Licencia de prdctica industrial, veterinaria o de investigacion. Los interesados
en realizar una practica industrial, veterinaria o de investigacion que haga uso de equipos ge-
neradores de radiacion ionizante, moviles o fijos, deberan solicitar la correspondiente licencia
ante la entidad territorial de salud de cardcter departamental o distrital de la jurisdiccion en
la que se encuentre la instalacion donde se prevé realizar la practica.

Articulo 32. Categorizacion de la prdctica. Para efectos del otorgamiento de la licencia a
que refiere el articulo anterior, se consideraran las siguientes categorias:

32.1. Categoria I. Radiologia industrial de baja complejidad

32.2. Categoria II

32.2.1. Radiologia industrial de alta complejidad

32.2.2. Radiologia veterinaria

32.2.3. Radiologia en investigacion

Paragrafo. Las practicas industriales, veterinarias o de investigacién que no se encuentren

expresamente sefaladas en el presente articulo, se consideraran como categoria II [44]

A.1.1. Fundamento legal de la resolucion de expedicion de la Resolu-
cion 482 de 2018

En el articulo 151 de la Ley 9 de 1979, mediante la cual se dictan medidas sanitarias, es-
tablece que toda persona que posea o use equipos de materiales productores de radiacion
ionizante, deberd tener licencia expedida por el Ministerio de Salud, hoy Ministerio de Salud
y Proteccion Social, de igual manera el articulo 152 de la misma Ley determina que este Mi-
nisterio debe establecer las normas y reglamentaciones que se requieran para la proteccion de
la salud y la seguridad de las personas contra los riesgos derivados de la radiacion ionizante

y adoptar las medidas necesarias para su cumplimiento [46].
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A.2. Senalizacion de zonas donde se encuentran equipos

generadores de radiacion ionizante

La senalizacion de las zonas de una instalacion se sigue la normatividad internacional, reali-
zadas por el Organismo Internacional de Energia Atdmica. Se recomienda que el simbolo y
la leyenda estén en un tamafio adecuado y proporcionado para el lugar donde se exhibe, y no

se saturen las areas de letreros o avisos.

Figura A.1: Simbolo internacional de la radiacion ionizante [45].

Las instalaciones que hacen uso de equipos generadores de radiacion son sefializadas usando
el simbolo internacional de radiactividad, que es el trébol clasico, en color negro y fondo
amarillo, como se muestra en la figura A.2. Para el caso, la Resolucion 482 de 2018, requiere
el uso del simbolo trébol magenta sobre amarillo para la sefalizaciéon de las zonas de la
instalacion donde se estd usando el equipo que estd generando radiacion ionizante, figura
A.2 . El simbolo puede ser incluido en los letreros de advertencia de cada zona, manteniendo
la que se muestra en la Figura 2, donde el trébol es disefiado a partir de un circo central
que mide X cm, encima del simbolo estaré la leyenda “PRECAUCION” o “ATENCION”,
debajo del simbolo, estara la leyenda “RADIACION IONIZANTE” 0 “RAYOS X”. Para este
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tipo de instalaciones con generadores de radiacion ionizante, no aplica la leyenda “material

radiactivo” o “fuente radiactiva”.

Figura A.2: Simbolo en Colombia para la radiacion ionizante [46].

Se debe verificar las sefiales audibles o luminosas ubicadas al ingreso de las zonas contro-
ladas, donde se ubican los equipos generadores de radiacion, deben estar conectadas con el
obturador del equipo, de manera que la activacion de estas no sea discrecion o voluntad del
operador del equipo y que este no tenga que preocuparse de activarla cada que obture el equi-
po. El tamafio y disefio de la sefial luminosa exterior a la sala donde se encuentra el equipo
generador de radiacion ionizante es libre, pero se recomienda que de tamafio proporcionado

para la sala y de color rojo o amarillo.



Apéndice B

Difraccion de rayos X en redes cristalinas

B.1. Introduccion

Tras el descubrimiento de los rayos X en 1895 por Rontgen; en 1912 el fisico Max Von Laue
dio inicio a la cristalografia de rayos X en base a tres hipétesis: el medio cristalino es pe-
riddico, los rayos X son ondas y la longitud de onda de los rayos X es del mismo orden de
magnitud de la separacidn entre capas que se repite entre los cristales. Con lo que fue capaz
de confirmar la difraccion de rayos X. A continuacion Bragg encontré que la geometria de
la difraccion de rayos X es la misma aplicada en la reflexion de un haz de luz en un espejo
plano,de esta manera permite interpretar planos de cierta distribucién periddica de los ato-
mos en una estructura tridimensional cristalina, descubriendo asi padre e hijo, William Henry
Bragg y William Lawrence Bragg respectivamente, la conocida Ley de Bragg, estos aportes

en la cristalografia con rayos X los hicieron merecedores del premio nobel de Fisica en 1915.

En este capitulo se realiza un estudio més detallado del fenémeno de difraccién de rayos
X (DRX), en su interaccién con estructuras cristalinas. Para ello comenzaremos hablando
sobre los cristales y su geometria, es decir, su estructura cristalina; y de esta manera rea-
lizar el acople con nuestro estudio inicial (fisica de rayos X). Dentro de ello se involucran
algunos conceptos importantes, ademds de la deduccion de las ecuaciones que describen di-
chos fendmenos, esto nos permitird conocer la estructura atémica de los materiales. En el
fendmeno de la difraccion se encuentran involucrados muchos dtomos que estan organizados
periddicamente de forma tridimensional , formando una red cristalina. Con la estructura que
se forma es posible trazar infinitos planos paralelos constituidos por una serie de puntos; a la

separacion entre planos se le llama distancia interplanar “d”. Cuando un haz de rayos X pasa
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por al menos dos de sus planos el dngulo de incidencia es el mismo de dispersion, si los rayos
dispersados estdn en fase se tendrd una interferencia constructiva y serd posible detectar el

rayo difractado.

B.2. Estructura Cristalina

Los experimentos han demostrado que los sélidos estdin compuestos de dtomos, iones o
moléculas ordenados entre si formando un patrén periddico tridimensional con ciertas re-
laciones de simetria. Tal grupo de sélidos se les conoce como un cristal. Se dice que un
sOlido es un cristal si los d&tomos estan dispuestos de tal manera que sus posiciones son exac-
tamente periddicas. Hay varios tipos de estructura cristalina, dependiendo de la geometria
de la disposicion atémica se tienen los monocristales donde los cristales estdn dispuestos de
forma contigua y son de una sola sustancia mientras que los policristales son un agregado de
cristales de diferentes sustancias que también toman el nombre de cristalitas o granos cris-
talinos. Por otra parte es importante aclarar que no todos los sélidos son cristalinos, algunos

son amorfos, es decir, tienen una disposicion irregular de sus dtomos, iones o moléculas.

Para su estudio, los cristales se representan como una red formado por una matriz tridimen-
sional de puntos, constituida por celdas unidad.Hay dos clases de redes: la Bravais y la no
Bravais. En una red de Bravais, todos los puntos reticulares son equivalentes, y por lo tanto
necesariamente todos los atomos en el cristal son del mismo tipo. Por otro lado, en una red
no Bravais, algunos de los puntos reticulares no son equivalentes. Un enrejado no Bravais
a veces se conoce como un enrejado con una base, la base se refiere al conjunto de 4tomos

estacionados cerca de cada sitio de un enrejado Bravais.

B.2.1. Celda unidad

La forma mas simple de una estructura cristalina es una celda unidad que al ser trasladada
varias veces genera el cristal, se caracteriza por tres vectores que definen las tres direccio-

nes independientes del sistema de coordenadas de la celda, de esta manera, contiene seis
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parametros de red correspondientes a: los médulos a, b, y ¢ de los tres vectores, y los dngu-
los «, 3, v, como se puede observar en la figura B.1. La acumulacién de celdas unidad para
la creacion de un cristal hace que un 4tomo de un vértice de la misma sea compartido por un

total de ocho celdas.La celda que contenga un dtomo se le llama celda primitiva.

Figura B.1: Pardmetros de red de una celda unidad [1].

B.2.2. Designacion de puntos, planos y redes

A cada punto dentro de la red o enrejado se le asigna un vector de posicion r = u'a+v'b+w'c.
El punto localizado por r debe ser un punto reticular y sus coordenadas se escriben simple-
mente como un triplete ordenado (u'v'w’). Los puntos en el espacio que no son puntos reticu-
lares tienen valores no enteros de v/, v'yw’, y es posible escribir r como la suma de mltiplos
enteros n, pyq de los vectores reticulares mas fracciones u, v y w de los vectores de traslacion
ast: r = (n+u)a+(p+v)b+(g+w)e escrito de otro modo r = (na+pb+qe)+(ua+vb+we).
Cuando escribimos entre corchetes u, v, w como sigue [uvw], corresponden a los indices de
la direccion de la linea. También son indices de cualquier linea paralela a la linea dada, ya
que lared es infinita y el origen puede tomarse en cualquier punto. Cualesquiera que sean los
valores de v/, V', w’, siempre se convierten en un conjunto de enteros mas pequefios por mul-
tiplicacién o division, por ejemplo: [111], [112], y [224] todos representan el mismo punto,
pero se prefiere [112]. Por otro lado, los indices negativos se escriben con una barra encima

del ndmero: [112]

La orientacion de los planos en una red también puede representarse simbolicamente, por los
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llamados indices de Miller (definidos como los reciprocos de las intersecciones fraccionarias
que hace el plano con los ejes cristalogréficos. Por ejemplo, si los indices de Miller de un
plano son (hkl), escritos entre paréntesis, entonces el plano hace intersecciones fraccionales
de 1/h,1/k, 1/l con los ejes, y, si las longitudes axiales son a, b, ¢, el plano realiza intersec-
ciones reales (a/h,b/k, c/1). En el caso general, el plano dado se inclinara con respecto a los
ejes cristalograficos, y, dado que estos ejes forman un marco de referencia conveniente, la
orientacion del plano podria describirse dando las distancias reales, medidas desde el origen,

a los puntos que intercepta los tres ejes.

Cada plano tiene una distancia interplanar dp;, medida con respecto a dngulos rectos y las

constantes de red (a, b, ¢, o, 5, 7)

B.2.3. Red reciproca

Los vectores a; es decir (a, b, c) definen los vectores base de una red tridimensional, pero
también es posible crear una red reciproca b;, relacionada con la red real mediante los vec-

tores:

as X a
b= 279 (B.1)
a; - ag X ag
X
by = _A X (B.2)
a; - Ay X ag
X
b; = M' (B.3)
a; - ay X ag

La permutacion de los indices se realiza ciclicamente hacia la derecha. El producto del nu-
merador permite tener una red reciproca diestra y el producto del denominador es el volumen
de la celda unitaria de la red espacial directa y este volumen es el mismo independientemente
de los multiplicandos. Las unidades de la red reciproca son A~'. Los productos cruz garanti-
zan la propiedad de ortogonalidad de la red reciproca, por otra parte, un vector Hy;,; dibujado
desde el origen del espacio reciproco a cualquier punto en el espacio reciproco que tiene

coordenadas h, k, [ es perpendicular al plano en el espacio directo cuyos indices de Miller
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son hkl. La longitud Hyy; del vector de red reciproca: Hy,, = hby + kbs + [bs es igual al
reciproco de la periodicidad de (hkl), es decir: Hyy; = ﬁ

El vector de espacio directo [hkl] en sistemas no ctibicos no serd necesariamente perpendicu-
lar a (hkl). Ademds por medicion directa las longitudes de los vectores reticulares reciprocos
son iguales a la inversa del espaciado entre los planos correspondientes.

Un conjunto de planos reticulares paralelos (hkl) se identifica mediante su orientacién y su
periodicidad. Estos son dados por lo normal a los planos (una sola direccidn) y el espacio en-
tre los planos (dy;) . Un unico punto reticular en el espacio reciproco, definido por el vector
d;.x;, es suficiente, por lo tanto, para representar la serie infinita de planos espaciales fisicos
directos.

Es importante tener en cuenta que los indices de un plano o direccidén no tienen sentido a

menos que se indique la orientacion de los ejes de la celda unitaria. Esto significa que los

indices de un plano reticular particular dependen de la celda unidad elegida.

B.2.4. Sistemas Cristalinos

Si se considera solamente la simetria de las redes!, solamente existen 7 diferentes formas
de arreglar los puntos en el espacio de manera periddica, caracterizados por sus propias
operaciones de simetria. Ademas existe: 14 redes de Bravais, 32 grupos puntuales, 11 clases
de Laue y 230 grupos espaciales. En la figura B.2 las diferentes redes de Bravais propias para

cada uno de los sistemas cristalinos.

1Una red cristalna tiene cuatro simetrias: reflexién, rotacién, inversién, roto-inversiéon
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Figura B.2: Redes de Bravais [1].

Cualquier celda que contenga puntos reticulares en las esquinas es primitiva, mientras que
una contiene puntos adicionales en el interior o en las caras no es primordial, simbolizadas
con P y R. Los puntos reticulados en una celda unitaria no primaria se pueden extender a
través del espacio mediante aplicaciones repetidas de los vectores de celda unitaria a, b, ¢ al
igual que los de una celda primitiva. Los puntos reticulares asociados con una celda unitaria
se pueden traducir uno por uno o como un grupo. Los simbolos F e I se refieren a células

centradas en la cara y centradas en el cuerpo, respectivamente, mientras que A, B 'y C se
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refiere a celdas centradas en la base, centradas en un par de caras opuestas A, B o C. (La
cara A es la cara definida por los ejes b y c, etc.) El simbolo R se usa especialmente para el
sistema romboédrico.

En cualquier sistema cristalino hay conjuntos de planos reticulares equivalentes relacionados
por simetria. Estos se llaman planos de una forma o una familia de planos, y los indices de
cualquier plano, encerrados entre llaves hkl, representan todo el conjunto. En general, los
planos de una forma tienen el mismo espaciado pero diferentes indices de Miller.

Los planos de una zona son planos que son todos paralelos a una linea, llamado eje de zona,
y la zona, es decir, el conjunto de planos, se especifica dando los indices del eje de la zona.
Dichos planos pueden tener indices y espaciamientos bastante diferentes, el tnico requisito
es que sean paralelos a una sola linea. Si el eje de una zona tiene indices [uvw], entonces

cualquier plano pertenece a esa zona cuyos indices (hkl) satisfacen la relacién:

hu + kv + lw = 0. (B.4)

Dos planos no paralelos son planos de una zona ya que ambos son paralelos a su linea de
interseccion. Si sus indices son (hikily) y (hoksls), entonces los indices de su eje de zona

[uvw] estdn dados por [hikil1] X [hokols], es decir,

u = k’llg X k’gll,
v = llhg X lghl, (BS)
w = hlkﬁg X hgk’l.

Ademads los espaciamientos interplanares dyx; para hkl dependen del sistema cristalino invo-

lucrado, por ejemplo para sistema cubico:

a

Yy

En el sistema tetragonal(figura B.2, la ecuacion de espaciamiento involucra naturalmente los

(B.6)

pardmetros de red a y ¢ ya que estos no son generalmente iguales:



Apéndice B: Difraccion de rayos X en redes cristalinas 147

a
\/h2 + k2 4 l2(a2/02).

A = (B.7)

B.2.5. Estructura de cristales

Ahora es el momento de describir la estructura de algunos cristales reales y relacionar esta
estructura con las reticulas puntuales, los sistemas cristalinos y los elementos de simetria dis-
cutidos anteriormente, para ello aclaremos algunos aspectos importantes: las caracteristicas
asociadas con cada punto de la red se denominan la base de la red, y esto se aplica a las redes
unidimensionales y bidimensionales, asi como a las estructuras cristalinas tridimensionales.
Los cristales mas simples imaginables son los formados por la colocacion de dtomos del
mismo tipo en los puntos de una red de Bravais. No todos estos cristales existen, pero mu-
chos metales se cristalizan de esta manera simple; en la estructura cristalina de compuestos
de dtomos diferentes, las estructuras se construyen sobre el esqueleto de una red de Bravais,
pero deben obedecer ciertas reglas, dada la gran variedad de 4tomos, las cuales se mencionan

a continuacion:

= [as estructuras con redes de Bravais centradas en el cuerpo, la cara o la base, si estdn
presentes, deben comenzar y terminar en atomos del mismo tipo. Por ejemplo, si la
estructura se basa en una red centrada en el cuerpo, entonces debe ser posible pasar de

un dtomo A, digamos, a otro 4&tomo A mediante la traslacion.

= El conjunto de 4&tomos A en el cristal y el conjunto de los a&tomos B deben poseer por
separado los mismos elementos de simetria que el cristal en su conjunto, ya que de
hecho forman el cristal. En particular, la operacion de cualquier elemento de simetria
presente debe traer un dtomo dado, A por ejemplo, en coincidencia con otro dtomo del

mismo tipo, a saber, A.

Ahora consideremos las estructuras de los cristales CsCl y NaCl, en la figura B.3 ilustra las
celdas unitarias de dos compuestos 16nicos, CsCl y NaCl. Estas estructuras, ambas cubicas,

son comunes en muchos otros cristales. Al considerar una estructura cristalina, una de las
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cosas mas importantes es determinar su red de Bravais, ya que es el marco basico sobre el
que se construye el cristal y porque tiene un efecto profundo en la forma en que ese cristal

difracta los rayos X.

O

{} [010]
H:-'“ﬂ-.l
s /./\/

(a) CsCl (b} NaCl

Figura B.3: Estructuras cristalinas del CsCl y NaCl [1].

Iniciemos con el CsCl, en la figura B.3 (a) se muestra que la celda unitaria contiene dos
atomos, iones realmente, ya que este compuesto estd completamente ionizado incluso en es-
tado s6lido: un ion cesio a [000] y un ion cloro en [%%%} La red de Bravais obviamente no
estd centrada en la cara, pero la traduccion centrada en el cuerpo conecta dos atomos. Sin
embargo, estos son diferentes a los d&tomos y la red no esta centrada en el cuerpo. Es por eli-
minacion, simple cubico. Si uno desea, puede pensar que ambos iones, el cesio en [000] y el
cloro en [211], estan asociados con el punto de la red en [0 0 0]. Sin embargo, no es posible
asociar un ion de cesio con ningun ion de cloro en particular. y referirse a ellos como una
molécula de CsCl; el término “molécula”, por lo tanto, no tiene una importancia fisica real en

un cristal asi, y lo mismo ocurre con la mayoria de los compuestos y aleaciones inorgédnicas.



Apéndice B: Difraccion de rayos X en redes cristalinas 149

A continuacién observemos la estructura del NaCl, el cual presenta una red de Bravais cubica
centrada en la cara, como se muestra en la figura B.3 (b) la celda unitaria de NaCl contiene

8 iones, localizados de la siguiente manera:

ANa™ en [000] [}
4C1~ en [

0] [303] [
3] [030] [
los iones de sodio estdn claramente centrados en la cara [000] y (311), cuando se aplican al

111

cloro Ion a [555] , se reproduciria todos los iones de cloro.

B.3. Difraccion

La difraccidn se debe esencialmente a la existencia de ciertas relaciones de fase entre dos o
m4s ondas” y un haz difractado puede definirse como un haz compuesto por un gran nimero
de rayos dispersos que se refuerzan mutuamente. La difraccion es, por lo tanto, esencialmen-
te un fendmeno de dispersion y no un tipo de interaccidon “nueva’” entre los rayos X y los
atomos. Los dtomos dispersan rayos X incidentes en todas las direcciones y en algunas de
estas direcciones los rayos dispersos estaran completamente en fase y se reforzardn entre si

para formar rayos difractados.

2Dos rayos estdn completamente en fase cada vez que sus longitudes de trayectoria difieren en cero o en un
nimero entero de longitudes de onda. Las diferencias en la longitud de la trayectoria de varios rayos surgen de
forma bastante natural cuando se considera cémo un cristal difracta los rayos X
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Plano normal

Figura B.4: Difraccion de un haz de rayos X por un cristal [1].

Ahora estudiemos la geometria de la difraccién de un haz de rayos X en un cristal. La fi-
gura B.4 muestra una seccion de un cristal, sus &tomos dispuestos en un conjunto de planos
paralelos A, B, C, D, normal al plano del dibujo y espaciados a una distancia d. Si un haz
de rayos X perfectamente paralelos y perfectamente monocromaticos de longitud de onda A
incide en este cristal a un dngulo 6, llamado dngulo de Bragg®. Para las condiciones particu-
lares descritas en la figura B.4, el tnico haz difractivo formado es el que se muestra, es decir,
uno que forma un 4ngulo de salida @ con respecto a los planos de difraccién # igual al dngulo
de incidencia. Estudiemos este fendmeno, primero, para un plano de atomos y, segundo, para
todos los dtomos que forman el cristal.

Consideremos los rayos 1 y la en el haz incidente; golpean los dtomos K y P en el primer
plano de los dtomos y se dispersan en las direcciones 1’ y 1a’ sin embargo, estos haces dis-
persos estan completamente en fase y son capaces de reforzarse entre si; lo hacen porque la

diferencia en la longitud de su trayectoria entre los frentes de onda X X'y Y'Y’ es igual a:

3Se mide entre el haz incidente y los planos de cristal considerados.

4Note que estos dngulos se definen de manera diferente en la difraccién de rayos X y en la 6ptica general. En
este dltimo, los dngulos de incidencia y reflexion son los dngulos que los haces incidentes y reflejados forman
con la normal a la superficie reflectante.
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QK — PR = PKcost — PKcosf = 0.

Esto también ocurre con los rayos dispersados por todos los atomos del primer plano en una
direccion paralela a 1’ estdn en fase y agregan sus contribuciones al haz difractado. Esto
ocurre para todos los planos. Ahora estos rayos se refuerzan de la siguiente manera: por
ejemplo, los rayos 1 y 2, han sido dispersados por los d&tomos K y L donde la diferencia de

caminos 1K1"y 212" es:

ML + LN = dsinf + dsind.

Los rayos dispersos estardn completamente en fase y dardn lugar al fendmeno de difraccion,

si la diferencia de trayectoria es igual a un nimero entero n de longitudes de onda, o si:
n\ = 2dsinf. (B.8)

La relacion B.8 es conocida como la Ley de Bragg y formulada por primera vez por William
Lawrence Bragg. En dicha relacion n se llama orden de difraccion; puede tomar cualquier
valor entero, de tal manera que sea consistente para que sinf no exceda la unidad y es igual al
numero de longitudes de onda en la diferencia de trayectoria entre los rayos dispersados por
los planos adyacentes. Por lo tanto, para valores fijos de A\, puede haber varios dngulos de in-
cidencia 61, 05, 05... en los que puede ocurrir la difraccidn, correspondientes an = 1,2, 3, ....
El haz difractado es bastante fuerte en comparacion con la suma de todos los rayos dispersos
en la misma direccién, simplemente debido al refuerzo que se produce, pero es extremada-
mente débil en comparacion con el haz incidente ya que los &tomos de un cristal dispersan

solo una pequefia fraccion de la energia incidente de ellos.

5Si los dtomos dispersantes no estuvieran dispuestos de manera regular, periédica sino de alguna manera
independiente, entonces los rayos dispersados por ellos tendrian una relacién de fase aleatoria entre si. En otras
palabras, habria una probabilidad igual de que la diferencia de fase entre dos rayos dispersos que tengan cual-
quier valor entre cero y una longitud de onda. En estas condiciones no se producen interferencias constructivas
ni destructivas, y la intensidad del haz dispersado en una direccion particular es simplemente la suma de las
intensidades de todos los rayos dispersos en esa direccidon.
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Importante aclarar las diferencias entre la difraccion de los rayos X por los cristales y la
reflexion de la luz visible por los espejos, dado en ambos fendmenos el dngulo de incidencia
es igual al angulo de reflexion y puede parecer que consisten en el mismo fendmeno, (parece
que los planos de los d&tomos actian como pequefios espejos que reflejan las radiografias). La

difraccion y la reflexion, sin embargo, difieren fundamentalmente en al menos tres aspectos:

= FEl rayo difractado de un cristal esta compuesto por los rayos dispersados por todos los
atomos del cristal que se encontraron en la trayectoria del rayo incidente, mientras que

el rayo reflejado de luz visible tiene lugar inicamente en una capa superficial delgada.

» La difraccion de los rayos X monocromadticos tiene lugar solo en aquellos angulos de
incidencia particulares que satisfacen la ley de Bragg, mientras que el reflejo de la luz

visible puede ocurrir en cualquier 4ngulo de incidencia.

= El reflejo de la luz visible por un buen espejo es casi 100 % eficiente, mientras que La
intensidad de un haz de rayos X difractado es extremadamente pequeia en compara-

cion con la del haz incidente, como se habia mencionado anteriormente.

Cabe resaltar que a pesar de lo descrito se usa frecuentemente los términos planos reflectantes
y haces reflejados al referirse a los planos difractantes y los haces difractados, este es un uso

comiin pero siempre se debe tener en cuenta que difraccién no significa reflexién®.

B.3.1. Ley de Bragg:

Al conseguir una interferencia constructiva, es decir cuando los la radiacion difractada por
diferentes dtomos esta en fase proporcional a 27 nos encontramos el cumplimiento de la Ley

de Bragg. Para un mejor entendimiento es necesario aclarar algunos puntos geométricos:

= FEl rayo incidente, el plano normal al reflectante y el rayo difractado son siempre co-

planares.

6Los rayos X pueden reflejarse totalmente en una superficie sélida, al igual que la luz visible en un espejo,
pero solo en angulos de incidencia muy pequefios (por debajo de aproximadamente un grado).
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= El dngulo entre el haz difractado y el haz transmitido es siempre 26, esto se conoce

como angulo de difraccién y 6 es el dngulo medido experimentalmente.

Recordemos que la difraccion en general ocurre solo cuando la longitud de onda del mo-
vimiento de onda es del mismo orden de magnitud que la distancia de repeticion entre los
centros de dispersion (distancia interdtomica), ello se desprende de la ley de Bragg, dado que

sinf no puede exceder la unidad, por tanto:

nA
2d

De esta manera, n\ es menor que 2d y n es un nimero entero mayor e igual que 17. Por lo

=sin(f) > 1 (B.9)

tanto, la condicion de difraccién para cualquier 4ngulo observable 26 es:

A< 2d

Teniendo en cuenta que para una amplia cantidad de cristales el valor de la distancia inter-
planar corresponde a valores menores e iguales a 3 Armstrongs, implica que la longitud de
onda de un haz incidente debe ser menor a 6 amstrongs para que se produzca el fenémeno de
difraccion.

Por otra parte, podemos escribir la ley de Bragg asi:

) 2dsinb
n

Si la difraccién es de primer orden podemos escribir:

A = 2dsinf

"n = 0 hace referencia a un rayo difractado con la misma direccién que el transmitido, hecho que no es

observable.



Apéndice B: Difraccion de rayos X en redes cristalinas 154

No hay infinitos érdenes de difraccion (puesto que senfl > 1) y su nimero maximo depende
de las condiciones experimentales: la deposicidn y tipo de cristal, teniendo en cuenta que los
angulos de difraccién 6 depende sélo de la geometria de la red, y no de la naturaleza de los

atomos y la longitud de onda:

Nmaz = T
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