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Eksperiment


4. Eksperiment

U ovom se radu za dobivanje apsorpcijskih cezijevih spektara koristi klasična metoda apsorpcije. Eksperimentalni postav za apsorpcijska mjerenja prikazan je na slici 4.1. 

Najvažniji dio eksperimentalnog postava je cilindrična safirna kiveta u kojoj se stvara cezijeva para (32(. Eksperimenti s cezijem (apsorpcijska i emisijska mjerenja) donedavno su se prvenstveno radili sa staklenim kivetama ili u toplovodnim pećima. Budući da je cezij jako reaktivan alkalijski metal ovakvi eksperimenti su bili ograničeni maksimalnom temperaturom od približno 600 oC. Prednosti safirne kivete u odnosu na metalne i staklene kivete su slijedeće: mogućnost rada na visokim temperaturama (do 950 oC), bolja homogenost temperature i gustoće cezijevih para, dobro definirana duljina stupca pare i velika jednostavnost pri mjerenju. U eksperimentima je korištena linearna safirna kiveta duljine 160 mm, unutrašnjeg promjera 10 mm i vanjskog promjera 13 mm. Kiveta ima safirne prozore koji propuštaju svjetlost u području valnih duljina od 160 nm do 7 (m. Zaostali tlak unutar kivete iznosi oko 10-3 Torr. U kiveti se nalazi tableta s mješavinom praškova Cs2Cr2O7 i Ti. Zagrijavanjem, kemijskom reakcijom dolazi do zamjene atoma Cs i Ti u Cs2Cr2O7 spoju, pa tako u tekućini unutar kivete dobivamo slobodne atome cezija. U našoj kiveti ovakvim postupkom moguće je dobiti oko 0.6 mg čistog cezija. Safirna kiveta je jako osjetljiva na nagle promjene temperature, pa se pri grijanju i prvenstveno pri hlađenju kivete treba postepeno smanjivati grijanje (preporučljivo je smanjivati napon na grijaču brzinom od 1 V/min). Peć u kojoj se grijala safirna kiveta sastoji se od kvarcne cijevi oko koje je namotana žica načinjena od legure nikla. Kvarcna cijev je termički izolirana vatrostalnom ciglom. Temperatura se mjerila termočlankom smještenim na sredinu tijela kivete 


Grijanjem, u kiveti se pojavljuje zasićena cezijeva para. Para se sastoji od cezijevih atoma i nekoliko postotaka Cs2 molekula u termalnoj ravnoteži s tekućim cezijem. Porastom temperature raste tlak cezijevih para, povećava se koncentracija Cs atoma i Cs2 molekula u pari. Najveća apsorpcija molekula cezija izmjerena je za temperaturu pare T0 = 422 oC, što odgovara koncentraciji Cs atoma od 3.5(1017 cm-3 (33(. Na višim temperaturama apsorpcija molekula cezija opada, što dokazuje da je sav cezij ispario iz tekuće faze pri 422 oC. U tom režimu konstantne količine atoma cezija u pari dolazi do pojave pregrijane pare (superheating). Kemijska konstanta ravnoteže K(T) za sistem atom-dimer (Cs2 ( 2Cs) ima tada takvu ovisnost o temperaturi da povećanjem temperature dolazi do sudarnog razaranja molekula, zbog čega koncentracija Cs atoma u pari neznatno poraste. Opisani proces slikovito je prikazan na slici 4.2.
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Slika 4.1. Eksperimentalni postav.

L1, L2, L3 - leće, BS - djeljitelj snopa, FM - pomično zrcalo, AMP - pojačalo, PD - fotodioda.
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Slika 4.2. Proces razaranja Cs2  

molekula u pregrijanoj cezijevoj pari. Graf prikazuje ovisnost transmisije  o temperaturi, na valnoj duljini koja odgovara Cs2 molekulskom prijelazu.


Safirna kiveta obasjavana je kontinuiranom svjetlošću iz halogene žarulje. Svijetlost propuštena kroz kivetu analizira se spektralno pomoću Jobin Yvon THR 1.5 m monokromatora opremljenog s holografskom rešetkom (1200 zareza/mm) i detektira pomoću Hamamatsu R936 fotomultiplikatora. Izlazni signal se dalje vodi na fazno-osjetljivo pojačalo (Stanford Research SR510) i pohranjuje na laboratorijskom računalu. Rezolucija monokromatora iznosila je 0.035 nm za 20 (m široke pukotine na monokromatoru.


Apsolutna kalibracija valnih duljina rađena je pomoću niskotlačne cezijeve spektralne žarulje. Za određeno valno područje i konstantnu temperaturu safirne kivete snimalo se pet nezavisnih spektara koji su tada usrednjeni, čime se reducirao šum. Eksperimentalnom šumu najviše su doprinosila dva faktora. To su tamna struja fotomultiplikatora (iako je fotomultiplikator bio hlađen pomoću Peltier elementa to nije bilo dovoljno za potpuno reduciranje njegove tamne struje) i nestabilnosti u emitiranoj svjetlosti iz halogene žarulje.



