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RESUMEN

En este trabajo de investigacion, se ha hecho uso de la técnica de
espectroscopia de rayos X para la medicion experimental de las longitudes de
onda y las energias correspondientes a las transiciones electronicas
representadas por las lineas caracteristicas Ko y KB en los espectros de

emision de rayos X de algunos elementos metalicos.

Los elementos estudiados fueron cobre, molibdeno y fierro, materiales del
blanco del anodo de los tubos de rayos X usados, operando a 35 kV y 1 mA.
Se usO6 un equipo XR 4.0 PHYWE vy diversos tipos de monocristales
analizadores: LiF(100), KBr(100), NaCl(100), NaCIl(110) y NaCl(111), con el
proposito de determinar experimentalmente los valores de las energias
correspondientes a las transiciones electronicas en cada elemento y como

éstas se justifican mediante las reglas de seleccion de la mecéanica cuantica.

Los resultados experimentales obtenidos para las energias de las transiciones
electronicas Ko y KB del cobre (8,031 keV y 8,887 keV), del molibdeno (17,426
keV y 19,552 keV) y del fierro (6,407 keV y 7,058 keV) son comparables, con
bastante aproximacion, con los reportados por otras fuentes; aun cuando, el
equipo usado es un médulo de ensefianza de baja resolucién. Asimismo, estos

resultados han permitido comprobar las hipotesis planteadas en el proyecto.

Palabras claves: Espectroscopia de rayos X, lineas caracteristicas del

espectro, transiciones electronicas, reglas de seleccion.



ABSTRACT

In this research work, the X-ray spectroscopy technique has been used for the
experimental measurement of wavelengths and energies corresponding to the
electronic transitions represented by the characteristic lines Ka and Kp in the

emission spectra X-ray of some metallic elements.

The studied elements were copper, molybdenum and iron, materials of the
anode target of the used X-ray tubes, operating at 35 kV and 1 mA. An XR 4.0
PHYWE kit and various types of analyzer monocrystals were used: LiF (100),
KBr (100), NaCl (100), NaCl (110) and NaCl (111), in order to experimentally
determine the values of the energies corresponding to the electronic transitions
in each element and how these are justified by the selection rules of quantum

mechanics.

The experimental results obtained for the energies of the electronic transitions
Ka and Kp of copper (8,031 keV and 8,887 keV), molybdenum (17,426 keV and
19,552 keV) and iron (6,407 keV and 7,058 keV) are comparable, with enough
approximation, with those reported by other sources; even though, the
equipment used is a low resolution teaching module. Likewise, these results

have allowed to verify the hypotheses raised in the project.

Key words: X-ray spectroscopy, characteristic lines of the spectrum, electronic

transitions, selection rules.



INTRODUCCION

La espectroscopia de emision de rayos X es una técnica que permite obtener
informacion acerca del atomo y las moléculas, basada en la medicion de las
longitudes de onda y las energias de las lineas caracteristicas Ko y KB del
espectro de emision de rayos X que se obtiene después de que un material de
un determinado elemento quimico es impactado con electrones de alta energia
que llegan hasta el interior del atomo del material y expulsan uno de los
electrones que esta en la capa K cercana al nucleo del atomo, creando una
vacancia que puede ser cubierta por algun electrén que se encuentra en la
capa L o en la capa M, emitiendo un foton de rayos X de energia elevada

dando lugar al espectro caracteristico de rayos X.

No todas las transiciones de electrones de una capa a otra son posibles; mas
aun, si se tiene en cuenta que la capa L tiene 3 sub-capas y la capa M tiene 5.
Para que ocurra una transicion de un electron ubicado en una sub-capa de la
capa L o la capa M hacia la capa K se deben cumplir las reglas de seleccion de
la mecanica cuantica, las cuales son un conjunto de valores que asumen los
nameros cuanticos asociados a los electrones ubicados en cada capa o sub-

capa del a&tomo y que limitan el nimero de transiciones electronicas posibles.

La Facultad de Ciencias Naturales y Matematica posee el equipo XR 4.0
PHYWE de ensefianza que pudo usarse para la obtencion experimental de
espectros de emision de rayos X de elementos como el cobre, molibdeno y

fierro usando monocristales analizadores con diferentes distancias interplanar.

En este trabajo de investigacidon, se mostré6 cdémo diversos tipos de
monocristales analizadores: LiF(100), KBr(100), NaCl(100), NaCl(110) vy
NaCl(111), que poseen diferentes distancias interplanares, fueron usados para
la obtencion de los espectros de emision K del cobre, molibdeno vy fierro, con el
propdsito de determinar experimentalmente los valores de las transiciones

10

energéticas y como éstas se justifican mediante las reglas de seleccion.



CAPITULO I: PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
1.1. Descripcion de larealidad problemética

La espectroscopia de rayos X es una técnica que permite obtener informacion
acerca del atomo y las moléculas, basada en la medicion de las longitudes de
onda y las energias de las lineas caracteristicas del espectro de emisiéon de
rayos X que se obtiene después de que un material es impactado con
electrones de alta energia. En los tubos de rayos X de los laboratorios, estos
electrones son generados por emision termoidnica en el filamento adjunto al
catodo y son acelerados hacia el blanco del anodo por una gran diferencia de
voltaje entre el anodo y el catodo. (Martinez, 2009).

Al alcanzar el blanco del anodo, los electrones emitidos por el catodo poseen
energia suficiente para vencer la repulsion eléctrica de los electrones ubicados
en las capas exteriores de los atomos del elemento que esta siendo utilizado
como material del blanco, pudiendo presentarse dos casos: (1) llegar hasta el
interior del mismo atomo del blanco para expulsar uno de los electrones que
estad en las capas mas cercanas al nucleo del atomo, creando una vacancia
gue puede ser cubierta por algun electron que se encuentre en las capas
superiores, emitiendo un foton de rayos X de energia elevada, dando lugar al
espectro caracteristico de rayos X; y (2) cambiar su direccion de movimiento
respecto al nucleo del atomo sin alterar, en su recorrido, la estructura
electronica del atomo del blanco, dando origen a la radiaciéon de frenado
o bremsstrahlung, lo que da lugar al espectro continuo de rayos X. (Martinez,
2009). Debemos tener presente que, segun la electrodinamica clasica, una
particula con carga eléctrica emite radiacion electromagnética cuando es

acelerada.

Sin embargo, no todas las transiciones de electrones de una capa a otra son
posibles. Para que ocurra una transicion se deben cumplir ciertos requisitos

denominados, reglas de seleccion, en los estados fundamentales y excitadosi L‘i’

i
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Si se obedece una regla de seleccion, se dice que la transicion esta permitida;
pero si se viola la regla de seleccion, la transicién esta prohibida. Las reglas de
seleccion de la espectroscopia electrénica, proporcionan informacion de la
probabilidad de una transicion electronica dada y son las siguientes: (1) El
cambio en el nimero cuantico principal n debe ser >1; (2) El cambio en el
ndmero cuantico azimutal ¢ sélo puede ser £1; (3) El cambio en el nimero

cuantico de momento angular j sélo puede ser +1 o 0. (Velasquez, 2011).

Resulta evidente que, para obtener informacién importante acerca de la
estructura interna de los atomos de los elementos, que van a definir sus
diversas propiedades fisicas y quimicas, se hace necesario analizar la
radiacion originada por la expulsion de uno de los electrones interiores del
atomo, determinar su energia y, asimismo, observar qué transiciones son

posibles en los espectros de emision de rayos X. (Olmo y Nave, s.f)

La Facultad de Ciencias Naturales y Matematica posee un equipo de rayos X -
el XR 4.0 de la empresa PHYWE - que puede usarse para la obtencién
experimental de espectros de emision de rayos X de elementos como el cobre,
molibdeno y fierro usando monocristales analizadores con diferentes distancias
interplanar, tales como, LiF(100), KBr(100), NaCl(100), NaCl(110) y NaCl(111)
y realizando barridos en el goniometro con intervalos angulares variables a fin

de conseguir la mayor cantidad de 6rdenes de difraccion en los espectros

1.2. Formulacién del problema

Por todo lo expuesto, se planted e intento resolver las siguientes interrogantes:
Problema General

¢Las reglas de seleccién evidencian las transiciones energéticas K en los

@

i/

espectros de emision de rayos X obtenidos experimentalmente?
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Problemas Especificos

¢Los espectros de emisién de rayos X permitiran determinar las energias de
las lineas caracteristicas?
¢El nUmero de 6rdenes de difraccion en los espectros de emision de rayos X

dependera de la distancia interplanar del monocristal analizador usado?

1.3 Objetivos
Objetivo General

Determinar experimentalmente las transiciones energéticas K en espectros de

emision de rayos X y evidenciarlas mediante las reglas de seleccion.
Objetivos Especificos

1. Determinar las energias de las lineas caracteristicas en los espectros de
emision de rayos X.

2. Observar la dependencia del numero de o6rdenes de difraccion en los
espectros de emision de rayos X con la distancia interplanar del monocristal

analizador.
1.4 Limitantes de la Investigacion

Las técnicas espectroscopicas son muy diversas y se usan para estudiar la
interaccion de la radiacién electromagnética con la materia mediante la
deteccion de la absorcion o emision de energia, la que puede ser de diferentes
frecuencias y, por lo tanto, de diferentes longitudes de onda. Entre estas

técnicas tenemos la espectroscopia infrarroja, la ultravioleta, la de luz visible, la

@
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Por lo expresado, la limitante tedrica de la investigacion se circunscribio en el
ambito de la espectroscopia de emisién de rayos X, especificamente en las
transiciones electronicas hacia la capa K del atomo, por lo que se determinaron
como unidades de analisis en el presente proyecto. En este sentido, nuestra
referencia tedrica se limitd, principalmente, a lo que se describia para la fisica
de los rayos X, (Cullity & Stock, 2014), (Jenkins & De Vries, 1973), los aspectos
teodricos relacionados con la estructura electrénica de los atomos bajo una
descripcién mecanico-cuantico de los numeros cuanticos (Tilley, 2013), y en las
Series de Publicaciones PHYWE (PHYWE Series of Publications, 2005) y
(measure 4.6.15.3., 2014), que hacen referencia a la determinacién
experimental de los espectros de rayos X.

Por otro lado, debido al tiempo que llevéd realizar las diversas etapas del
proyecto: revision e interpretacion de la informacion bibliografica y su
traduccion al castellano, en la mayoria de los casos; al montaje y al
alineamiento de los equipos e instrumentos que fueron usados en el desarrollo
del trabajo experimental, y a la obtencion e interpretacion de los espectros de
emision de rayos X, se establecio el plazo de 12 meses como limite temporal

para el desarrollo de todo el proyecto.

La limitante espacial de la investigacion establecié que este proyecto se debia
realizar en la Universidad Nacional del Callao, toda vez que el equipo XR 4.0
PHYWE se encontraba instalado en el Laboratorio de Difractometria de Rayos

X de la Facultad de Ciencias Naturales y Matematica.
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CAPITULO Il: MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes
2.1.1 Antecedentes: Internacional

CULLITY, B.D. & STOCK, S.R. Elements of X-Ray Diffraction. [2014]. Essex.
Pearson Education Limited.

En el desarrollo del texto se presentan los conceptos y leyes de la fisica de los
rayos X; esto es, la espectroscopia, la fluorescencia y la difraccién de los rayos
X. Del mismo modo, se incluye un breve pero interesante tratado sobre los
aspectos mas importantes de la geometria cristalina y una descripcion muy
detallada de todos los componentes que intervienen en la obtencion
experimental de espectros y patrones de difraccion de rayos X, como lo son los
tubos de rayos X, los sistemas de colimacion de haces de rayos X, los cristales
y los diversos tipos de detectores de radiacion. Se incluyen tablas de valores
aceptados de las energias de transicion de los electrones de diversos
elementos que pueden tomarse de referencia. Finalmente, todo un tratado de la
difraccion de los rayos X y sus diversas aplicaciones componen el

complemento del texto.

Los valores de las energias de transicion de los elementos, que fueron
determinados experimentalmente en el presente proyecto, han podido ser

contrastados con los que se exponen en este texto.

TILLEY, RICHARD. Understanding Solids. [2013]. West Sussex. John Wiley &
Sons Ltd.

En este texto se exponen de manera precisa los aspectos tedricos relacionados

con la estructura electrénica de los atomos, bajo una descripcion mecanico-
cuantico de los numeros cuanticos contenidas en las soluciones de la ecuacion

de Schrddinger y las energias del electron. Asimismo, desarrolla aspectos
importantes de la cristalografia, como son, la definicién, clasificacién y notacién@
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de las estructuras cristalinas y las principales propiedades fisica de los diversos

tipos de sdlidos.

A diferencia del texto citado, este proyecto constituyé principalmente un trabajo
experimental, pero por su importancia, este texto fue usado como referencia
para contrastar las transiciones energéticas determinadas en los espectros de
emision de rayos X, en relacion a los ndmeros cuanticos asociados a los

electrones en sus diferentes estados.

PHYWE series of publications. TESS expert, Laboratory Experiments. [2005].
X-ray experiments. Géttingen: PHYWE Systeme GmbH & Co.

Constituye un manual donde se exponen los lineamientos e instrucciones para
realizar un conjunto de experimentos que se pueden llevar a cabo aplicando
técnicas de Espectroscopia, Difraccion y Fluorescencia de rayos X, usando el
equipo XR 4.0 PHYWE vy diferentes detectores de radiacion, entre los que se
pueden citar, un tubo contador de gas Geiger-Mdiller, un detector de energia de
estado soélido con un analizador multicanal y una camara digital de alta
resolucién, como formas de sistemas de deteccion de los rayos X. La radiacion
puede provenir de tubos al vacio con anodos de cobre, molibdeno, fierro y
tungsteno. Se presentan resultados para los diversos experimentos que se

exponen y que pueden usarse como referencia.

Para nuestro trabajo experimental, se us6 también el equipo XR 4.0 PHYWE y
la fuente de energia primaria provino de tubos de rayos X con anodos de
Cobre, Molibdeno y Fierro. El sistema de deteccion usado consistié de un tubo
contador de gas Geiger-Muller. Los resultados experimentales se pudieron

comparar con los que presenta el manual.

2.1.2 Antecedentes: Nacional

No se encontraron referencias bibliograficas relacionadas al proyecto en el

(4
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2.2. Marco
2.2.1. Tedrico
a) Losrayos X

Los rayos X se pueden tratar como ondas electromagnéticas asociadas a sus
longitudes de onda o como haces de fotones con sus energias asociadas
(Brouwer, 2010). Todos los rayos X representan una porcion muy enérgica del
espectro electromagnético y tienen asociadas longitudes de onda
comprendidas entre 0,1 a 100 angstroms (A), donde 1A =10"10m | os rayos

X limitan con la luz ultravioleta a longitudes de onda largas y con los rayos
gamma a longitudes de onda cortas. Los rayos X en el rango de 50 a 100 A se
denominan rayos X blandos debido a que tienen energias mas bajas y son
absorbidos facilmente. El rango de interés de los rayos X es aproximadamente
de 0,1 a 100 A. (Cullity & Stock, 2014).

La relacion entre la frecuencia v de la radiacion electromagnética y su energia

corpuscular E, es dada por: E=hv D)

Donde: h=6,62x10"24Js es la constante de Planck y v se expresa en
Hertz.

Ademas, para todas las longitudes de onda A, se cumple que: vV=C/A (2)
Donde: C=2,99782x108m/s es la velocidad de la luz en el vacio y X se

expresa en A. De (2) en (1):

_hc  (6,62x10724s)(2,99782x108 m/s) 1,98636x10-24
A A - A

Donde: E se expresa en Joule y A en metros.

E

Considerando que: 1A =10"19m y 1eV =1,6021x10"19J | reemplazando

12,396
estos valores se tiene la ecuacion de Duane-Hunt: E(EV) = m (3) ;'

i

17



Observar que existe una relacion inversa entre la energia y la longitud de onda;
esto es, longitudes de onda cortas corresponden a energias altas y longitudes
de onda largas a bajas energias. Las energias en el rango de las longitudes de
onda de los rayos X son 124 keV (0,1 A) a 124 eV (100 A). Las magnitudes de
las energias de los rayos X sugirieron a los investigadores iniciales que los
rayos X se producen desde el interior de un dtomo. Los producidos a partir de
un material consisten en dos componentes superpuestas distintas: el espectro
continuo o radiacion blanca, que tiene una distribucion continua de
intensidades sobre todo el rango de las longitudes de onda, y el espectro
caracteristico, que se produce como un pico de intensidad variable a longitudes
de onda discretas, como muestra la Figura 1. (Cullity & Stock, 2014).

Espectro Ka

12 + e
caracteristico

KB

Intensidad Relativa
(=<}

4T  Espectro

contimko

7\'min
LN\

L MA)
02 04 06 08 10 1.2

Figura 1. Lineas Ko y KB del espectro caracteristico,
que corresponden a determinados valores de longitudes
de onda, superpuesto al espectro continuo que se
extiende en todo el rango de longitudes de onda.
Adaptado de Elements of X-Ray Diffraction por B. Cullity
& S. Stock, 2014, p.8. Copyright 2014 por Pearson
Education Limited.

Los rayos X poseen las siguientes propiedades: son invisibles; se propagan
con la velocidad de la luz; no son afectados por campos eléctricos y
magnéticos; son absorbidos de manera diferente cuando pasan a través de
materiales de composicion, densidad y espesor variable; son reflejados,
difractados, refractados y polarizados; son capaces de: ionizar a los gases,

afectar a las propiedades eléctricas de los sélidos y los liquidos, ennegrecer

18
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una placa fotografica, liberar fotoelectrones; son emitidos en un espectro
continuo y también en un espectro de lineas caracteristicas del elemento
guimico y tienen espectros caracteristicos de absorcion del elemento quimico.
(Cullity & Stock, 2014).

b) Produccion de laradiacion caracteristica

Un atomo consiste de un nucleo, que contiene protones - que son particulas
cargadas positivamente - y neutrones - que son particulas sin carga - rodeado
de electrones distribuidos en capas u orbitales. La capa mas interna se

denomina la capa K, seguida por la capa L, la capa M, etc. La capa L tiene 3

sub-capas llamadas L, Ly y L. La capa M tiene 5 sub-capas M|, M,

My, My y MV- Las capas K, L y M pueden contener, respectivamente, 2,

8 y 18 electrones. La energia de un electrén depende de la capa que ocupa y
del elemento al que pertenece. Cuando particulas tales como fotones de rayos
X y electrones con energia suficientemente alta inciden sobre un atomo,
pueden expulsar un electron de la orbita del atomo, como muestra la Figura 2.
(Brouwer, 2010).

Este hecho produce una vacancia en una capa. En el caso que se muestra en
la Figura 2, la vacancia inicial se crea en la capa K, poniendo al atomo en un
estado excitado inestable con una energia mas alta. Como el atomo quiere
restaurar la configuracion original, transfiere un electron de una capa exterior,
tal como la capa L, para cubrir la vacancia en la capa K. Puesto que, un
electron de la capa L tiene una energia mas alta que un electron de la capa K;
entonces, cuando un electron de la capa L se transfiere a la capa K, debe emitir
el excedente de energia como un fotén de rayos X. En un espectro de rayos X,

esto se observa como una linea. (Brouwer, 2010)

(4
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Foton caracteristico . )

Foton incidente > “{,\‘
0/1/,',1/”5 ) - \\\\:Qe\\'\‘

° .
Electrén expu

Figura 2. Produccion de la radiacion caracteristica debido a la
transferencia de un electron a la capa K para cubrir la vacancia creada
por la expulsién de un electrén. Adaptado de Theory of XRF por P.
Brouwer, 2010, p. 11. Copryright 2003 por PANanalytical BV.

La energia de los rayos X emitidos por el atomo depende entonces de la
diferencia de las energias entre la capa con la vacancia inicial y la energia del
electron que cubre la vacancia. Cada atomo tiene sus niveles de energia con
valores especificos, por lo que la radiacién emitida por €l es caracteristica de
ese atomo. Un atomo puede emitir energias de diferentes valores debido a que
los fotones incidentes pueden originar diferentes vacancias que pueden ser
cubiertas por diferentes electrones. El espectro de rayos X, que es la colecciéon
de las lineas emitidas por un atomo, es una caracteristica del elemento y se

puede considerar como la huella digital del elemento. (Brouwer, 2010).

Para conseguir expulsar un electron de un atomo, los rayos X incidentes deben
tener un mayor valor de energia que la energia de enlace del electrén. Si se
logra expulsar un electron del atomo, la radiacién incidente se absorbe, y
cuanto mayor sea la absorcibn mas alta es la radiacion emitida. Si, por otro
lado, la energia de los rayos X incidentes es demasiada alta, muchos fotones
traspasaran al atomo y so6lo unos pocos electrones de éste seran removidos.
(Brouwer, 2010).

@
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Los espectros atomicos se interpretan en términos de niveles de energia de los
atomos y se explican considerando que un atomo puede existir solamente en
ciertos estados estacionarios caracterizados por un valor de energia total y que
si el &tomo emite radiacion electromagnética, como radiacion X, pasa de un
estado estacionario de nivel superior de energia a otro de nivel inferior
emitiendo un foton de frecuencia determinada. Este foton es una onda dipolar
eléctrica que posee cierta cantidad de momento angular. Segun el principio de
conservacion, el momento angular del atomo antes de la emision debe ser igual
a su momento angular después de la emision mas el momento angular del
foton; esto es, cada estado estacionario de un atomo se caracteriza por un

valor determinado de momento angular. (Wichmann, 1986).

En el espectro de la Figura 3, se muestran los niveles de energia como lineas
horizontales, las rayas verticales entre los niveles indican posibles transiciones
y las puntas de flecha hacia abajo indican que en cada caso se trata de un

proceso de emision de energia. (Wichmann, 1986).
c) Notacion de las lineas del espectro de rayos X

La notacion Siegbahn y la notacion de la International Union of Pure and
Applied Chemistry (IUPAC) son las dos notaciones que se usan principalmente
para designar las diferentes lineas de un espectro de rayos X. La notacion

Siegbahn designa una linea del espectro por el simbolo del elemento seguido

del nombre de la capa donde cre6 la vacancia inicial mas una letra griega (.,

B, v, etc.) que indica la intensidad relativa de la linea. Por ejemplo, FeKa es la

linea de Fierro mas intensa del espectro debido a que un electron de la capa K
fue expulsado. Asimismo, la notacién Siegbahn indica de qué capa del atomo

viene el electréon que llena la vacancia. (Brouwer, 2010).

En la notacion IUPAC, una linea se designa por el simbolo del elemento y el
nombre de la capa donde se produce la vacancia inicial, seguida del nombre de

la capa de donde viene el electrén que cubre la vacancia. Por ejemplo, Cr KLy

2]@



es la radiacién de Cromo debido a una vacancia producida en la capa K llenada
por un electron de la capa L||| . En general, las lineas K son mas intensas que

las lineas L, que son mas intensas que las lineas M, y asi sucesivamente.
(Brouwer, 2010).

d) Los numeros cuanticos

De acuerdo con la mecanica cuantica, el &tomo esta constituido por un nucleo,
con carga eléctrica positiva, formado por protones y neutrones. Los protones
poseen carga eléctrica positiva y los neutrones no poseen carga. El nimero de
protones o electrones que posee el atomo se denomina el nimero atomico Z.
El nucleo esta rodeado de una nube de electrones, de carga negativa, que se

encuentra unido al nucleo mediante fuerzas eléctricas. (Aranda, s. f.)

El movimiento del electron en el campo potencial se puede describir por una

funcion de onda Y ; que indica su comportamiento dual: esto es, no se puede

determinar su posicibon en un momento dado, sino indicar cual es la

probabilidad de encontrarlo en un elemento infinitesimal de volumen dV

ubicado en el punto del espacio de coordenadas (X, y, z), la cual esta definida

por la densidad de probabilidad ‘PZdV. Asi, su ubicacion mas probable en el
espacio es la de mayor densidad de probabilidad y es la que determina el

tamafo del atomo. (Aranda, s. f.).

Segun la mecéanica ondulatoria, los electrones se sitlan en niveles discretos de
energia, que comienzan a ocuparse por los electrones de menor energia. Estos
niveles de energia se obtienen de la ecuacion de Schrddinger, la cual
representa el comportamiento dual del electron como onda o como particula.

(Aranda, s. f.). Esta ecuacién se puede determinar de la siguiente manera:

4%y 4n®
La ecuacion de una onda estacionaria es: —d 2 = _—Xz ¥ (4)
Donde: ¥ depende sélo de la posicion X y A es la longitud de onda. C i’



1 2
La energia total E del electron es: E=K+V= > mev™ +V (5)

Donde: K es la energia cinéticay V es la energia potencial.

Segun De Broglie, la longitud de onda A asociada al electron de momento lineal

h h
p=meV, es: A~ (6)
Donde h es la constante de Planck.
h? ) h?
De (5) y (6): E_Vzm; de donde: ZW (7)
h?  d°y
Reemplazando (7) en (4) obtenemos:  — 8n2me dx2 +VY¥Y=EY (8)

Las soluciones a la ecuacion de Schrodinger se obtienen empleando las

condiciones de frontera limite, pues para que ‘P2 tenga sentido, ¥ tiene que

ser finita y tener un Unico valor en cada uno de sus puntos, ademas de

2
cumplirse que J.VLP dv =1, (Young y Freedman, 2013). Esto exige que la

amplitud de onda asociada a una particula encerrada en un espacio finito sea
nula en los extremos. Por ello, en un espacio de una dimension, cada onda
puede caracterizarse por un numero entero. La relacion postulada por Born
entre el nUmero cuantico y el momento angular se deduce teniendo en cuenta

el espacio de dimension circular, (Aranda, s. f.)

Suponiendo que un electron gira en una Orbita circular estacionaria, entonces

es necesario que la longitud de la circunferencia contenga un nimero entero de
longitudes de onda; 2nr=NA, y como la longitud de onda y el momento
lineal del electrén estan relacionados por la ecuacién (6); igualando ambas

longitudes se obtiene el valor de la magnitud del momento angular L
postulado por Born: L=mevr=_— (9)
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Aplicando esta condicion de frontera obtenemos las energias permitidas de los

mee4 72
orbitales atomicos: En = T2 2 o (10)
8h“eg n
donde: N es el numero cuantico principal, y determina los estados cuanticos
discretos permitidos. (Aranda, s. f.). A cada N le corresponde una capa y en

ella todos los electrones poseen el mismo nivel de energia. Como se indico, las
capas se denominan K(n=1) A L(n=2), M(n=3), N(n=4), ..... , con

numeros crecientes de N . (Brouwer, 2010).

En cada capa existen subcapas que reflejan pequefias diferencias de energia,

lo cual se debe a otros tres nuameros cuanticos: (1) el numero cuantico de

momento angular orbital /, donde ¢ =0,1,.....,(N—1); (2) el ntmero cuéntico
magnético My, donde My =—/ a +/ y el nimero cuantico de spin S, donde
S==1/2. Las subcapas u orbitales se designan como: s(/ =0), p(/ =1),

d(¢=2), f(£=23). Cada uno de estos estados cuanticos puede ser ocupado

por dos electrones de espines opuestos, segun el Principio de exclusion de
Pauli. (Aranda, s. f.) y (Phillips, 2003).

Si consideramos que el electron ademas de ejecutar un movimiento de
traslacion alrededor del nlcleo realiza un movimiento de rotacién alrededor de

Su propio eje, se pueden definir dos magnitudes fisicas asociados a cada tipo

de movimiento: el momento angular orbital L y el momento angular de spin S,

respectivamente.

Usando el modelo de particulas independientes para el electrén con funciones

de onda V¥ en la que cada estado se caracteriza por sus hiumeros cuanticos,

se puede encontrar que L2 =((l+D)h y s? =S(s+1) 7, donde i=h/2m,
es la constante de Planck reducida. Luego, el momento angular total J para la

configuracién estd dada por J=L+S y los posibles valores del nimero
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cuantico de momento angular total j, seran: Jj=/¢+S, /+s-1, ..., |/ —5S].

El momento angular total J de un atomo es una propiedad muy importante
porque determina sus propiedades magnéticas y las probabilidades de
transicion en los procesos radiativos. (Alonso & Finn, 1971).

Sin considerar el momento angular del nicleo, el momento angular total J del

&tomo es de la forma: J° = j(g+1 hz; donde los valores de ] son dados por

la regla, 2j=0,1, 2, ...... : tal que 2] es un nlmero entero positivo par o

impar, si el atomo tiene un nimero par o impar de electrones, respectivamente.

Se prueba que en una transicion dipolar eléctrica los cambios permitidos en el

momento angular total obedecen laregla: A j=-1, 0, +1. (Wichmann, 1986).

En resumen, las letras mindsculas se usan en fisica atdmica para denotar el
momento angular de un solo electrén: / para el momento angular orbital, S
para el momento angular de espin y J para el momento angular total. Las
letras mayusculas se usan para denotar el momento angular de dos o mas
electrones: L para el momento angular orbital, S para el momento angular de

espin y J para el momento angular total. La notacion espectroscopica usa las

letras s, p, d, f. . . para denotar el momento angular orbital de un solo electron
con £=0,1,2,3, ... y las letras mayutsculas S, P, D, F. .. se usan para
denotar el momento angular orbital de dos o0 mas electrones con
L=0,1, 2,3, .... (Phillips, 2003). Esto se puede observar en los espectros de
las Figura 3, Figura 4, Figura 5y Figura 6.

e) Lasreglas de seleccion

Como se ha descrito, los niveles de energia de un sistema mecéanico-cuantico,
como el formado por un nudcleo y un conjunto de electrones, se designan por un
conjunto de nameros cuanticos, los cuales representan los parametros fisicos
gue describen mecanico-cuanticamente el sistema. (Wichmann, 1986). @

i
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La mecanica cuantica ensefia que no todas las transiciones son posibles.
(Martinez, 2009), por ejemplo en la Figura 3, una transicién desde la capa L| a

la capa K. Las transiciones permitidas que los electrones pueden
experimentar del estado inicial al estado final se especifican por tres reglas de
seleccion de la mecénica cuantica: (1) El cambio en el nidmero cuéantico

principal N debe ser >1; (2) El cambio en el ndmero cuantico de momento
angular orbital ¢ solo puede ser t1; (3) El cambio en el nimero cuéantico de
momento angular total ] sélo puede ser =1 o 0. La Figura 3 muestra una

vision general de las lineas mas importantes con sus posibles transiciones en

la notacion de Siegbahn. (Brouwer, 2010).

n ot j Series K Series L

A A
My 3 2 5/2 C ~3d
My 3 2 3/2 3d
CapaM My 3 1 3/2 3p
My 31 1/2 3p
M, 30 1/2 T 3s

Lps3

Lpa | Loz | Loz
Capal Ly 21 1/2 YV 2p
L, 20 1/2 2s
Kax | Kp1
Koz | Kgs

CapakK K 10 1/2 *V *V 1s

Figura 3. Lineas mas importantes del espectro debido a las
transiciones electrénicas. Adaptado de La Mecanica Cuantica: La
espectroscopia de rayos-X por A. Martinez, 2009, recuperado de:
http://la-mecanica-cuantica.blogspot.com/2009/08/las-reglas-de-
seleccion.html.

La Figura 4 muestra el diagrama de niveles de energia de un a&tomo de Cobre,

con el nimero cuantico principal N especificando el nivel energético del orbital.

Presenta los N valores posibles del momento angular orbital ¢, que varian

@
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desde /=0 hasta / =Nn—1 y los valores posibles del momento angular total

. : 1
J, que se determinan de: J =/ iE. (PHYWE, 2016).

n | j
0 eV
[
]
TR v
0 172 5, My 119.8
2 1 12 P L, 951.0
2 0 172 :Sl" L; _*—]Dgﬁ_ﬂ

1 0 172 :Sl-'l K _%— 8078.9

Figura 4. Diagrama de niveles de energia del Cobre mostrando las posibles transiciones
electrénicas. Adaptado de PHYWE Series of Publications, TESS extert, Laboratory
Experiments, 2016, p. 4 de TEP 5.4.01-01. Copyrigth 2016 por PHYWE Systeme Gmbh &
Co.

Luego, las energias de las lineas caracteristicas del Cobre son:

EKOL* = EK _%(ELZ + EL3) =8978,9—%(951,0+931,1) =8,038 keV

Exp =Ex —Emp/3 =8978,9-73,6 =8,905 keV
Donde EKa* es el valor medio de las energias correspondientes a las lineas

Ka, y Ka, . (PHYWE, 2016).

La Figura 5 muestra el diagrama de niveles de energia de un atomo de

Molibdeno, con el numero cuantico principal N especificando el nive( d

i
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energético del orbital. Presenta los N valores posibles del momento angular

orbital £, que varian desde /=0 hasta / =Nn—1 y los valores posibles del

. . 1
momento angular total ], que se determinan de: J= l iE' (PHYWE, 2016).

A TP I P IFFFIFFIFEFFRFFIFITIFIITITFF, “ e v
301 Y WP, M, -392.3
31 A M, - 409.7
3 0 s 'Sin M, - 504.6
2 1 }"': :P:isz L; - 2520.2
21 Yy WPy L; -2625.1
2 0 8 L, - 2865.5

Hr;-:‘_. I{uT K'ﬁ
1 0 Y S K - - 19999 5

Figura 5. Diagrama de niveles de energia del Molibdeno mostrando las posibles transiciones
electrénicas. Adaptado de PHYWE Series of Publications, TESS extert, Laboratory
Experiments, 2016, p. 4 de TEP 5.4.02-01. Copyrigth 2016 por PHYWE Systeme Gmbh &
Co.

Luego, las energias de las lineas caracteristicas del Molibdeno son:

EKa* =Ek _%(ELZ +E 3)= 19999,5—%(2625,1+ 2520,2) =17,427 keV
Exp =Ex — Emp =19999,5—409,7 =19,590 keV

Donde Ech* es el valor medio de las energias correspondientes a las lineas

Ka, y Ka, . (PHYWE, 2016).

La Figura 6 muestra el diagrama de niveles de energia de un atomo de Fierro,

con el nimero cuantico principal N especificando el nivel energético del orbital.
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Presenta los N valores posibles del momento angular orbital £, que varian

desde /=0 hasta / =Nn—1 y los valores posibles del momento angular total

. : 1
J, que se determinan de: J =/ iE. (PHYWE, 2016).

n 1l j 0 v
N —— eV
1
—
|
1 1/2;32  *Pipan Mas 54.0
o R
2 1 112 P L, 721.1
2 0 172 :51.. L; #— 846.1

1 0 1/2 :51__.: K % T112.0

Figura 6. Diagrama de niveles de energia del Fierro mostrando las posibles transiciones
electrénicas. Adaptado de PHYWE Series of Publications, TESS extert, Laboratory
Experiments, 2016, p. 4 de TEP 5.4.03-01. Copyrigth 2016 por PHYWE Systeme Gmbh &
Co.

Luego, las energias de las lineas caracteristicas del Fierro son:

Ey. =Ek —%(EL2 +Ep3)= 7112,0—%(721,1+ 708,1) = 6,397 keV

EKB = EK - EM2/3 =7112,0-54,0=7,0580 keV
Donde EKa* es el valor medio de las energias correspondientes a las lineas

Ka, y Ka, . (PHYWE, 2016).
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En las Figura 4, Figura 5 y Figura 6, se pueden observar que las transiciones

|\/|1 —-> Ky L1 — K no tienen lugar debido a las reglas de seleccion de la

mecdnica cuantica que establecen que: An>1: A/=+1y Aj=00*1.
(PHYWE, 2016)

f) Determinacién de las energias de transicion

El analisis de los rayos X del espectro es posible mediante el uso de un
monocristal. Cuando rayos X de longitud A inciden sobre un monocristal bajo

un angulo O respecto al plano dispersor, la interferencia constructiva después
de la dispersion solamente ocurre cuando la diferencia de recorrido de las

ondas reflejadas parciales desde los planos de la red es un multiplo entero de
la longitud de onda. Segun la ley de Bragg: nA=2dseno (11)

Donde d es la distancia interplanar y N es el orden de difraccién. (PHYWE,
2016)

Si la distancia interplanar d se conoce, entonces la energia de los rayos X

puede calcularse a partir del angulo 0, el cual se obtiene del espectro obtenido

hc
experimentalmente, usando la relacion: E=hv=— (12)

A

Reemplazando el valor de A de (11) en (12), se obtiene:

_n hc
2dsend (13)

2.2.2. Conceptual

La solucion de la ecuacion de Schrédinger es la funcion de onda Y . Para el

caso de una funcién potencial V', que dependa sélo de la posicion, esta
ecuacion se puede separar en dos ecuaciones: una independiente del tiempo y

otra dependiente del tiempo, las cuales pueden ser resueltas

independientemente. ,
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La solucion de la ecuacion de Schrddinger independiente del tiempo para el

modelo del atomo de Bohr permite determinar las energias E de los niveles
energeéticos del electron, que dependen del numero cuéntico principal N, y los

ndmeros cuanticos magnético M, y de momento angular orbital £ .

Las reglas de seleccion de la mecénica cuantica establece las condiciones que

deben cumplir los ndmeros cuanticos para que las transiciones de los

electrones pueden ser permitidas: : AN>1: A/=+1y Aj=00 £1,

En la espectroscopia por emision de rayos X de los elementos, las transiciones
electronicas desde algunas subcapas de las capas electronicas My L a la capa
K son una evidencia de que se cumplen las tres reglas de seleccion de la
mecanica cuantica; por lo tanto, otras transiciones electronicas que puedan

ocurrir a otras capas del atomo también deberian serlo.
2.3. Definicion de términos basicos

Espectroscopia de rayos X
Técnica basada en los fendbmenos de absorcion, emisién, fluorescencia,
difraccion y dispersion de radiacion electromagnética en el rango de 0,1 a 25

Amstrongs.

Espectro de emision
Espectro de frecuencias de radiacion electromagnética emitida por un atomo o
una molécula que realiza una transicion de un estado de alta energia a un

estado de menor energia. Es caracteristico de cada elemento quimico.

Tasa de conteo

Numero de fotones, convertidos a impulsos eléctricos, registrados por un
detector de radiacion en un determinado intervalo de tiempo. En un espectro de
de rayos representa la intensidad registrada en una determinada posicién

angular del barrido. Su registro constituye un proceso aleatorio. Q'
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Monocristal
Cuerpo cristalino de gran tamafio formado por un Unico cristal que ha sido
fabricado siguiendo orientaciones, dimensiones y acabados de superficie

especificos.

Transiciones energéticas K
Cambios en los estados cuanticos de los electrones cuando llenan la vacancia
creada en la capa K del atomo debido al cambio de uno de los nimeros

cuanticos que definen su estado.

Reglas de seleccion
Conjunto de valores que asumen los numeros cuanticos que limitan el nimero

de transiciones energéticas posibles. Establecen que los numeros cuanticos
principal N, del momento angular orbital # y del momento angular total ]

cumplan que: AN >1; A/=+1y Aj=00 £1.
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CAPITULO IIl: HIPOTESIS Y VARIABLES

3.1. Hipotesis

3.1.1 Hipotesis General
Las reglas de seleccién de la mecanica cuantica evidencian las transiciones

energéticas K en los espectros de emision de rayos X.

3.1.2 Hipotesis Especificas

1. Los espectros de emisién de rayos X permiten determinar las energias de
las lineas caracteristicas.

2. El ndmero de ordenes de difraccion en los espectros de emision de rayos X

depende de la distancia interplanar del monocristal analizador usado.

3.2. Definicién conceptual de variables
Las variables identificadas en la hipotesis general, se pueden definir

conceptualmente de la forma que se indica a continuacion:

Variable Dependiente:

Transiciones energéticas K en los espectros de emision de rayos X: Cambios
en los estados cuanticos de los electrones cuando llenan la vacancia creada en
la capa K del atomo debido al cambio de uno de los nimeros cuanticos que

definen su estado.

Variable Independiente:
Reglas de seleccion de la mecéanica cuantica: Conjunto de valores que asumen
los nimeros cuanticos que limitan el nidmero de transiciones energéticas

posibles.

(Y
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3.3. Operacionalizacion de variables

Variable Dimensiones | Indicadores indices Método Técnica
Dependiente Espectroscopia | Espectros Energia Experimental | Medida
Transiciones de rayos X de rayos X Ordenes de
energéticas K difraccion
en los
espectros  de
emision de
rayos X
Independiente | Mecéanica Numeros An>1 Analitico Observacioén
Reglas de | cuantica cuanticos Al = +1
seleccion Aj —06 +1
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CAPITULO IV: DISENO METODOLOGICO
4.1. Tipo y disefio de investigacion

De acuerdo al propoésito de la investigacion, el presente proyecto estuvo
enmarcado en el tipo de investigacion aplicada, cuantitativa y transversal. A
esta investigacién le correspondié el codigo UNESCO 220212 y el codigo del
Plan Nacional CTI 04050201.

El disefio de la investigacion desarrollado fue experimental y consistié en
obtener el comportamiento de la tasa de conteo detectados por un tubo
contador Geiger-Mdller respecto al angulo de incidencia de un haz de rayos X
sobre un monocristal analizador para obtener los espectros de emision K de
rayos X de diversos materiales del blanco del anodo del tubo de rayos X con la
finalidad de observar sus lineas caracteristicas y, a partir de ellas, determinar

sus valores de energia.
4.2. Método de investigacion

Tomando en consideracion lo descrito en el manual de experimentos del
equipo, (PHYWE, 2016) y realizando algunas modificaciones convenientes, se
procedio a calibrar el goniémetro del equipo XR 4.0 PHYWE y a obtener los

espectros de emision de rayos X como se describe a continuacion.
4.2.1. Calibracion del Goniometro

1. Se instal6 el tubo de rayos X con anodo de Cobre y se fij6 el diafragma
tubular de 2 mm de didmetro en la salida del tubo de rayos X.
2. Se monté el monocristal de LiF (100) en el soporte del gonibmetro. Se

cerro y aseguro la puerta.

(4
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Se encendio el equipo de rayos X y se constatd que el material del blanco
del anodo - que en este caso era Cu - sea automaticamente identificado,
asi como, los valores de operacion de voltaje y corriente, como se muestra

en la parte superior del display del equipo de la Figura 7.

Figura 7. Material del blanco del anodo mostrado en el display del
equipo. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la
computadora

Se calibr6 automaticamente el goniometro del equipo de rayos X. Para
este fin, tomando en cuenta los controles que se han numerado del panel
de control que se muestra en la Figura 8, se presiond el boton ® para
desplegar la funcibn Mend y con el boton @ se buscé la opcidn

Goniémetro, la cual se selecciond presionando el boton ®.

Figura 8. Botones del panel de control usados en el proceso de
autocalibracion del goniémetro. Captura de imagen desde la
pantalla del monitor de la computadora.
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5. Usando el botén @ del panel de control se buscd la funcion
Autocalibracion del mend Goniémetro, como se muestra laFigura 9,y se le
seleccion6 presionando el boton ®. Luego, se presiono el boton @ para

iniciar el proceso de calibracion.

cu 3B0KkV 1.00 mA_ GM:500 V

Menu>Goniémetro

Figura 9. Display del equipo mostrando la seleccién de la funcion
Autocalibracion. Captura fotografica de imagen desde la pantalla del
equipo.

6. El aparato determiné automaticamente las posiciones Optimas del cristal
y el goniémetro y luego, las posiciones de los picos. El display mostro las
correspondientes curvas de calibracion y se configurd la posicion del
cero del goniometro cuando aparecié en el display Calibracion exitosa,

como muestra la Figura 10.

Calibration exitosa

Iniclo =

Figura 10. Display mostrando las Curvas de calibracién al final del
proceso de Autocalibracion con la leyenda Calibracion exitosa. ,
Captura fotogréfica de imagen desde la pantalla del equipo. ( ﬂ
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4.2.2. Obtencion de los Espectros de emision de rayos X

Para obtener los espectros de emision de rayos X, realizamos el siguiente

procedimiento:

1. Se encendi6 la computadora y se abri6é el programa measure 4.6.15.3. El
programa mostré la ventana del Navegador de la Figura 11, en la que se
observé una imagen interactiva del equipo de rayos X en la que se

pudieron realizar los ajustes convenientes para el trabajo experimental.

B /8

Taga 4 daios maxime parntca 2 Hz

Figura 11. Ventana del Navegador del programa
Measure 4.6.15.3. Captura de imagen desde la
pantalla del monitor de la computadora.

2. Cuando se hizo click en el marco rojo de la izquierda aparecio6 la ventana
Ajustes de los tubos, donde se pudo ajustar el valor del voltaje de
operacion del tubo de rayos X seleccionado a 35 kV y el valor de la
corriente que se establece por el flujo de electrones del catodo al anodo del

tubo de rayos X a 1 mA, tal como muestra la Figura 12 para el caso del

tubo de Cobre. : éi’
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Ajustes de los tubos

Informacion de los tubos

N.% de pedido 0905750

Ajustes de los hubos

Tension de los tubos

Carriente de emizidn

Tubo Cu conectable de rayos % *R4.0 Mamddﬁnﬂfwcmﬂe&']

wiaes phywe. com |

350

1.00

kY

Aceptar Cancelar

Figura 12. Ventana Ajustes de los tubos para fijar los valores del
voltaje y la corriente de operacion del tubo de rayos X de Cobre.
Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la computadora.

Cuando se hizo click en el marco rojo de la derecha — ver Figura 11 -
aparecio la ventana Ajustes del gonidmetro, donde se pudieron ajustar los
valores del angulo de inicio y el angulo de parada del barrido, el modo

acoplado de rotacion del cristal, el incremento del angulo a 0,1 y el tiempo

de integracién a 2 segundos, tal como muestra la Figura 13.

Ajustes del goniometro

{nbormacian del zpar
Giondmelro de rayvos < =R4.0

M anual de instruzcio
wan phywe com

M2 de pedido 006710

fijushes del aparstor

Hada Acoplomiznio 1.2 =|  Aagdo dd detector LS i
. F - | 7
Ciigta LiF (1003 s=201 A0 » | Ao ds inicio del 180 ==

-

Arvgio ds parada del 0 -
- w |

Ahzmbedor Fin abzorbaco] - | Incremento del crist |D.‘I =
Tiempo de integ acid |2.U 3

-

Calicear
/ Goridmeirs de rayes HHR40 Calibiar

“ Tubo Cu conectacle d= rgpoe xR 40
/ Ceirar pusrta

Apuda

Bceptal Cancelar

Figura 13. Ventana interactiva Ajustes del gonidémetro para definir los
parametros experimentales del goniometro. Captura de imagen desde la

pantalla del monitor de la computadora.




4. En la ventana Ajustes del goniometro, que muestra la Figura 13, se
introdujeron los siguientes valores, para el caso del Cobre y el monocistal
de LiF (100):

Modo de rotacién: acoplado 2:1  Cristal: LiF (100)

Angulo de inicio: 4° Angulo de parada: 55°
Absorbedor: sin absorbedor Incremento del cristal: 0.1
Tiempo de integracion: 3 s Filtro: sin filtro

5. Se seleccion6 Aceptar y se hizo click en el boton rojo Medida de la barra de
accesos directos del programa measure 4.6.15.3 para iniciar medida.
Cuando termind el registro, aparecio la ventana interactiva Procesamiento
de datos adicional, que se muestra en la Figura 14, en donde se seleccion6
Transferir todas las mediciones a measure y luego se hizo click en el botén

OK. A continuacion, se guardo el archivo en una carpeta.

Procesamiento de datos adicional X

{¢ Transferir todas las mediciones a measure
" Desechar todas las mediciones

" Retener los parametros existentes

0K

Figura 14. Ventana Procesamiento de datos adicional para
definir qué hacer con los datos experimentales obtenidos.
Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la
computadora.

6. Se repitid el procedimiento para otros tubos de rayos X, otros cristales
analizadores y otros rangos de barrido del gonibmetro que se pudieron
determinar previamente haciendo uso de la ecuacion (12). Las Figura 15,
Figura 16 y Figura 17 muestran los espectros obtenidos para el Cobre,
Molibdeno y Fierro, usando los monocristales analizadores LiF (100), KBr
(100), NaCl (100), NaCl (110) y NaCl (111).

@
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W% Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda

e=HSE 0 @) 4 ) 4o w ¢:»§'§ QQ-}—AD}(’ "
bLiHELURLE | ' Frn-+2% €| Imp| Imp | Imp | Imp | Imp
Imp

#/s
f

4
o

22004

4= NaCl(100) 4+ NaCl (110) —— Espectro Cu analizader NaCl (111)
' ' —— Espectre Cu analizader NaCl (110)

—— Espectro Cu analizador NaCl (100)
—— Espectro Cu analizador KBr(100)
—— Espectre Cu con analizador LiF (100)

2000
KBr (100) =

4 NaCl (111)

18004

16004

1400

1200

4= LiF (100)

1000

800

600

4004

2004

Theta

70

Figura 15. Espectros de emisién del Cobre obtenidos experimentalmente usando los monocristal de LiF (100), KBr (100), NaCl (100), NaCl (110) y
NaCl (111). Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la computadora.

@
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W& Archivo Sensor  Medida
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|
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4= NaCl (100)
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Ayuda
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L)

—— Espectro Mo analizader Na Cl (110)
—— Espectro Mo analizador KBr (100)
—— Espectro Mo analizader NaCl (100)
—— Espectro Mo analizader LiF (100)

Figura 16. Espectros de emisién del Molibdeno obtenidos experimentalmente usando los monocristal de LiF (100), KBr (100), NaCl (100) y NaCl (110).

Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la computadora.

@
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W% Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda

e=HE OE v 1B P av|[HB L Q+AEY % =
L BELUELLE & fin-+3 4 € 18] Imp |RE5kV)| R(35kV) | R(35kV)
Imp
#is
350—“
KBr [1[’10] —— Espectro Fe analizador NaCl (111)
) Espectro Fe analizador KBr (100)
4 LiF (100) —— Espectro Fe analizador LiF (100)
300 —— Espectro Fe analizador NaCl (100)
MNaCl(110) =» —— Espectro Fe analizador NaCl (110)
4= NaCl (100
250 ) 4= NaCl(111)
200

Figura 17. Espectros de emision del Fierro obtenidos experimentalmente usando los monocristal de LiF (100), KBr (100), NaCl (100), NaCl (110) y
NaCl (111). Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la computadora.
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4.3. Poblacién y muestra

Dada la naturaleza de la investigacion no correspondié determinar poblacion y

muestra porque no se realiz6 un tratamiento estadistico de datos.
4.4. Lugar de estudio y periodo desarrollado

El proyecto se desarrollé en el Laboratorio de Difractometria de rayos X de la
Facultad de Ciencias Naturales y Matematica de la Universidad Nacional del
Callo y fue ejecutado en un periodo de 12 (doce) meses, comprendidos del
01.09.2019 al 31.08.2020.

4.5. Técnicas e instrumentos para la recoleccion de lainformacion
4.5.1 Técnica usada para la recoleccion de la Informacion

La técnica usada en este trabajo de investigacion fue la espectroscopia de
rayos X, que consistio en hacer incidir radiacion blanca, proveniente de un tubo
de rayos X, sobre un monocristal analizador, el cual fue rotado en un
determinado rango angular con la finalidad de obtener el espectro caracteristico
de emision de los rayos X, cuyos valores de longitudes de onda
correspondientes a las lineas Ka y KB dependian del elemento quimico que
constituia el blanco del anodo del tubo de rayos X. La medicion de los angulos
de Bragg de estas lineas directamente del espectro obtenido, la distancia
interplanar del monocristal usado y el orden de la difraccién, permitio
determinar las energias de las transiciones electrénicas producidas por los
rayos X que les correspondian a cada una de las lineas caracteristicas del

espectro.
4.5.2 Instrumentos usados para la recoleccion de la Informacién

El instrumento usado para la recoleccion de la informacion fue un equipo XR
4.0 PHYWE, cuya fuente de energia la proporcionaron tres mdédulos

intercambiables de tubos de rayos X con &nodos que poseian blancos d(( ?!

i
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diferentes elementos tales como, Cobre, Molibdeno y Fierro, que se insertaron

sucesivamente en la unidad durante el desarrollo de la parte experimental.

La Figura 18 muestra los elementos funcionales y de control del equipo XR 4.0
PHYWE. La unidad poseia una fuente de alto voltaje que permitia operar los
tubos de rayos X de Cobre, Molibdeno y Fierro, y a ella se conect6 el
goniometro donde se montaron los monocristales analizadores LiF (100), KBr
(100), NaCl (100), NaCl (110) y NaCl (111).

@® Compartimiento del Tubo de rayos X ~ ® Panel de control

@ Abertura de salida de los rayos X ® Cajon de accesorios
® Puerta corrediza @ Panel interior de conexiones
@ Banco 6ptico Panel exterior de conexiones

Figura 18. Equipo XR 4.0 PHYWE vy sus elementos funcionales. Adaptado de
PHYWE Series of Publications, TESS extert, Laboratory Experiments, 2016,
Copyrigth 2016 por PHYWE Systeme Gmbh & Co.

La Figura 19, muestra los elementos funcionales del panel de control del
equipo XR 4.0 PHYWE que permiten, entre otras funciones, auto-calibrar el

goniometro y modificar los valores de operacion de voltaje y corriente del tubo

@

i
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AL M

@ Indicador de radiacién ® Seleccion de funcién de menu
@ Encendido/apagado de iluminacion @ Seleccion de funcion de menu
® Encendido/apagado de audio impulsos ® Confirmacion opcién seleccion
@ Bloqueo/desbloqueo de puerta ® Cursor de desplazamiento abajo

® Conectar/desconectar radiacion Cursor de desplazamiento arriba

Figura 19. Panel de control del equipo XR 4.0 PHYWE. Adaptado de PHYWE
Series of Publications, TESS extert, Laboratory Experiments, 2016, Copyrigth 2016
por PHYWE Systeme Gmbh & Co.

Los tubos de rayos X son los dispositivos que producian la radiacion X de
diferentes longitudes de onda y energias, dependiendo del material del blanco
del anodo. Consistian de dos electrodos encerrados en una valvula de vidrio al
vacio. El electrodo negativo o catodo poseia un filamento de Tungsteno que, al
ser calentado por una corriente, emitia electrones que era acelerados hacia el
electrodo positivo o0 anodo cuando se establecia una gran diferencia de
potencial entre los dos electrodos. Los electrones provenientes del catodo
incidian sobre el anodo, en una zona denominada el blanco, donde eran

desacelerados dando lugar a la produccion de los rayos X, ver Figura 20.

Los tubos de rayos X que se han usado en este proyecto venian montados de
fabrica en una carcasa de acero formando un modulo y para evitar dafios por
sobrecalentamiento, cada tubo estaba encerrado en un cilindro de vidrio Duran

gue tenia tuberias laterales por donde ingresaba aire, proveniente de un

4
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Cada moédulo estaba equipado con un enchufe para su conexion al alto voltaje

y otro enchufe para hacer circular corriente con la finalidad de calentar el

filamento del catodo del tubo. Los pardmetros de operacion del tubo se

establecieron a través de los enchufes correspondientes del dispositivo. Dos

pasadores de metal ubicados a los lados del tubo, indicados como (1) en la

Figura 20,

liberaban un micro-interruptor

de seguridad que solo se

desbloqueaba para el funcionamiento del tubo de rayos X cuando la puerta

corrediza se encontraba correctamente cerrada.

o [o]
eldctrones °,
S

de Berilio
% Rayos X

Catodo

— Filamento
Ventana

~ Blanco

.

Anodo

Figura 20. El tubo de rayos X y sus elementos funcionales. Adaptado de
PHYWE Series of Publications, TESS extert, Laboratory Experiments, 2016,
Copyrigth 2016 por PHYWE Systeme Gmbh & Co.

Las especificaciones técnicas de los tubos de rayos X que fueron usados en el

proyecto son las siguientes:
Angulo del blanco
Valores maximos de operacion

Voltaje de prueba

Dimensiones

Lineas caracteristicas Cobre

1 19°

: 35 kV/1 mA

: 50 kV

26,7 x 14,8 x 20,3 cm

: Ka: 8,03 KeV  (154,2 pm)

Kp: 8,90 keV  (139,2 pm)

@
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Lineas caracteristicas Molibdeno : Ka: 17,43 KeV (71,2 pm)
KB: 19,60 keV (63,4 pm)
Lineas caracteristicas Fierro : Ka: 6,40 KeV (194 pm)
KB: 7,06 keV (176 pm)

La Figura 21 muestra los elementos funcionales del goniémetro, el cual era un
dispositivo que permitia el montaje del detector de rayos X y el monocristal y,
asimismo, su rotacion en un rango de -10° a +170°. Poseia dos motores paso
a paso - uno para el porta-muestra y otro para el detector - que funcionaban

independientemente o acoplados.

6 XR 4.0 e

\ Ganiameter
o
.' -

@ Soporte del detector de rayos X ~ ® Barra guia del detector
@ Tornillo de fijacion del detector ® Escala angular del detector
® Tornillo de fijacion a la guia @ Conectores del monocristal

@ Soporte de diafragma del detector Tornillo de fijado del goniémetro

Figura 21. El gonidmetro y sus elementos funcionales. Adaptado de PHYWE

Series of Publications, TESS extert, Laboratory Experiments, 2016, Copyrigth

2016 por PHYWE Systeme Gmbh & Co.
El sistema de deteccion de la radiacion fue un tubo contador Geiger-Mdller,
como el que se muestra en la Figura 22. Consistia de un tubo cilindrico
metélico que contenia un hilo metalico delgado a lo largo de su eje, los cuales
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constituian los electrodos. El espacio entre el tubo y el hilo estaba aislado y
lleno de un gas inerte a baja presion, y podia establecerse entre ellos una gran
diferencia de potencial.

Cuando una particula cargada penetraba en el tubo se desprendia electrones
de los &tomos del gas que llenaba el tubo, los que fueron atraidos hacia el hilo
debido a su voltaje positivo, ganaban energia y colisionaban con otros atomos
del gas liberando méas electrones, hasta producir una avalancha que daba
origen a un pulso de corriente que se podia detectar. Este pulso de corriente,
se podia medir como un evento contable en forma de un pulso de voltaje
desarrollado a través de una resistencia eléctrica externa, haciendo asi mas

sencillo el procesamiento electronico.

Figura 22. ElI Contador Geiger-Muller. Adaptado de PHYWE Series of
Publications, TESS extert, Laboratory Experiments, 2016, Copyrigth 2016 por
PHYWE Systeme Gmbh & Co.

Las especificaciones técnicas del tubo contador Geiger-Muller usado en el
proyecto se dan a continuacion:

Voltaje de operaciéon : 500V Longitud del Plateau : 200V
Tiempo muerto : 100 ps Densidad de la ventana : 3 mg/cm?
Diametro de la carcasa : 22 mm Didmetro del tubo contador : 15 mm

Longitud del tubo ;76 mm

(4
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El juego de monocristales usados para la ejecucion del proyecto se muestra en

la Figura 23 y sus especificaciones técnicas se detallan en el siguiente cuadro:

Monocristal Orientacion in tel:r);i)féig(r:i?pm) Dimzargfrismes
LiF 100 201,4 10x 12
K Br 100 329,0 10x 12
Na ClI 100 282,0 3x15x15
Na CI 110 398,8 3x15x15
Na ClI 111 325,6 3x15x15

Figura 23. Juego de Monocristales.

Adaptado de PHYWE Series of
Publications, TESS extert, Laboratory Experiments, 2016, Copyrigth 2016 por
PHYWE Systeme Gmbh & Co.

4.6. Analisis y procesamiento de datos

Con el programa measure 4.6.15.3, se pudieron determinar los érdenes de

difraccion n y las posiciones angulares 6 de los picos de intensidad en los

(4

i

50



espectros de emisién de rayos X de los elementos, como se indica a

continuacion.

1. Se abri6 el espectro de emision de rayos X del Cobre, obtenido con el
monocristal LiF (100), con el programa measure 4.6.15.3 y con el boton

Seleccionar | se seleccion6 el area para el analisis de los picos, como

muestra la Figura 24.

W] Archivo Sensor Medida Andlisis Extras Ventana Ayuda NEE
e=H&E OIE @ AP av b FA+AEY ™ ==

b ERURE[R -5 4 [€]18] mp
Imp
#/s

—— Espectro Cu con analizador LiF (100)

24000
22000
20000
18000
16000
14000
12000
10000

8000

6000

40001
20001 A/L
,/\_ Theta

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55

Figura 24. Area seleccionada del espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente
usando el monocristal de LiF (100). Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la
computadora.

2. En el mena Analisis, se selecciond la funcién Andlisis de pico para abrir la
ventana de dialogo Analisis de pico, que se muestra en la Figura 25, en la
gue se registraron los valores de las posiciones angulares de los maximos
de los picos de intensidad y sus correspondientes valores de altura de pico

expresadas en #/s.
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Figura 25. Area seleccionada del espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente
usando el monocristal de LiF (100) mostrando la ventana de didlogo Analisis de picos. Captura
de imagen desde la pantalla del monitor de la computadora.

3. Se seleccion6 un valor de Tolerancia y se hizo clic en el boton Calcular. Se
seleccion6é Mostrar resultados y después se hizo clic en el botén Cerrar,
como se muestra en la Figura 26. Si no se calculaban todos los picos
deseados o existian demasiados picos, se reajustaba convenientemente el

valor la Tolerancia.
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Figura 26. Area seleccionada del espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente
usando el monocristal de LiF (100) mostrando la ventana de didlogo Andlisis de picos y los
resultados obtenidos. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la computadora.
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4. Para los valores experimentales de las posiciones angulares 0 que se

o] A
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obtuvieron, se determin® el orden de difraccion N haciendo uso de la

ecuacion (12) correspondiente a la ley de Bragg.

Se hizo clic en el boton Leyenda A de la barra de botones de acceso
directo y se ubic6 el cursor en la posicién del espectro en la que se
deseaba introducir los textos referidos a los 6rdenes de difraccion; esto es,
Nn=1 n=2, etc. Una vez definidos los textos en la ventana de dialogo

Leyenda, se hizo clic en el boton Aplicar y después en el boton OK, los que
se muestran en la Figura 27.

ensor  Medid, nélisis Extras Ventana Ayuda

AP av P LQFAEY = % =

T 439° /118185 ~ ‘TDMS j

1 [sin texto]

n anaizador LF (100) L [sin texto] Nueva leyenda
15017 /42428/ s 7&: -

| _[sin textol _ Somarfeyendz |

v Borrar todas

Opciones
Texto: [

Typo simbolos ~| simbole: |O
Aineacion: == 7| 2| coor: W |

Canal: [Espectro cu con analzador LF (100) -]

225‘i$185’?‘5 [~ Cambiar a curva

Posicién: X [20.0 Y:[9794

categori:  [ninguno

(©] [~ Ocutta

Ll

oK Cance\arl Aplicar |

20.3°/5231#/s
*

50.1°/4242%s

¥
439711141 #/s
1+
JJ\L Theta
T T T

T T T T T
5 10 15 20 25 20 36 40 45 50 55

Figura 27. Espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente usando el monocristal

de LiF (100) mostrando la ventana de dialogo Leyenda. Captura de imagen desde la pantalla
del monitor de la computadora.

Los valores experimentales correspondientes a los angulos de Bragg de

los picos de intensidad Ka y KB, en concordancia con los oOrdenes de
difraccion, se mostraron en el espectro de emisién del Cobre obtenido

usando el monocristal de LiF (100), segun se muestra en la Figura 28.
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Figura 28. Espectro de emisién del Cobre obtenido experimentalmente usando el monocristal de LiF (100) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los érdenes de difraccion n = 1 y n = 2. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la

computadora. ;'
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Se repitié el procedimiento para obtener todos los espectros de emision de
rayos X del Cobre evaluados, usando los otros monocristales analizadores:
KBr (100), NaCl (100), NaCl (110) y NaCl (111), los que se muestran en el
Apéndice 2 como Figura 29, Figura 30, Figura 31 y Figura 32.

A continuacion, se abrieron sucesivamente los espectros de emision de
rayos X del Molibdeno, obtenidos con los monocristales LiF (100), KBr
(100), NaCl (100) y NaCl (110), y se repitié el procedimiento para obtener
estos espectros evaluados, los que se muestran en el Apéndice 2 como

Figura 33, Figura 34, Figura 35 y Figura 36.

Finalmente, se abrieron sucesivamente los espectros de emision de rayos
X del Fierro, obtenidos con los monocristales LiF (100), KBr (100), NacCl
(100), NaCl (110) y NaCl (111), y se repitio el procedimiento para obtener
estos espectros evaluados, los que se muestran en el Apéndice 2 como

Figura 37, Figura 38, Figura 39, Figura 40 y Figura 41.

55



CAPITULO V: RESULTADOS
5.1. Resultados descriptivos

1. Usando los valores de los angulos de Bragg 6 obtenidos directamente de
los espectros evaluados de emisién de rayos X del Cobre, que se
muestran en la Figura 28, Figura 29, Figura 30, Figura 31 y Figura 32, los
ordenes de difraccion y las distancias interplanares de los monocristales
analizadores LiF (100), KBr (100), NaCl (100), NaCl (110) y NaCl (111), se
aplico la ecuacion (13) para obtener las energias de transicion electronica

correspondientes a las lineas caracteristicas Ka y KB del Cobre, las que

se muestran en la Tabla 1.
Segun (Ciullo, 2014) y (Spiegel & Stephens, 2009), el valor medio de la

energia de transicion electronica para la emision de los rayos X

caracteristicos K, del Cobre, se obtuvo del promedio de todos los valores

de energia correspondientes a las lineas Ka de la Tabla 1, obteniéndose

el valor 8,031 keV. El valor medio de la energia de transicion electronica
para la emision de los rayos X caracteristicos KB del Cobre, se obtuvo del
promedio de todos los valores de energia correspondientes a las lineas
KB de la Tabla 1, obteniéndose el valor 8,887 keV.

Debido a la poca resolucion del goniometro (0,1°) sélo fue posible

determinar el valor medio de la energia que le corresponde a las lineas
Kol y Kg2, que corresponden a las transiciones L3 > K y Ly = K|

respectivamente, del diagrama de niveles de energias del Cobre que se
muestra en la Figura 4. Para resolver la energia para cada linea se pudo
haber seleccionado los espectros de emision de rayos X del Cobre mas

convenientes y observar para qué orden de difraccidn se presentaba el

desdoblamiento de la linea K, lo que, evidentemente, reduciria el nimero
de datos experimentales, aumentando el error experimental. En el caso del

Cobre, los espectros de emision de rayos X obtenidos usando |OSQ-!

i
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monocristales de NaCl (111) y KBr (100) para el orden de difracciéon n = 4

se pudieron haber usado.

Tabla 1. Energias de transicion electrénica del Cobre

Cristal Linea | 6 (°) seno 6 n d (m) E (keV)
Ka | 22,60| 0,384295323| 1 8,007
_ KB | 20,30| 0,346935652| 1 8,869
LiF (100) 2,014 x 1010
Ko 50,10| 0,767165152| 2 8,022
Kp | 43,90| 0,693401828| 2 8,875
Ko 13,60| 0,235142113| 1 7,998
KpB 12,20| 0,211324796| 1 8,900
Ko | 28,00 0,469471563| 2 8,012
KB 25,10| 0,424199423| 2 8,867
KBr (100) 3,295 x 10°1°
Ko | 44,60| 0,702153053| 3 8,036
KB | 39,40| 0,634730513| 3 8,889
Ko 69,20| 0,934825676| 4 8,048
KB 57,70| 0,845261833| 4 8,900
Ko 15,90| 0,273959219| 1 8,022
KB 14,40| 0,248689887| 1 8,837
Ko 33,30| 0,549022818| 2 8,005
NaCl (100) 2,820 x 10710
KB 29,70| 0,495458668| 2 8,871
Ka 55,20| 0,821149209| 3 8,029
KB 47,90| 0,741975841| 3 8,885
Ka 22,60| 0,384295323| 2 8,087
KB 20,30| 0,346935652| 2 8,958
NaCl (110) 3,988 x 10710
Ka 50,50| 0,771624583| 4 8,055
KB 44,10| 0,695912797| 4 8,932
Ka 13,70| 0,236838146| 1 8,036
KB 12,40| 0,214735327| 1 8,863
Ka 28,30| 0,474088209| 2 8,029
KB 25,40| 0,428935133| 2 8,875
NaCl (111) 3,256 x 10710
Ka 45,30| 0,710799474| 3 8,033
KB 40,00| 0,642787610| 3 8,883
Ko 71,20| 0,946649260| 4 8,042
KB 58,80| 0,855364260| 4 8,901

Fuente: elaboracién propia
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Usando los valores de los angulos de Bragg 6 obtenidos directamente de
los espectros evaluados de emision de rayos X del Molibdeno, que se
muestran en la Figura 33, Figura 34, Figura 35 y Figura 36, los érdenes de
difraccién y las distancias interplanares de los monocristales analizadores
LiF (100), KBr (100), NaCl (100) y NacCl (110), se aplicé la ecuacion (13)
para obtener las energias de transicion electronica correspondientes a las

lineas caracteristicas Ka y KB del Molibdeno, las que se muestran en la

Tabla 2.

Segun (Ciullo, 2014) y (Spiegel & Stephens, 2009), el valor medio de la

energia de transicion electronica para la emision de los rayos X

caracteristicos K del Molibdeno, se obtuvo del promedio de todos los

valores de energia correspondientes a las lineas Ka de la Tabla 2,

obteniéndose el valor 17,426 keV. El valor medio de la energia de
transicion electronica para la emision de los rayos X caracteristicos KB del
Molibdeno, se obtuvo del promedio de todos los valores de energia
correspondientes a las lineas KB de la Tabla 2, obteniéndose el valor

19,552 keV.

Debido a la poca resolucion del goniometro (0,1°) sélo fue posible

determinar el valor medio de la energia que le corresponde a las lineas
Kol y K2, que corresponden a las transiciones L3 > K y Ly = K|

respectivamente, del diagrama de niveles de energias del Molibdeno que
se muestra en la Figura 5. Para resolver la energia para cada linea se
pudo haber seleccionado los espectros de emisién de rayos X del

Molibdeno mas convenientes y observar para qué orden de difraccidén se

presentaba el desdoblamiento de la linea K, lo que, evidentemente,

reduciria el numero de datos experimentales, aumentando el error

@
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experimental. En el caso del Molibdeno, ningln espectro de emision de

rayos X obtenido se pudo haber usado.

Tabla 2. Energias de transicion electronica del Molibdeno

Cristal Linea | 6 (°) seno 6 n d (m) E (keV)

Ka 10,20| 0,177084740| 1 17,376

KB 9,20| 0,159881188| 1 19,246

Ko |20,80| 0,355106962| 2 17,330

LiF (100) KB | 18,50| 0,317304656| 2 2 014 x 1010 19,395
Ko |32,10| 0,531398580| 3 17,371

KB | 28,20| 0,472550765| 3 19,535

Ko | 44,90| 0,705871571| 4 17,437

KB |39,50| 0,636078220| 4 19,350

Ko 6,30| 0,109734311| 1 17,139

KB 5,60 0,097582900| 1 19,274

Ka |12,60| 0,218143241| 2 17,243

KBr (100) KpB 11,20| 0,194234351| 2 3,295 x 1010 19,366
Ka | 19,00| 0,325568154| 3 17,331

KB 16,90| 0,290702194| 3 19,409

Ka | 25,60 0,432085749| 4 17,411

Ka 7,20 0,125333234| 1 17,534

KB 6,40| 0,111468932| 1 19,715

Ka | 14,60| 0,252069358| 2 17,436

NaCl (100) KB 13,00| 0,224951054| 2 2 820 x 100 19,538
Ka |22,20| 0,377840787| 3 17,448

KB 19,60| 0,335451570| 3 19,653

Ka |30,20| 0,503019947| 4 17,475

KB 26,70 0,449318999| 4 19,564

Ko | 10,10| 0,175366726| 2 17,722

KB 8,90| 0,154710386| 2 20,089

NaCl (110) Ka | 20,70 0,353474844| 4 3,088 x 1010 17,585
KB 18,30| 0,313992456| 4 19,796

Ka |32,10| 0,531398580| 6 17,546

KB 28,10| 0,471011881| 6 19,795

Fuente: elaboracién propia.
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Usando los valores de los &ngulos de Bragg 6 obtenidos directamente de
los espectros evaluados de emisién de rayos X del Fierro, que se
muestran en la Figura 37, Figura 38, Figura 39, Figura 40 y Figura 41, los
ordenes de difraccidn y las distancias interplanares de los monocristales
analizadores LiF (100), KBr (100), NaCl (100), NaCl (110) y NaCl (111), se

aplico la ecuacion (13) para obtener las energias de transicion electronica
correspondientes a las lineas caracteristicas Ka y KB del Fierro, las que

se muestran en la Tabla 3.

Segun (Ciullo, 2014) y (Spiegel & Stephens, 2009), el valor medio de la

energia de transicion electronica para la emision de los rayos X

caracteristicos K, del Fierro, se obtuvo del promedio de todos los valores

de energia correspondientes a las lineas Ka de la Tabla 3, obteniéndose

el valor 6,407 keV. El valor medio de la energia de transicion electronica
para la emision de los rayos X caracteristicos KB del Fierro, se obtuvo del
promedio de todos los valores de energia correspondientes a las lineas

KB de la Tabla 3, obteniéndose el valor 7,058 keV.

Debido a la poca resolucion del goniometro (0,1°) sélo fue posible

determinar el valor medio de la energia que le corresponde a las lineas
Kol y Kg2, que corresponden a las transiciones L3 > K y Ly - K|
respectivamente, del diagrama de niveles de energias del Fierro que se
muestra en la Figura 6. Para resolver la energia para cada linea se pudo
haber seleccionado los espectros de emision de rayos X del Fierro mas
convenientes y observar para qué orden de difraccidn se presentaba el

desdoblamiento de la linea K, lo que, evidentemente, reduciria el nimero
de datos experimentales, aumentando el error experimental. En el caso del

Fierro, el espectro de emision de rayos X obtenido usando el monocristal

@
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Tabla 3. Energias de transicion electrénica del Fierro

Cristal Linea | 6 (°) seno 6 n d (m) E (keV)

Ko |28,90| 0,483282383| 1 6,367

LiF (100) KB |26,00] 0,438371147| 1 2,014 x 1020 7,019
Ka |74,10| 0,961741310| 2 6,399

KB |60,90| 0,873772223| 2 7,043

Ko |17,20| 0,295708050| 1 6,360

KB |15,60| 0,268919821| 1 6,994

KB (100) Ko |36,10| 0,589196357| 2 3,295 x 1010 6,384
KB |32,30| 0,534352349| 2 7,039

Ko |61,80| 0,881303452| 3 6,402

KB |53,20| 0,800731371| 3 7,046

Ka |20,00| 0,342020143| 1 6,425

Kp |18,00f 0,309016994| 1 7,111

NaCl (100) | Ko |43,30| 0,685818353| 2 2,820 x 10°1° 6,409
KB 38,50 0,622514637| 2 7,060

KB [69,00] 0,933580426| 3 7,062

Ka |28,60| 0,478691858| 2 6,492

NacCl (110) KB |25,60] 0,432085749| 2 3,988 x 1010 7,193
KB |61,40| 0,877982975| 4 7,080

Ka |17,10| 0,294040325| 1 6,473

KB |15,70] 0,270600446| 1 7,034

NaCl (111) Ka 3,70| 0,597625147| 2 3,256 x 100 6,370
KB [32,80] 0,541708210| 2 7,027

Ka |63,30| 0,893371388| 3 6,391

KB |54,20] 0,811063819| 3 7,040

Fuente: elaboracion propia

5.2. Resultados Inferenciales

Puesto que no se ha realizado un tratamiento estadistico de datos para los
espectros obtenidos experimentalmente del Cobre, Molibdeno y Fierro, no se

han analizados éstos mas alla de los resultados presentados en la seccidn
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5.3. Otro tipo de resultados

La desviacion estandar minima de un conjunto de N nameros X1, X2, ., XN

se denota como G Yy se define como:

N
3 (% —%)?
i=1

i @

donde (Xj—X) representa la desviacién de cada uno de los nimeros Xj

respecto al valor medio X. Esta medida de dispersion puede calcularse
mediante un programa de hoja de célculo, como MS EXCEL. (Spiegel &
Stephens, 2009) y (Gil, 2016).

Aplicando la ecuacion (14) a los valores de la Tabla 1 que corresponden a las

energias para la transicion electrénica K del Cobre, se encuentra que:
6=0,022, lo que se puede asumir como el error absoluto de la medida
experimental. Luego: Ek =(8,031+0,022) keV . El error relativo de la

medida es 0,0027 .

Aplicando la ecuacion (14) a los valores de la Tabla 1 que corresponden a las
energias para la transicion electrénica KB del Cobre, se encuentra que:
6=0,028, lo que se puede asumir como el error absoluto de la medida
experimental. Luego: EKB=(8,887i0,028) keV. El error relativo de la

medida es 0,0031 .

Aplicando la ecuacion (14) a los valores de la Tabla 2 que corresponden a las

energias para la transicion electrénica K del Molibdeno, se encuentra que:
6 =0,137, lo que se puede asumir como el error absoluto de la medida
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experimental. Luego: Ekg =(17,426+0,137) keV . El error relativo de la

medida es 0,0078.

Aplicando la ecuacion (14) a los valores de la Tabla 2 que corresponden a las
energias para la transicion electrénica KB del Molibdeno, se encuentra que:
6 =0,550, lo que se puede asumir como el error absoluto de la medida
experimental. Luego: Expg =(19,552£0,550) keV . El error relativo de la

medida es 0,0281 .

Aplicando la ecuacion (14) a los valores de la Tabla 3 que corresponden a las
energias para la transicién electrénica K del Fierro, se encuentra que:
6=0,040, lo que se puede asumir como el error absoluto de la medida
experimental. Luego: Ekg =(6,407+0,040) keV . El error relativo de la

medida es 0,0062 .

Aplicando la ecuacion (14) a los valores de la Tabla 3 que corresponden a las
energias para la transicion electronica KB del Fierro, se encuentra que:
6=0,048, lo que se puede asumir como el error absoluto de la medida
experimental. Luego: EKB=(7,058i0,048) keV. El error relativo de la

medida es 0,0068 .

Evidentemente, la distribucién de los valores experimentales respecto al valor
medio es la clave para una interpretacion satisfactoria de las mediciones. La
mejor medida de la amplitud de la distribucion es la desviacion estandar y
cuanto mas estrecha sea la distribucion, el valor de la media ser& el valor mas

representativo de la distribucién. (Baird, 1991) y (Ciullo, 2014).
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CAPITULO VI: DISCUSION DE RESULTADOS

6.1. Contrastacion y demostraciéon de la hipotesis con los resultados

En el proyecto de investigacion se formuld la Hipétesis General que establecia

que las reglas de seleccion de la mecanica cuantica evidenciaban las

transiciones energéticas K en los espectros de emision de rayos X; lo que

permitié formular las siguientes Hip6tesis Especificas:

1. Los espectros de emision de rayos X permiten determinar las energias de
las lineas caracteristicas.

2. El nimero de ordenes de difraccion en los espectros de emision de rayos X

depende de la distancia interplanar del monocristal analizador usado.

Se pudo observar que a partir de los angulos de Bragg 6, determinados
directamente de los espectros evaluados de emision de rayos X de los
elementos Cobre, Molibdeno y Fierro, los ordenes de difraccion, los valores de
las distancias interplanares d de los monocristales usados y la aplicacion de la

ecuacion (13), se han podido determinar las energias de transicion electronica
correspondientes a las lineas caracteristicas K, y KB de los espectros de los

referidos elementos - que se muestran en la Tabla 1, la Tabla 2 y la Tabla 3,
respectivamente. Esto, evidentemente, demuestra la primera hipoétesis

especifica.

Asimismo, de los valores de la Tabla 1, la Tabla 2 y la Tabla 3 también se pudo
observar que el numero de 6rdenes de difraccion N en los espectros de

emisién de rayos X de los elementos Cobre, Molibdeno y Fierro era mayor

cuanto mayor era la distancia interplanar d del monocristal analizador usado,

lo que demuestra la segunda hipoétesis especifica.

Por otro lado, (Brouwer, 2010) y (Tilley, 2013) habian establecido que las
transiciones permitidas que los electrones podian experimentar desde el estado
inicial al estado final se especificaban por las tres reglas de seleccién de la ;

i

64



mecénica cuantica: (1) EI cambio en el nimero cuantico principal n debia ser
>1; (2) El cambio en el niumero cuantico azimutal ¢ sélo podia ser +1; (3) El

cambio en el nimero cuantico de momento angular j sélo podia ser +1 o0 0.

Un andlisis a los diagramas de niveles de energia de los elementos de las
Figura 4, la Figura 5 y la Figura 6 (PHYWE, 2016), en relacion a las reglas de

seleccion de la mecéanica cuantica, se muestra en la Tabla 4.

Tabla 4. Andlisis del diagrama de niveles de energia de los Elementos
en relacién a los nUmeros cuanticos.

Transicion K )
Elemento An Al Aj Posibilidad
desde
1/2-1/2=0
Mzs3 3-1=2|1-0=1 Si
32-1/12=1
M1 3-1=2|0-0=0|1/2-1/2=0 No
Cu
Ls 2-1=1|1-0=1|3/2-1/2=1 Si
L2 2-1=1|1-0=112-1/2=0 Si
L1 2-1=1/0-0=0|12-1/2=0 No
M2 3-1=2(1-0=1|1/2-1/2=0 Si
M1 3-1=2|0-0=0|12-1/2=0 No
Mo Ls 2-1=1|1-0=1|3/2-1/2=1 Si
L2 2-1=1|1-0=112-1/2=0 Si
L1 2-1=1|10-0=0|12-1/2=0 No
1/2-1/2=0
M2/3 3-1=2(1-0=1 Si
32-1/2=1
M1 3-1=20-0=0|1/2-1/2=0 No
Fe
Ls 2-1=1|1-0=1|3/2-1/2=1 Si
L2 2-1=1|1-0=112-1/2=0 Si
L1 2-1=1|10-0=0|12-1/2=0 No

Fuente: elaboracién propia ( ‘ M
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Los resultados mostraron que so6lo eran posibles las transiciones que cumplian
las tres reglas de seleccion: An>1; A/=+41y Aj=00 £1. Esto es, las reglas
de seleccion de la mecanica cuantica evidenciaban las transiciones energéticas

K en los espectros de emision de rayos X de los elementos, lo que demuestra
la hipotesis general.

6.2. Contrastacion de los resultados con otros estudios similares

En la Tabla 5, se muestran los valores determinados experimentalmente de las

energias de transicion electronica correspondientes a las lineas caracteristicas
Koy KB de los espectros de emision de rayos X de los elementos Cobre,

Molibdeno y Fierro y los valores experimentales presentados en la Referencia 1
(PHYWE, 2016) y, asimismo, los valores aceptados para estas energias de

transicion que se proporcionan en la Referencia 2 (Koch, 2006).

Tabla 5. Valores experimentales y aceptados de las energias de
transicion electronica de los elementos.

Energia (keV)
Elemento Linea
Experimental | Referencia 1 | Referencia 2
Ka 8,031 8,010 8,041
Cobre
KB 8,887 8,862 8,905
Ka 17,426 17,244 17,444
Molibdeno
KpB 19,552 19,338 19,608
Ka 6,407 6,391 6,400
Fierro
KpB 7,058 7,046 7,038

Fuente: elaboracién propia.

Tomando en cuenta que las tasas de conteo que permiten los registros
experimentales de las curvas de los espectros de emisién de rayos X de los
elementos Cobre, Molibdeno y Fierro constituyen eventos aleatorios, el andlisis

de los resultados muestra que los valores obtenidos experimentalmente de IasQ-!

i
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energias de transicion electrOnica para estos elementos corresponden
aproximadamente a los valores determinados en la Referencia 1 (PHYWE,
2016), pero muestran una muy buena correspondencia con los valores

aceptados proporcionados en la Referencia 2 (Koch, 2006).

6.3. Responsabilidad ética

En la ejecucion del proyecto se ha cumplido a cabalidad lo establecido en el
reglamento general de investigacion, el reglamento de propiedad intelectual y el
reglamento de participacion de los docentes en proyectos de investigacion
aprobados por la Universidad Nacional del Callao. No se han falsificado o
inventado datos o resultados total o parcialmente, ni se han plagiado datos,
resultados, tablas, cuadros de otros autores o investigadores. Se ha cumplido
con citar las referencias o fuentes bibliograficas, datos, resultados e
informacion general de otros autores o investigadores, respetando sus

derechos de autoria y de propiedad intelectual.
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CONCLUSIONES

A partir del analisis de los resultados experimentales obtenidos de los
espectros de emision de rayos X de los elementos Cobre, Molibdeno y Fierro,

se han podido establecer las siguientes conclusiones:

1. Los espectros de emision de rayos X de los elementos Cobre, Molibdeno y
Fierro permitieron determinar las energias de transicion electronica
correspondientes a las lineas caracteristicas Ko y KB de los espectros,
demostrando la primera hipétesis especifica formulada en el proyecto de

investigacion.

2. Los valores determinados experimentalmente de las energias de transicion
electronica propios de las lineas caracteristicas Ka y KB de los elementos
Cobre, Molibdeno y Fierro muestran una muy buena correspondencia con
los valores aceptados proporcionados en la referencia 2 (Koch, 2006), lo

gue evidencia un muy buen trabajo experimental.

3. El nimero de érdenes de difraccion en los espectros de emision de rayos X
de los elementos Cobre, Molibdeno y Fierro dependen de la distancia
interplanar del monocristal analizador usado, o que demostrd la segunda

hipétesis especifica formulada en el proyecto de investigacion.

4. El andlisis a los diagramas de niveles de energia de los elementos Cobre,
Molibdeno y Fierro mostré6 que las reglas de seleccion de la mecéanica
cuantica evidenciaban las transiciones energéticas K en los espectros de
emisién de rayos X de estos elementos, lo que demostrd la hipotesis

general.

@
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RECOMENDACIONES

1. Debido a la poca resolucion del gonidémetro (0,1°) sélo fue posible
determinar, con muy buena aproximacion, el valor medio de la energia que
le corresponde a las lineas Kq1 Y Ko2, que corresponden a las transiciones
Ls > Ky L2 — K, respectivamente, del diagrama de niveles de energias del
Cobre que se muestra en la Figura 11. Para resolver la energia para cada
linea se pudo haber seleccionado los espectros de emision de rayos X del
Cobre méas convenientes y observar para qué orden de difraccion se
presentaba el desdoblamiento de la linea K, lo que, evidentemente,
reduciria el numero de datos experimentales, aumentando el error
experimental. En el caso del Cobre, los espectros de emision de rayos X
obtenidos usando los monocristales de NaCl (111) y KBr (100) para el orden
de difraccion n = 4 se pudieron haber usado.

2. Puesto que los valores de las energias de transicion electronica dependen
del angulo de Bragg medidos del espectro experimental, se recomienda

realizar un calculo previo de estos angulos usando la ecuacion (2.4).

3. Para obtener una mayor cantidad de datos experimentales a partir de los
espectros de emision de rayos X del Cobre, se recomienda usar

monocristales analizadores del orden de 3 x 10 ma 4 x 10% m.
4. Para verificar la validez de un espectro de energias de un elemento, se

recomienda hacer uso de las reglas de seleccion de la mecénica cuantica

para comprobar las transiciones electrénicas posibles.
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VIIl. ANEXOS

Anexo 1. Matriz de Consistencia

Anexo 2. Espectros de emision de rayos X obtenidos
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2.5 Espectro de emision del Molibdeno usando el monocristal de LiF (100)
2.6 Espectro de emision del Molibdeno usando el monocristal de KBr (100)
2.7 Espectro de emision del Molibdeno usando el monocristal de NaCl (100)
2.8 Espectro de emision del Molibdeno usando el monocristal de NaCl (110)
2.9 Espectro de emision del Fierro usando el monocristal de LiF (100)

2.10 Espectro de emision del Fierro usando el monocristal de KBr (100)

2.11 Espectro de emision del Fierro usando el monocristal de NaCl (100)
2.12 Espectro de emision del Fierro usando el monocristal de NaCl (110)
2.13 Espectro de emision del Fierro usando el monocristal de NaCl (111)

Anexo 3. Longitudes de onda y energias para las radiaciones caracteristicas
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Anexo 1. Matriz de Consistencia

Titulo del Proyecto de Investigacion: “TRANSICIONES ENERGETICAS K EN ESPECTROS DE EMISION DE RAYOS X:
DETERMINACION EXPERIMENTAL Y SU EVIDENCIA SEGUN LAS REGLAS DE SELECCION”

PROBLEMA

OBJETIVOS

HIPOTESIS

VARIABLES

METODOLOGIA

Problema General

¢Las reglas de seleccion
evidencian las transiciones
energéticas K en los
espectros de emision de
rayos X obtenidos
experimentalmente?

Problemas Especificos

¢Los espectros de emisidn
de rayos X permitirdn
determinar las energias de
las lineas caracteristicas?

SEl nUmero de 6rdenes de
difraccion en los espectros
de emisibn de rayos X
dependera de la distancia
interplanar del monocristal
analizador usado?

Objetivo General

Determinar

experimentalmente las
transiciones energéticas K
en espectros de emision de
rayos X vy evidenciarlas
mediante las reglas de
seleccion.

Objetivos Especificos

Determinar las energias de
las lineas caracteristicas en
los espectros de emision de
rayos X.

Observar la dependencia
del ndmero de ordenes de
difraccion en los espectros
de emisién de rayos X con
la distancia interplanar del
monocristal analizador.

Hipotesis General

Las reglas de seleccion
evidencian las transiciones
energéticas K en los
espectros de emision de
rayos X.

Hipotesis Especificas

Los espectros de emision
de rayos X permiten
determinar las energias de
las lineas caracteristicas.

El nimero de 6rdenes de
difraccion en los espectros
de emisibn de rayos X
depende de la distancia
interplanar del monocristal
analizador usado.

Variable Dependiente
Transiciones energéticas K
en los espectros de emision
de rayos X.

Variable Independiente

Reglas de seleccion

Nivel de Investigacion

Investigacion descriptiva y
correlacional.

Tipo de Investigacion

Investigacion aplicada,
cuantitativa y transversal.
Disefo de la
Investigacién

Experimental. Consiste en
obtener el comportamiento
de la tasa de conteo
detectada  respecto  al
angulo de incidencia de un
haz de rayos X sobre un
monocristal analizador para
obtener espectros de
emision K de rayos X de
diversos materiales con la
finalidad de observar sus
lineas caracteristicas y, a
partir de ellas, determinar

sus valores de energia.
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Anexo 2.1

W& Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda
e=HSE OE @ 4P av |G LEQATAEY
b ERUhE /A4S €[] mp
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Figura 29. Espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente usando el monocristal de KBr (100) mostrando los &ngulos de Bragg de los
picos de intensidad Ka y KB correspondientes a los érdenes de difraccion n=1, n =2, n = 3 y n = 4. Captura de imagen desde la pantalla del monitor

de la computadora.
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Anexo 2.2

W& Archivo Sensor Medida Analisis  Extras Ventana Ayuda
e=HS OE @ 4P av Gl QA4+AFY
b ELURLE " Fa+% s €[] Imp
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Figura 30. Espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (100) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los 6rdenes de difraccion n = 1, n = 2 y n = 3. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la

computadora.
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Anexo 2.3

W& Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda

e=HSE OE @ 4P av |G ILQALAEY
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Figura 31. Espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (110) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los érdenes de difraccion n = 2 y n = 4. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la

computadora.
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Anexo 2.4

W& Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda
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Figura 32. Espectro de emision del Cobre obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (111) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ka y KB correspondientes a los érdenes de difraccibn n =1, n =2, n = 3y n = 4. Captura de imagen desde la pantalla del monitor

de la computadora.
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Anexo 2.5

W& Archive Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda - & X
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Figura 33. Espectro de emision del Molibdeno obtenido experimentalmente usando el monocristal de LiF (100) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ka y KB correspondientes a los érdenes de difraccibn n=1, n =2, n = 3y n = 4. Captura de imagen desde la pantalla del monitor

de la computadora. C él'
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Anexo 2.6
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Figura 34. Espectro de emisién del Molibdeno obtenido experimentalmente usando el monocristal de KBr (100) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ka y KB correspondientes a los érdenes de difraccibn n=1, n =2, n = 3y n = 4. Captura de imagen desde la pantalla del monitor
de la computadora.
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Anexo 2.7

W& Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda - 8 X
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Figura 35. Espectro de emisién del Molibdeno obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (100) mostrando los angulos de Bragg de
los picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los ordenes de difraccion n =1, n =2, n = 3 y n = 4. Captura de imagen desde la pantalla del

monitor de la computadora.
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Anexo 2.8
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Figura 36. Espectro de emisién del Molibdeno obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (110) mostrando los angulos de Bragg de
los picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los 6rdenes de difracciéon n =2, n = 4y n = 6. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de

la computadora.
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Anexo 2.9

W% Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda
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Figura 37. Espectro de emisién del Fierro obtenido experimentalmente usando el monocristal de LiF (100) mostrando los angulos de Bragg de los picos
de intensidad Ka y KB correspondientes a los érdenes de difraccion n =1y n = 2. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la computadora
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Anexo 2.10
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Figura 38. Espectro de emisién del Fierro obtenido experimentalmente usando el monocristal de KBr (100) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los 6rdenes de difraccion n = 1, n = 2 y n = 3. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la

computadora. : i’

i

83



Anexo 2.11
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Figura 39. Espectro de emisién del Fierro obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (100) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los 6rdenes de difraccion n = 1, n = 2 y n = 3. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la

computadora.
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Anexo 2.12

W& Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda
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Figura 40. Espectro de emisién del Fierro obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (110) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los érdenes de difraccion n = 2 y n = 4. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la

computadora.
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Anexo 2.13
W& Archivo Sensor Medida Analisis Extras Ventana Ayuda - 8 X
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b 2R |w fin-+2 8 € 12 mp
Imp
#/s
350—“
—— Espectro Fe analizador NaCl (111)
36.7°1303%#/s
r
3004
250
200
n=2
150 n=1 328° 1136/ /s
17171113 #%/s
n=3

633°732%]s
+

542°/184%#/s
+

15 20

Figura 41. Espectro de emisién del Fierro obtenido experimentalmente usando el monocristal de NaCl (111) mostrando los angulos de Bragg de los
picos de intensidad Ko y KB correspondientes a los 6rdenes de difraccion n = 1, n = 2 y n = 3. Captura de imagen desde la pantalla del monitor de la

computadora.
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Anexo 3.

LONGITUDES DE ONDA Y ENERGIAS PARA LAS RADIACIONES

CARACTERISTICAS

Radiacion A (A) E (keV)
Ag Ka 0,5608 22,103
KBy 0,4970 24,942

Pd Ka 0,5869 21,125
KBy 0,5205 23,819

Rh K& 0,6147 20,169
KBy 0,5456 22,724
Mo Ka 0,7107 17,444
KBy 0,6323 19,608

Zn Ka 1,4364 8,631
KBy 1,2952 9,572
Cu Ka 1,5418 8,041
Kp, 1,3922 8,905

Ni Ka 1,6591 7,472
KBy 1,5001 8,265
Co K&, 1,7905 6,925
Kp, 1,6208 7,629

Fe K& 1,9373 6,400
Kp, 1,7565 7,038
Mn K& 2,1031 5,895
KB, 1,9102 6,490

Cr Ka. 2,2909 5,412
KB, 2,0848 5,947

Ti K& 2,7496 4,509
KBy 2,5138 4,932

Fuente: Adaptado de Koch, E. (2006). International Tables for Crystallography. Volume C.
Mathematical, physics and chemical tables. Netherlands, Springer
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