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1 - ÍUTROVÜÇÂO 

fiesta test anattsamos o uso de urna nova tecntca 

de kalos-K paJia o estudo de defeitos cristalinos, O estudo de 

defeito em si e de grande Importancia atualmente tanto pelas 

suas Implicações teóricas quanto pela sua aplicação a pJioble ~ 

mas tecnológicos tais como danos por. Irradiação em materJ.als 

estruturais de reatores, ásslm como na Industria eletrônica de 

estado solido* Com efeito, multas propriedades fZslcas doi 4£ 

lldos dependem dos 'tipos de defeitos da estrutura, bm conio da 

concentração dos mesmos, 

O laboratorio de Cristalografía do Instituto de 

Energía Ktomlca traçou um plano de pesquisas com o objetivo de 

estudar defeitos cristalinos usando diversas técnicas de ralos^ 

-X que serlam^por sua vezyapoiadas em dados obtidos pelo uAo 

de outros métodos de pesquisa, tais como^ a microscopía el&trd^ 

nica, ressonância magnética nuclear, medidas de resistividades 

etc. 

As^'''diversas técnicas de dlfração de raioò-K £or 

necerlam resultados que deveriam str correlacionados de varloA 

forma%i 

a - correlação entre diferentes técnicas de 

ralos-Kj 

b - correlação com resultadoò dados por tecnl -

cas de outro tlpoí 

c - correlação dos efeitos achados nas diferen

tes .técnicas de ralos-K com os tipos e di 



fzK&nttò conezntKaçozs dz dzizitoòí 

d - zorKztaç.cio dz&tz¿ z^zltoo com pKopKlzdadzS 

fZ&lcas macroscÕpiccu doò matzrlalò, 

tòtz plano que, obvlamzntz, dará matzrlat dz traba 

tho para toda a zqulpz darantz muttoò anoò foi, na pratica , 

òubdividido zm projztoò dz pzòqaiòa qaz cobrzm aòpzctoò par -

ciaiò do mzòmo , 

Com rzòpzito a mztodoò dz zòtudo por raioò-K, z 

xiòtzm tzcnicaò cíãòòicaò bzm zòtabzlzcidaò do ponto dz vis

ta zxpzrimzntat tais como: 

- Zòtudo dz pzrfis dz tinha dz difração; 

2 - zstudo da difraçao difusa; 

3 - zstudo zm poti cris tais , 

Essaò tzcnicaò fornzczm rzsuttadoò quz nem òzm-

prz são dz fãcií intzrprztação salvo no caso dz alguns dzfzi -

tos típicos dz rzdz cristalina, A*J,C,Wilson mostrou no ano 

1949 quz tanto O pzrfil das linhas dz difraçao quanto a difra

ção difusa são modificados pzlo dzfzito conhecido como falha 

dz zmpilhamznto. Postzriormzntz, os zfzitos dz outros tipos dz 

dzfzitos sBbrz as intznsidadzs dz raios-X foram analisados por 

divzrsos autorzs, zm particular, por Guinizr, Warrzn z Wilson, 

Estzs zstudos tzÕricos gzralmzntz partzm dz um modzlo dz dzfzi 

to, quz podz szr rzprzscntado matzmaticamcntc em forma simptts, 

e chzgam a calcular as modificações dc intznsidadzs devidas a 

zles, O estudo inverso, ou seja, partindo das modificações acha 

das experimentalmente nas intensidades, deduzir os tipos de de 



feitoò e a òua diòtríbulçao, ÁtKía muito mato importante. ma& 

também muito mais complicado e ate hoje não tem recebido uma -

solução geral satisfatória. 

Uma técnica mais moderna, a topografia de 

raios-X, originada nos trabalhos de Berg e Barrett e posterior 

mente do Lang e outros, ajudada pelo grande desenvolvimento da 

teoria dinamicat permitiu a visualização direta dos defeitos 

com vantagem sobre a microscopía eletrônica jã que não necessi^ 

ta a preparação de um filme fino cristalino. Contudo, a topo -

grafia de raios-K.que permite o estudo em detalhe de defeitos 

extendidos, e praticamente insensivel aos de feito sv pon t{\aiS , 

Um quinto método, a medida precisa de parame 

tros da^rede por difração de raios-K, fornece informações úteis 

mas não chega a caracterizar totalmente os tipos de defeitos -

envolvidos. 

Um sexto método, o estudo do diagrama de Kos 

sei, dã excelente informação sobre as distorções da rede permi

tindo, as sim^ o estudo dos dominios cristalinos perfeitos, ten

sões residuais, etc* 

Um sétimo método, difração múltipla de raios-X^ 

tem sido introduzido a pouco tempo como ferramenta para o es

tudo de defeitos lSj^tiçha-J^li/i,_JJJ9^ Neste trabalho foi 

mostrado teoricamente, e verificado experimentalmente, o efeito 

sobre as intensidades múltiplamente espalhadas da distribuição 

mosaico do cristal. Corro esta distribuição constitue um 

modelo de defeito, pensou-se na possibilidade de introduzir ou 

tros modelos matemáticos de defeitos na resolução das equações 

diferenciais que regem os intercambios de ewe^^^tt j^ntre as on 



daò acopladas Cque:^KzprzòJintam OA^itlxzòqiUL intexagem òlmultâ-

nzamzntz ds.ntíLO._do_Jífilòtat. O problema aprzòznla difltaldadzò 

matzmãtlcaò baòtantz grandzò z nzzzòòlla ainda òzr zòtadado -

tzoKiaamzntz* EntKztanto, KZÒOIMZÍX-ÒZ rzalizar zòtadoò com 

introdução zm forma òiòtzmatica z controlada, dz dzfziXoò naò 

rzdzò criòtalinaò, Um mztodo imzdiato para conòzguir zòòz fim 

z o UÒO do chamado zfzito OJignzr ou danoò por irradiação. Vio-

pondo dz facilidadzò para irradiação com nzutronò no rzator do 

ínòtituto dz Bnzrgia Atômica podia-òz rzalizar a introdução dz 

dzfzitoò na forma controlada dzòzjada z^ òimultãnzamzntZi atacar 

um problema dz intzrzòòz do ponto dz viòta dz znzrgia atômica, 

Nzòta tzòz z dzòcrita. a aplicação da tzcnica -

dz difração múltipla dz raioò-X no zòtudo dz dzfzitoò criòta-

linoò cauòadoi por irradiação, Eòtzò zòtudoò òão fzitoò òobrz -

monocriòtaiò dz HE, matzrial quz foi òzlzcionado por tratar-òz 

dz um mztodo novo a òzr dzòznvolvido z portanto nzczòòitar-òz 

uòar uma amoòtra quz poòòa òzr obtida com grau zxtrzma dz purz 

za, cuja zòtrutura òzja òimplzò z pzrfzitamzntz bzm conhecida 

e quz ofzrzça uma boa zòtabilidadz m e c â n i c a e quZmica, O HE 

tzm todaò zòòaò proprÁzdadzò z alzm do maio podz òzr clivado 

facilmzntz na direção 100 z podzndo adquirido comercialmente 

com grau de pureza requerida, 

A realização daò experienciaò exicisx tim eòtudo 

preliminar òobre irradiação de criòtaiò no caroço do reator,com 

medidaò de fluxo e temperatura, que foram -empreendidoò e total 

mente realizadoò, Ainda foi neceòòario òupzrar um outro problz-

ma, O Zòtudo doò pzrfiò dz linha de Bragg e o_eòtudp_,_da_difra_:^ 

çã.QuiíJuAtipla_e_xi^A ÍAW feix^,^ raioòzX. mojiocromatico, e. bem coli 

jnado, Eòtaò exigznciaò não òao em geral, bem atendidaò por apa 

relhoò comerciaiò de raioò-K, o meòmo ocorrendo com oò noòòoò e 



alpamentoA» fá¿ criada ama oatxa tarcfa, antes dc Inlclarmos 

pzs'qalsa p/toprlamcntz. dita, a dc construir um monocromador -

c alta collmaq.ao, i/cncldos os problemas Iniciáis, o de Irra -

.la<;.ao no caro<¡.o do reatar com flu^o e temperatura controlados 

: o da constru<¡,ao do monocromador. Iniciamos a pesquisa em. e¿ 

'.udos de lmperÍel<;.oes em monocrlstals, . 

Bste. trabalho representa pols, a parte correspon-

iente ao estado por dlfra<;.áo múltipla, Ble permitía desenvol\fer 

is técnicas de medida, estabelecer criterios sobre a preclsao 

necanlca necessarla dos aparelhos e obte^ . alQuns resultados £ 

xlglnals, por exemplo, ao estabelecer em forma experimental a 

posslbllldade de se ter uma dlstrlbuli^ao mosaico anís o tro pica 

no cristal. 
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da peta òimetria do CKlòtat ocorre quando o izixc Inciden 

te e paralelo a um etxo de ótmetrla ou a um plano de sime 

tria; então ¿e um plano [hkl] eòttoer em condtçõeò " 

de refletir, 00 planoò relaclonadoò a ele por òlmetrta 

vão também receber o feixe Incidente òob o meòmo ângulo 

{de Bragg) e, conòequentemente, vão dlfratar òlmullãnea -

mente* 

Em outraò palavrão, haverã no crlòtal um òlòte-

ma de ondaò acopladaò caminhando no meòmo Inòtante, tro -

cando energia, loto e. Interagindo entre 0 I de uma manei

ra completa, 

Conòequentemente, aò Intenòldadeò medidaò neò_ 

.òaò condlçõeò podem ter um erro apreciável, Aòòlm, o pro^ 

biema tem conòequenclaò pratlcaò Importanteò para o ana -

llòta de eòtrutura que tem de enfrentar um tipo de erro 

diferente em òeuò dadoò. Eòte erro entretanto, não 

é fãcll de òer explicado, Ve fato, não òe tem ainda uma -

correção para eòòe efeito no caòo de um crlòtal pequeno , 

de forma arbitraria, Obtm-òe fõrmulaò exataò ÒÕ para 

o caòo de uma placa crlòtallna com planoò paraleloò {Catl 

cha-Elllò, 1969). 

Mgunò peòqulòadoreò òugerlram métodoò para ven 

• cer eòòa dificuldade experimentalmente [Coppneò, / 9 6 7 I . , 

young{1964 ) projetou e conòtrulu um dlfratÔmXro de 5 

elxoò com o 59 eixo, ou o eixo t, tendo a direção do dlfra-

tõmetro de modo que, ao òe medir aò reflexBeò em duaò p£ 

òlçÕeò diferentes do eixo T, é poòòível deòcartar eòòaò 

reflexÕeò afetadas acidentalmente pela difração múltipla. 



Mcòmo assim, o analista rfe zòtrutufias estaria - \t 

primeiramente interesòado em ter uma fórmula de C O M í^-ançíi. . < ^ 

para a intensidade a fim de ser capaz de calcular os fato^ 1 

res de estrutura, com precisão, a partir de suas medidas. ^ \[ ^ 

problema e muito interessante sob o ponto de viSta teor^-^ 

CO e está ainda esperando uma solução definitiva, 

Ainda que para o analista de estruturas o pro -

blema seja de tipo quase acidental e represente um. incon

veniente a ser superado, o fenômeno em si pode ser provo

cado ã vontade, sistematicamente e usado para o estudo em 

fZsica do estado solido. 

Neste trabalho a difração múltipla e usada como 

uma ferramenta para se estudar defeitos em cristais. O 

único trabalho anterior a este, no qual foi usada essa 

técnica com o mesmo proposito foi o trabalho *'Simultâneous 

reflections and the mosaic spread in a crystal plate" f 

por S^Caticha-Ellis publicado na Acta Crgstalloqraphiça em 

1969, 

Em difratometria de monocristais , habitualmente 5 ~ 

o efeito oriundo de uma difração simples que e estudado. 

Ueste caso, considera-se que SÕ um dos planos cristalogrã 

fieos esta em posição de refletir os raios-X sendo então 

objeto de estudo o efeito da difração naquele plano, Ain

da nos casos em que mais de um plano esteja em condições 

de refletir, assume-se correntemente que não existck inte

ração entre éles (Teo^-ca Cinemática), 

Como í sabido, cada um dos planos cristatografi 

COS pode ser representado por um vetor dç^^rede reciproca , 



^hkí (Lxtrzmidadz í um VOUTO PA REPE R E C r P R O C A ) e o 

a&pzcto gzomttrico do ¿znomzno dz dlfxação num plano dz 

Zndlcz hkl, pzla zquação dz lauz-Bragg: 

Í - - s ; . X . H^fe^ ( í ) 

ondz s^ z à òão vztorzÁ unltãrloò na dlKzçao do izixz In-

cldzntz, z do izixz dlfratado, rzòpzctlvamzntz, z X e o 

compKlmznto dz onda da radiação znvolvida, AÒ dirzçõzò 6^ 

c ~? ^o^mam, zntrz òi, o angulo 2 0 ^ ^ ^ òzndo Ohkl o ângulo 

dz Bragg zorrzòpondzntz ao plano h k t. 

ÕcorrZf tambzm, òob czrtaò condiçõzò gzomztricaò , 

um iznomzno no qual um mzòmo fzixz incidcntz ò^ z zòpalha 

do, òimuttãnzamzntz, por doiò ou maio planoò crio talo grafi-

COÒ, gerando doiò ou maio fzixzò difratadoò, Nzòtz caòo,aò 

zquaçõzò dz iauz-Bragg, abaixo,òão òat*òizitaò òimultãnza 

mzntz '• 

ò 1 " ò ̂  ' X . H / i . 
7 o fl |fe j5, j 

n o 

?odzmoò intzrprztar gzomztricamzntz aò zquaçdzò 

dz iauz-Bragg com a chamada zòfzra dz Bwald quz tzm um 

raio l / X ( í - i g . / . í ) . Bm tzrmoò da zòfzra dz Bwald, um pla

no crio talo grãiico h k A/ rzpr.zòzntado pelo ponto da r.ede 

reciproca i P . R . R . ) P p iica zm condição de Bkagg quando 



/ ^ j S i v ^ ^ f Í J ^ i v / ^ í^®l ^̂ ^̂ ^̂ ^̂  
0 . 

Tigara 1.? 

port̂ o-ó Py e P,, que ião ai zxtn.e.mldade.& do& ue 

e H, 
figfê -̂ Z quando íia doxi î citxei dt-

iJ/taíadoA e "f^ P ^ ' ' ^ ^ Í̂ "* meámo (Çe-cxe T 

DETETOR 

Se Oi ue-CoA.e-6 TT- e Tfy da Aede A.eeípA.oca eiíao em 

condição de BA.agg o veíOA. iTy - íT̂  tamfaem ij^ca em 

condição dc Bragg em ^eíação ao íe-txe T|» íomado 

como -ínc^den^e. 



tòtã òobrz zòòo. zòizra, Aòòim, doiò planoò criòlalogrãfl-

COÒ fe| z / i ^ ^ 2 ^ 2 i^^^^ C-ondlção dz difração òl 

muttãnza, ou múltipla, quando oò rzòpzctlvoò P . R . R , 4 , rz 

przòzntadoò pzloò pontoò Pj z P^, tocam ao mzòmo tzmpo a 

zòfzra dz Ewald, • 

A difração múltipla dzlxa dz òzr um fznomzno zòpo^ 

radico z podz òzr produzido òiòtzmaticamzntz quando um dz 

terminado P . R . R , , Pj por zxzmplo, z colocado zm poòição dz 

dli^'^^^^ forma quz o crlòtal poòòa òzr girado zm 

torno do vztor dz dlfuòão, Vurantz a rotação, o zxtrzmo -

do vztor M^^^ mantzm-òz òobrz a zò fzra dz Ewald z,portan 

to, dlfrata contlnuamzntz na dlrzção do dztztor, A intzn

òldadz dlfratada pzrmanzcz conòtantz at£_qujz um ou_ malò_ 

ípontoò_da^rzdz rzcZproca to quz a zòfzra dz Ewald, íuando 

^ lòto acontzcz, zòtzò novoò pontoò gzram novaò rzflzxÕzò, 

quz Intzragzm com a rzflzxão primaria, provocando um a 
I 

1 cA.e4c.tmo ou um dzcrzòcimo na Intznòldadz captada pzlo dz 

\tztor, o quz òzra zxpllcado malò adlantz, 

M - CRISTAL MOSAICO 

O Zòtudo da difração por raloò-K foi dzòznvolvl -^^ 
V 

do, inlcialmzntz, atribuindo ao crlòtal um arranjo rlgoro j 

òamzntz pzrlÕdlco dz atomoò ou molzculaò; zòtz modzlo J 

foi pQòtzriormzntz dzòlgnado dz crlòtal idzal, Uma vez 

quz Zòtz modzlo z baòtantz dzòprovido de realidade, natu

ralmente não houve bom acordo quantitativo zntrz aò Intzn 

òldadzò calculadaò z aò mzdldoò zxpzrlmzntalmznte, apeòor o 

daò grandezaò geometrlcaò, ou òeja,parãmztroò da re-

http://cA.e4c.tmo
file:///tztor


dt, poòiçõz&- dz BKagg, ttc, , da/I.tm ZKcttzntt acordo, Na 

dtapa òtQulntz, òupçò-òz quz o crlòtal ainda quz poòòuln-

' do lozrlodlcldadz, poò&uz iMPzrfzlçõzò na òjia__rzdz, O modz 

to, propoòto por C^G^ 5£^w.cn{ í_9 M ) , c malò tardz batizado 

por P.?.Bwald dz crlòtal moòalco, ondz o crlòtal e compoò_ 

to dc blocoò monocrlòtallnoò, òzndo cada bloco um pzquzno 

crlòtal Idzal, maò havzndo um pzquzno dzòallnhamznto zn

trz Oò blocoò< adjaczntzò dzu multo mzlhor acordo da tzo -

y^i-ca com aò mzdldaò dz Intznòldadz, Supõz-òz, portanto ,quz\ 

um cftiòtal moòalco z um agrzgado dz pzquznoò criòtaiò pzr 

izltoò quz Intzrfzrzm Indzpzndzntzmzntz numa dlfnação, 

A natureza zxata daò ImpzrfzlçÕzò dz um crlòtal 

podz òzr multo variada, No modzlo moòalco aò blocoò podzm 

apfizòzntar forma z tamanhoò dlfzrzntzò Indlvldualmzntz, A 

òua orientação eòtã deòcrlta zòtatlò ticamente por uma /{un_ 

ção de dlòtrlbulção W ( A l . Por conveniencia, admite-òe 

que a função'dlòtrlbulção W (A) e lòotrÕplca e pede òer 

repreòzntada por uma função de Gauòò: 

ü/{A| - . exp(- A ^ / 2 n M (31 
n W T T ^ 

ondz A é o deòvlo 'angular doò blocoò dz òua orientação m£ 

dia, e T) z o dzòvlo padrão doò mzòmoò, 

1,2 • C^lCUiO VB ÍNTBNSÍVAVES 

1,2,1 - E(IUAÇOBS BÁSICAS 

O^uando a equação dz iaue-Bwatd 



c Áatiò iíita para doiò ou maio planoò da rzde. K^-(eq. ? 1 ,ie 

guz-òz quz 

ò. - 4 . ^ X [H. - H.), 4) 

Í6to Z, a zquaq-cLo z tambzm &att6 fztta para o plano crista 
—» ^ 

lografico rzprzszntadó pzlo vztor H. - H., com i . fazzndo 

o papel dz izixz ¿nctdzntz [itg*t*t), z provocando uma mu 

dan(;a dz intznóldadz na d¿rz<;.ao "¿y. Vz manzlra análoga,ha 

vzrá mudan<;.a dz tntzn¿idadz na dtrz<;.áo "íy dzvido ao plano 

Hj - íT. que satisfaz ' 

\i - ' ' í "^ - " y ) 5) 

Vzòta forma, aò tntznòtdadzò zm difração multi- > 

pia dzpzndzm dz doiò tipoò dz intzraç.õzòi /j'de zòpalha -

mzntoò òimplzò, dzvidoò aoò planoò H. z 211 de zòpalhamen-

toò duploò provocadoò pzloò fzixzò, przviamzntz difrata -

doò por H^. quz òão novamzntz difratadoò pzloò planoò^-^^ j 

H. - Hy. Oò fzixzò incidzntzò z difratadoò ^oAmam um òiò_ 

tzma dz ondaò acopladaò tal quz, a intznòidadz dz cada 

fzixe dzpzndz daò intznòidadzò doò outroò fzixzò, 

A mzdida quz o fzixz pznztra no criòtalj a znzr

gia vai òzndo diòòipada dzvido a difzrzntzò proczòòoò 

a))òorção, r^zfízxão, zxtinção, zòpalhamznto Compton, ztc* -

A variação dz potzncia zòtará condicionada a 

Zòtzò fatorzò, z zòtará ^undamenía^men^te componía pztaò 

contribuiçõzò òzguintzò: a • í 



a a vaKlaq.B.0 dz patínela devida a abòorção na 

camada infinlteòtma dx, locatliada em x ít 

dP. 
« MPI [6] 

dx 

onde veo coeficiente de abòoKçao ¿IneaA. que depende do 

comprimento de onda do felxe, aòòlm como da composição 

qaZmlca do cristal, 

1 b r quando oò planoò H. e H. eòtao òlmuttanea -

mente òobre a eòfera de Eioald o felxe'0 j eò 

patkado por tí. e refletido, como vlmoò, pe 

lo plano tí. - tí. originando um felxe na di 
J i 

reção T y que Irã reforçar a reflexão do 

Hj, ãò cuòtaò de um decreòclmo de Intenòlda 

de na direção ~òj, Eòòa perda de potência do 

feixe l ao percorrer a camada Inflnlteòl -

mal dx localizada em x pode expreòòar-òe: 

dPJdx - - í P 1 7 1 ' 
Zj l \=.^' 

òendo V.. o- coeficiente linear de reflexão, O òlgnlflca-

do deòte coeficiente òerã dlòcutldo malò adiante, Ve ma 

nelra análoga, haverã um ganho de potencia transferida do 

feixe j, que e dlfratada na direção l, de vaíon 

dPj/dx . + 5 . ; P . . . (81 ^1 

K vaícx-ação total da potência do ieixe ¿, dcvÂ-do 



ÍP 

a abòorção e as KzitZKÕzs òlmultãnzas por n outros pontos 

dz /izcZproca, z dada por [Cattcha-Bitis, 1969 ) t 

dPJdx . - ?Jyl . n + ¿ ^Jí^^ih: - P;/Y/1 (9) 

O Zndlcz zzro dzslgna o ¡zlxz Incldzntz, o l 

dzslgna o izlxz primarlo', quz z aquzlz mzdido pzlo dztz -

tor, o Zndlcz gznzrlco j dznota as rzilzxÕzs produzidas 

slmultânzamzntz, Obtzmos zntão, para o caso zm quz n nos 

da rzdz rzcZproca ilcam slmultànzamzntz sdbrz' a zs^zra 

dz Bwald, (n + í | zquaçozs acopladas, szndo uma para o 

izlxz dlrztoi 

dx 

ÍX Y/ i ^ ̂ l 

^ ^ " ^ 0 A¿Ka£ posltlMo, no^prlr^zlro memb/to, a p ¿ ¿ c a - ^ E 

a izlxzs transmitidos z o sinal n e g a t i v o a izixzs rzilttl 

dos aigura ? . 3 | . 
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x« T 

l o ) (b) 

^a)) ?ara um izlxz Incldzntz OÒ izlxzò prlmâ 

Kloò ( P j l e òZQundcLKlo ÍPgl ÒÕLO tKOinòmltl -

doò ,^)) o izlxz primário z rzitztldo znqaanto 

o izixz òzcundãrlo z tranòmltldo, 

Vzilnlção doò cingtiloò znvoivldoò no iator gzomz 

trico A ^ ^ quando o crlòtal z girado zm torno da 

um zlxo arbitrarlo» O plano no qual z medido 

z pzrpzndlcular ao zlxo dz rotação. 



I f 

o òi&tema de equações [IO] ^oi apresentado' -

por Hoon e Shutl ( 7 9 6 4 1 . Caticha-tlliò ( Í 9 6 9 J apresenta 

uma ¿arma geral dessas equações {eq,9], 

Heste ultimo trabalho í também apresentada a 

solução exata para o caso de uma placa crÍstalina{secção 

1 . 2 . 3 1 . 

A variável x caracteriza a coordenada de um ele 

mento de cristal tomado segundo a normal a placa monocris^ 

talina, 

O sistema de equações [10] pode ser integrado 

para condições de contorno dados, Estas condições de con

torno são características da situação experimental, 

Zachariasen ( Í 9 6 5 | obteve soluções analíticas -

para alguns casos particulares de simetria do sistema cris_ 

tal-ieixe, Esta tarefa torna-se mais iacil quando todos 

os ieixes P- são do tipo transmitido e, alem disso, quan-

do os coeíicientes do sistema apresentam alguma simetria 

em relação a diagonal principal da matriz dos coeiicien -

tes, En^im, uma solução analítica e viável somente em 

situações bastante particulares, 

J . 2 . 2 - SÕLUÇKO POR EXPANSÃO VE TAVÍÕR 

Caticha-Ellis ( 1969 ) e Moon e Shull [1964 ] pro^ 

puseram soluções analíticas pelo método da expansão de -

Taijlor, Esta solução pode Ser asada quando há uma rápida 

convergencia da expansão o que ocorre quando^ 

\j « ' 
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onde l^ê a magnitude do caminho pencounido peto f^eixe i. 

No entanto, eòta condição nem t>empn,e ê hatih &eita. Se oi 

têimoò Q-ijt-i e vt-i n&o ^oKzm muito* menoneò que a unidade 

e~ nece&òâfiio toman muitoò têtmoi na expan&ão. Parente 

( / 9 7 2 ) obteve uma ^ÕKmula de KecoKKencia pana o teKmo ge 

uai da expan&ão de TayloM 

VAO) • 
d?. 

dx 
. X — Tf 

x«0 2 dxL 

xZ . 
1 

dn?: 

X'0 nl dx' 
. x 

x*0 

onde : dn?l 

I x ^ 
I n ) 
i (12) 

òendo: x 
(n ) 

ki 
X X 

j kj ki 

in - n 
U3) 

òj * * 1 &e j é um $eixe txan&mitido 

& • « - 1 &e j í um faixe ne^letido 

A fiôimula de KicoUKencia ( J 3 ) peimite u&a* o 

computado* paKa catculaK a expan&ão com um nümeio qual' -

que* de tê*mo&. 

Hum cato, aumentando, &uce&&ivamente , o númeio 

de tê*mo& ate a 14a. Vanente mo&tnou. que, paia dilação 
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múltipla de. matrona nam monocrlòtal de aluminio, a con 

vergíncla ocorre somente a partir da 10a. derivada. 

Nesse caso, tem-se valores da ordem de: 

(l^y = O, 

M l¿ =.0.1 

0 que iaz com que a convergência seja lenta, 

Uma solução numérica, mais exata^ pode ser obti 

da por outro procedimento, 

1,2,3 - SOLUÇÃO EXATA 

Heescrevendo o sistema [10) numa ^orma mais sim_ 

pies temos: 

Bxiste Soluções do tipo: 

' expkjx + B^2^xpk^x + . . . . * F^^ cxpk^x í ) , . . . . n l ( Í 5 | 

. onde os 4 5o as raízes d^ eouação secular. 
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b „ 6 , - fe b , 

( 7 6 ) 

AA copiAíantei d e JintzgKOiçao F . . em íiumeAo de 

(rt+f) podem 6eA. ea£cu£ada6 a pa^.£/L de ( n * / ) equações -

£Xnea/Lei cu/oi coej.óc.cett-Cei depenázm das condições dc con 

torno, Estas equações sao deduzidas a partir das expres -

soes ( 7 4 ) e ( 7 5 ) e de suah derivadas sucessivas, Obtemos 

então um sistema de n ̂  1 equações do tipos 

H ^ y " ̂ oi 
JAO 

j »0 
hj ' hi 

A . F . « C -
RJ- R i R* 

Estes resultados serão aplicados mais adiante, 

7 . 3 - PARÂMETROS F Í S I C O S q ü E TOMAM PARTE WA PIFI^AÇAO 

M í l L T I P t A 

Ho parágrafo 

a solução aproximada e 

apresentamos a dedução e 

d e um sistema dt equações 
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dÍieA,enclcU.& que repreòcntam aò ¿ntera<¡.de.o entre n + 1 

^e.¿xe¿ de raloò-x aeopladoò dentro do crlòtal. 

Neòte paragrafo dlòcutlremoò OÒ parâmetroò iZòl 

COÒ que tomam parte naò equaçõcò, O òZmbolo p repreòcnta 

o coeilclente de abòorçao linear tal como e uòado na teo

ria cinemática, OÒ coeilclenteò ^. . òão chamadoò de coefl 
ij — 

clentcò llneareò de reilexão ou também de coeilclenteò de 

reiletlvldade Integrada, 

O coeilclente^^ e a iração da Intenòldade de 

um ielxe que e reiletlda por um plano crlòtalogrãiico H . 

Portanto eòòe coeilclente e Importante no eòtudo do eòpa-

Ihamento de um ielxe de raloò-K {ondaò eletro-magnetlcaò) 

por um plano crlòtallno, Eòte eòtudo iol deòenvolvldo òe-

gun.do duaò llnhaò teÕrlcaò dlòtlntaò: ajteorla^clnemÔtlca 

e a teoria dinâmica, que conduzem a expreòòõeò dlieren 

teò para OÒ <l. 

Ha teoria cinemática Intereòòa a denòldade de .^^^ 

etetronò que e repreòentada por uma òerle de Eourler . Ad 

mlte-òe que aò ondaò atraveòòam o crlòtal com a meòma ve

locidade de iaòe. Bota velocidade e geralmente tomada c o 

mo òendo Igual 5 velocidade c da luz no vácuo, e portanto, 

todoò oò vetoreò de onda tem o meòmo modulo k « v / c « Í / X , 

onde X é o comprimento de onda no vácuo, É também admiti

do como aproximação que o ielxe de raloò-K e abòolutamente 

paralelo,comportando-òe como um òlòtema de ondaò planaò . 

Atraveò de verlilcaçieò zxpzrlmentalò iol eòtabelecldo um 

bom acordo zntre a ttorla clmmtica t rutiltadoò txpzKl^ 

mentólo em ctrtoò criòtaiò conòlderadoò Imperieltoò* 



Ho zntanto, em criòtaiò baòtantz pzrizltoò não 

òz vzriiicaram oò xzòultadoò przviòtoò pzla tzoria clnzmã 

tica, Bòòa dlòcordãncla Izoou a tfamln {1916) z Ewald • 

( Í 9 J 7 I ^rtííependert.temeníe a zòtabzlzczr aò baòzò da tzoKla 

dinâmica, Hzòta tzorla a pzKmzabllldadz magnítlca do mzlo 

z conòldzKada como ama Canção pzKlÕdlca z Kzprzòzntada 

poK ama\òZKlz dz EoaKlzK, 

A yjzlocldadz do ÍZIKZ, dzntKo do crlòtal, não z 

malò c o que aca-^eta pro^andoM modUlcaçõzò no conceito 

da zòjzKa dz Ewald, gerando o conceito de òuperiZcle ^ de 

dlòperòão, Ha teoria dinâmica, o campo eletromagnético 

dentro do crlòtal e Interligado com o campo eletromagneti 

CO iora do crlòtal, Tem-òe, então, ama Interação entre 

Oò ielxeò difratadoò e tranòmltldoò, OÒ reòultadoò prevlò^~^ 

toò pela teoria dinâmica òão verlilcadoò etperlmentalmen" > 

te em criòtaiò baòtante perfeltoò, ao paòòo quz, para crlò^ 

talò moòalcoò apllca-òe a teoria cinemática, 

Ho entanto, a aplicação da teoria dinâmica- não 

òe reòtrlnge a crlòtalò.^ perfeltoò, Oò reòultadoò da teo -

ria dinâmica, aplicada aoò criòtaiò Imperfeltoò, òão con-

cordanteò com oò da teoria cinemática, Podemoò dizer , 

polò, que a teoria cinemática e um caòo limite da teoria 

dinâmica para criòtaiò Imperieltoò, 

Ha realidade, o iato de Izvarmoò zm conta aò 

intzraçõzò doò dlveròoò ielxeò não é> còtrltamente, um tra 

lamento cinemático e òlm, um tratamento dinâmico I Jameò, 

1963), 

Heòtz trabalho, aòòumlmoò a \falldade daò reiíe* 

^ 1 % 

file:///falldade
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O c o e í - t c i e n t e limaK rfe Kzi¿e.xao e dado por 

í - / W(A1 . T ( 0 - 0g + a ) rfA ( Í S ) 

onrfe t(/[A) é a f u n ç ã o rf^i^t/iXbttcção rfo m o i a . ¿ c o . 

Se A largara MZDLA da j u n ç ã o dlòlribulção (i/(A) 

é bem ma.¿oA. que a ¿a / tgu^a merf^a rfa função x, podzmoò <ídm¿ 

tlr W(A) como c o n i - C a n í e ' n a Integral, 

( ^ í - W(0g - 0 ) . / T ( 0 - 0g * A) rfA - ( ^ ( 0 g - 0 ) . a ) 

onrfe Q. e a rzfletlvldadz Integrada para- um rfarfo b^Coco mo 

iíl-CCO. 

P o ^ a n - C o , a validade da expreò&ão ( 1 9 ) rfepenrfe 

rfo c>i.¿i.ta¿ que e&teja em eonòlderação. 

A ^e-¿acao e n ^ ^ e 0 ¿ - 0 e o angulo de rotação Ac 

em tomo de um, elxo arbitrarlo e representada por 

IZO] 

onde o òlgnlflcado do fator geométrico A . , e e x p ¿ X c a d o 
IJ 

malo adiante, 

Veita forma, podemos e i c ^ e v e ^ 

W(0g - 01 - WlA^yAel 

A função dlòtrlbulção dos mosaicos pode ser re 

presentada em termos de b ^ ( A ^ y A e ) . que no^ma^-czarfa, flca 
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A . . 
IJ 

cxp -

A^y . Ae 

2r 

A re. ¿letividadz integrada para um eixo arbitra 

rio Ae|- de rotaq.aOt e dada por lachariaszn (/945 I , 

. P . 

^ij '^^^ij 

onde Veo fator de polarizaq.ao, o votume da cela unitá 

ria e 

me 

onde e e m sao respectivamente a carga e a massa do ele-

tron, e c a velocidade de luz no vacuo. O termo V.¡ e 

O fator de estrutura correspondente ao plano cristalográ-

Vas expressoes ( 1 9 , ( 2 7 ) e ( 2 2 } temos: 

nJZrt 2n 
23 

A expressao ( 2 3 ) /lep-'ieiew.ta o valor do coefici

ente linear de reflexao.. quando o cristal se encontra de¿_ 

viado Ae da sua posit^ao de reflexao, do plano H- - tí. • . 

Portanto, na posi^ao do pico, faz-se AE « 0 . 

Ua se^ao Í*Z, mencionamos que a energía dissipa 

da, pelo felxe, quando o mesmo penetra no cristal, se deve 
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a pH.oc2.soo6 de. absorção pura e as reitexÕes, 

Vlzemos que houve uma perda de energía por ab -

sorção normal, no primeiro caso e que houve uma perda de 

potencia por extinção, no segundo caso. Logo, o coeficien \ 

te linear de reflexão ^. . intervém na extinção que e pro-

vocada por uma reflexão num plano |H. - H.| . Esta extin-

ção e chamada de extinçno secundaria, 

hto entanto, o uso da expressão (23) para carac

terizar a variação de potencia devido ã extinção signifi

ca, na realidade, que estamos admitindo sljmente a extin -

ção secundaria e estamos desprezando um outro tipo de ex 

tinção, a chamada e^ijição^priii^ric^ 

1,3.2 - COEVÍCÍENTE LíUEAU VE REFLEXÃO - CASO ÍÍ 

A condição, de extinção primaria^^despresZvel 

nem^sempre e satis feita ̂ ^^por tanto devemos diferenciar 

melhor estes tipos de extinções, Para tanto, consideremos-

um bloco mosaico cujas faces são paralelas a um plano 

cristalográfico K. Vamos admitir que este bloco tenha uma 

espessura to^ convenc ió n distanciaiinterplanares d^ . Con 

sideremos um feixe incidente formando um angulo, igual ao 

de Bragg, com relação a face do cristal {fig, í . 5 a ) . 

íuando o feixe incidente penetra no cristal e 

encontra o ponto A^, parte do feixe e refletido e parte. -

do feixe e transmitido* 

Este feixe refletido encontra o ponto e par

te deste feixe e novamen te refletido {retransmitido) na 

http://pH.oc2.soo6


figura ?.S-g 

Plgura ilustrando o processo de extinção primaria 

(b) 

fiotura K 5 - b 

Um ieixe incidente i e difratado pou uma placa 

cristalina resultando um feixe difratado j onde te 

mos: a) uma reflexão de Laue e fa) uma refltxão de 

^ragg. 
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direção do ponto B p e eòte proceòòo òe repete noò pontoò 

A|, Aj, C^, C p C^, etc. Ocorre, porem que o feixe retranò_ 

mitido no ponto B^, em direção uo ponto 8| eòturã em opo-

•òição-de faòe em relação ao feixe incidente, Veòta manei

ra, parte do feixe tranòmitido òera anulado pelo feixe re 

tranòmitido, o que provocará uma perda na energia do fei 

xe incidente eòte fenômeno e chamado de extinção prima

ria , 

• Eòta extinção primaria pode òer deòprezada en 

quanto a dimenòão do moòaico to_ for òuficientemente pe 

quenOi e neòte caòo e valida a expreòòão (23) para o coe 

ficiente linear de reflexão, 

A influencia da extinção primaria torna-òe con-

òiderãvel ã medida que aò dimenòoeò doò moòaicoò de um 

crio tal tornam-òe òuficieniemente grandcò, 

Bote item e dedicado ao caòo em que o criòtal a 

preòenta uma pequena extinção primaria. Bota correção e 

feita atravéò doò reòultadoò da teoria dinâmica aplicadoò 

a uma placa mono criotalina» 

Conòideremoò um bloco moòaico de eòpeòòura to , 

conforme a figura /.5a, . ( 

Um parâmetro, que pode òer chamado de eòpeòòara 

crZtica do bloco moòaico, e definido como 

F - A X | F^y| to 24 

onde r„, X, B . . e v^ ijo^am definidos no item anteior, Oò 
e' ij c " " 
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Y- e Y . são Kzòpzctlxjamtntt o& coòòznoó d i f L z t o r z ò do& Ázi 

xcó incidente, e Acftcttdo com a normal ao crtital, 

Quando €<<! a còpcò&ura doò blocoò moòaicoò òc 

torna tão pequeno, que a reiletividade integrada de um 

bloco moòaico calculado pela teoria dinâmica aòòume a for 

ma da expreòòão (22) que foi deduzida a partir da teoria 

cinemática. Porem, quando a eòpeòòura do bloco moòaico òe 

torna muito grande poòòibilita o eòtudo de um bloco 

único, iòto é E>>1» ^ expreòòão da refletividade integra

da, previòta pela teoria dinâmica, e completamente dife -

rente da equação ( 2 2 ) {Zackariaòen, J945 e Weiòò, 1966), 

naturalmente, a teoria dinâmica permite calcular a refle-

tividade integrada para oò infinitoò caòoò^ òituadoò en 

tre aò doiò extremoò, iòto e, E<<í [teoria cinemática] e 

E » I . 

Eòtamoò intereòòadoò num caòo onde E</ e neòte 

caòo a expreòòão ( 22 ) teria validade, a menoò de uma pe -

quena correção devido ã extinção primaria, Ve acordo com 

Zachariaòen {Í945), \ correção de extinção primaria, fei

ta num criòtal de eòpeòòura crZtica pequena, a refletivi-

dade integrada de um bloco moòaico fica, 

a' " f ( E l íj: ( 2 5 
ij 

onde num caòo de Bragg 

f[E] = ^tfl/i E * ¡cooZQ^\tQk\B c o ¿ 2 e g | ^ ^ ^ ^ 

^ 2 0 o l E [1 * COÒ ¿Wg 
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1 . 3 . 3 - FATOR GEOMÉTRICO 

Segando laehaKiaòen ( 1 9 4 5 1 , o fatofi geométrico 

A. . ¿ O t t <^on {28} 

ortde 0g C O ãngaía de Bragg do piano e aò significa -

doò de i|/ , x e Ç 4 5o dadoò na figura 7 . 4 . 

A e q u a ç ã o {ZS) z valida numa interação do feixe 

incidente I independente de Ae I com um p £ a n o criòtalogrí 

fico HJ, quando o criòtal gira de um angulo e . pequeno , 

em torno de um eixo arbitrario* Val a notação A^^ uòada , 

Ve acardo com ItO] temoòt 

e num- caòo de. laae 

6 ( c l = » 
2E (í + co¿' 2 0 g ) 

e Q.. . é a /LCĴ e-C-cû cííide .cnteĝ iacía dada poK ( 2 2 1,J e |(unção 

de Beòòet* Uma ¿ . ¿ í d a c a o de BA.agg e ama A-cíaaçao de laae 

òão exptieadaò na flgaKa 7 . 5 6 . 

Vodemoò veriflcaK iaellmente que, em amboò OÒ 

eaòoò , i\t] » 7 paAa E<<7 o qae faz com qae 



3í; 

AO, 
Aernf) coòx GOAg 

A validade da expreòòão {19] tem òldo admitida 

por Moon c Shull {1965] e Caticha-Blliò {1969] também para 

o eaòo de doiò feixeò, hio entanto, a equação {tS] não 

ê valida para planoò do tipo Hj > {deòerito na figura 
IJ 

Í . Z ) . Iòto corre,quando o eixo de rotação e paralelo ao 

vetor H . . . utilizando o fator geométrico A - , dado pela ex 

preòòão {19], reòulta que 

K. . - 0 , 
ij 

Ve acordo com [20], eòte reòultado òignlflca 

que uma rotação feita em torno do eixo parapeto a H.. , 
ij 

não provoca variação no ângulo de reflexão Q^j o que não 

ê correto, 

A òeguir deduziremoò uma expreòòão para A^y a 

plicãvel ao caòOg acima referido. 

Pela equação de Bragg, temoòt 

2oenQ.¿ » X | H . ; | « X |tf. - tf. 1 , 

-CJ -Lj jO A.0 ' 

ONDD 

coòa.¡ « 
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onde, e o ângulo entre o feixe que Incide no plano l 

e o felxe que e refletido pelo plano £ e esta representa

do na figura 1.6. Ua mesma figura consta o significado do 

angulo p que depende de cada arranjo experimental. 

Devemos aplicar o fator de correção de polari

zação ?;¡ para cada termo F . . contidos no sistema de e 

quaçÕes [10]^ esta correção ê Introduzida na expressão 

( 2 2 ) e consequentemente na expressão ( 2 3 ) . Portanto, este 

fator deve ser calculado em cada situação experimental e 

de acordo com os diversos planos cristalográficos envolvi^ 

dos numa difração múltipla. 

Cada situação de difração múltipla e provocada 

experimentalmente fazendo-se uma rotação e em torno de um 

vetor de difusão H; portanto o angulo p depende do ve -

tor F e também do ângulo de rotação e , Uma expressão que 

nos fornece c angulo p para uma situação genérica òerã a-

presentada mais adiante, Uo entanto o valor de 29^ so de 

pende da rede cristalina em questão e dos particulares 

planos i t deduziremos uma expressão para cos2Q^. 

Sejam,respectivamente, os vetores unitários , 

"A j e na direção do feixe Incidente ao plano l, na dlre 

ção do feixe espalhado pelo l e Incidente ao plano j_ e 

finalmente na direção do feixe espalhado pelo plano £ con 

forme a flg. ?. 6 . llepres entamos as normais aos planos 

cristalográficos l z £ , respectivamente, por e Hj, ve 

tores da rede reciproca. 

A equação de Laue-Bragg aplicadas aos dois pia 

nos nos dát 



(1) 

ElgufLa 1,6 

Uma situação dc dupla rzílcxão noò planoò H¡ c H 

Angulo p e aquzlz formado pzloò planoò áz& quz conten 

reòpectlvamentz oò vetoreò (T e T^) e íJ^ e'ò^]. 
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O p/iodtito í&calaK fT. . iT. òZKa 

ma& Ò j . 4 . * co&ZQ . , 

Urna uez que O A ve-£o^£A íT. e ff. da -tede ^ectp^oca òão co -

nhccldoò para cada experiencia, determlnamoò coòZO peta 
expreòòão: 

coòtQy, » xlT; . fT. • f - COA0; - c o ¿ 0 . . ( 3 f | 

í . 3 . 5 - KHGULO p 

O ângulo p e o ângulo dledrlco entre OÒ planoò 

de Incidencia do monocromador {criòtal M e o plano de In 

cidência da amoòtra {criòtal t], Ouando o plano OOi do 

criòtal Z é colocado em^poòlção de Bragg, a configuração 

do òlòtema i a da figura í,7a òe eò e plano é paraleto ã 

face do criòtal 2 . WeAíe caòo temoò p • O, polo aò ñor -

maio ãò faceò do crlòtal monocromador e do crlòtal anall-

òado zòtão contldaò num me¿mo plano, Uo caòo da figura 

í . 7 a , eò c plano é o plano do papel. 



( I ) (2) 

Elqu/va 1.7 

0 íeixe ¿I òofre. duM Kziiexotst a] no pùxno H^^j e 

b] no pOino H^^^. 

INSTITUTO DE EHECGIA A T U M I C « 
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WítA cxperlínciaò de d¿ ffiação mãltlpta, o crlò lat 

ê giKado em toKno do vetoà. ÍIQQ^^ e oatfioò planoò hkl entra

rão em reflexão òtmultãneamente com o plano 001, 

O angulo p para a reflexão primaria ^^QOI^ ^ 

conòtante durante a rotação e òÕ depende a poòição relatl 

va doò criòtaiò í e 2. Quando um outro plano hkl entra em 

reflexão òimultãnea com 00%, obviamente o plano de Incl -

dêncla do me^mo, em geral, não coincidira com o plano de 

V Incidência primarlo. Vale dizer que o angulo p para um 

feixe dlfratada òecundãrlo hkl òerã em geral diferente da 

reflexão primaria, 

Portanto, òera neceòòãrlo calcular o valor de o 

para um reflexão qualquer, a partir do p correó pendente -

ao primarlo e da geometria do crlòtal 2. Uma vez que o p 

ê zero para o feixe primarlo, para obter hkl baòtara fa

zer o calculo Uòando a rede do crlòtal 2. 

O plano de Incidência do monocromador ê aquele 

formado peloò vetoreò "T^ e , e o plano de Incidência do 

plano hkl í formado peloò vetoreò "t^ et^ {figura 7bI . 

Ò,XÒ 
COÒ O (32 

MaA p • O para o feixe primarlo. Implica que T^, et^ 

òão coplanareò e portanto podemoò òubòtltulr na equação 

acima ̂ ^xò^ po^-T^XA^ z 

COÒQ 

Ò^XÒ^ T^XT^ 
( 3 3 



lÁaò, 

^ 2 •'̂ 3 

(34) 

^ r ^ 2 
C0A2© 

o ' 

onde X é o comp^men-to de onda da radiação utilizada, 0 ^ 

ê o ângulo de BA.agg pa/ta o ije^xe primário e 0^ ê o ângu

lo de BA.agg pa>ta o je^xe òzcundãrlo, 

Valta-noò determinar "S^^ .'^^, o que fazemos a par 

tir das equações de Íaue-Bragg, 

s^ • Sj " XH^ 

Portanto, 



3 9 

Uma vez que ff̂  e H^^^ òRo conhecidos, o valoK dc ^ 2 ' * 3 

e^-ta^ã determinado, CftamemoA o produto escutar de, 

cosa^^ ' s^ , s^ 

Assim temos, 

COS 0 
cosa^^ - cosze^ cosiO^ ( 3 5 , 

sentOn sento 
n 0 

K4 - ÍNTENSIVAVES PARA SISTEMAS P A R T r C ü t A R E S 

Ap^eAeníamoA neste Item, alguns aspectos decor

rentes das soluções do sistema deequaçoes 110) quando a 

pilcados a um- particular sistema monocrlstaílno, ou seja, 

um sistema c u b i c o face centrada» 

Ao colocarmos uma placa mono cristalina (cub^tca 

iace centrada), com faces paralelas aos planos OOi, em po 

slção de difração múltipla segundo as direções 002 e 004 

Kesultam situações geométricas mostradas nas figuras 1»^ z 

1.9 , Wa figura UB, o vetor da rede recíproca 002 é c o l o c a 

d o , tocando a esfera de Ewald, de tal forma que o cristal 

possa ser girado em tÕrno do eixo azimutal {vetor 00t)»Ao 

^aze-tmoA a rotação em torno deste eixo azimutal, os pon -



Situação dt difração múltipla quando um criòtal 

cubico í girado cm torno do vetor ÜQQ^^ 

pontoò da rede reciproca deòcrevem circunizrín-

ciaò que pertencem aò planoò A,B,C,V e E . b)?ro_ 

jeção deòòaò circunferênciaò num piano perpendi 

cular ao eixo de rotação e . 
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to& da rzdz rzcZproca do tipo 001 pzrmanzczm Invarlavzlò, 

pois Qlram cm torno dz òl mcòmoò, znqaanto quz oò outroò 

PRRÜ irão girar zm torno da dlrzção OOZ. Kquztzò quz In -

tzrczptam a zòfzra dz Bwald còtão òõbrz oò planoò A,B,C, 

V z E da flg. 1. Ba quz contzm, rzòpzctlvamzntz, oò PRRSs do 

'tipo hkl , hkO, hkí, kkZ z kk$. Eòòzò pontoò dão orlgzm a 

rzilzxÕzò òlmultãnzaò. Projztando oò planoò dzòcrltoò na 

ilgura UBa num plano pzrpzndlcular ã dlrzção OOZ \ilg. 

Í.Bb) notamoò quz a rotação do crlòtal, zm torno dzòtz vz_ 

tor, provoca- Intzròzcçdzò òlmultãnzaò doò PRR'¿ do tipo 

hkO z hkZ, aòòlm como kkl z kkS na zòfcra dz Ewald, polò, 

Zòtzò parzò dz pontoò poòòuzm a mzòma projzção. 

Aòòlm, obòzrvamoò zizltoò dz difração TRIPLA -

quando unò pontoò do tipo hkl t o c a m a zòfzra dz Ewald. O 

zfzito z triplo polò o fzlxz Incldzntz z òimuttãnzamzntz 

zòpalhado por doiò planoò crlòtalogrãflcoò OOZ z hkl. pro

duzindo um òlòtzma dc trcò fzlxzò P | c P^» Oò pontoò 

da rzdz rzcZprocUi do tipo hkO z hkZ, ou pontoò hkl z 

hfe3, ao t o c a r e m a zòfzra dz Ewald, p>iodttzem dlfraçõzò QU^ 

PRUPLAS. polò, dzòta vzz. Interagem òimuttãnzamzntz oò ftl 

xzò difratadoò pzloò planoò 002, hkl e hk3 z o fzlxz dlrz 

to {000)' ou zntão planoò OOZ, hkO, hkZ z 000, 

Vz manzlra análoga, podzmoò vzrlflcar quz a 

difração múltipla na dlrzção 004 aprzòznta zfzltoò trl -

ploò {hkZ) z zfzltoò quãdruploò {hkO z hk4) z { hkS t hkí] 

como moòtram aò flguraò 1,9a e h 9 ò . 

Em gzral, o zfzito dz difração múltipla z ob -

òzrvado zxpzrlmzntalmznte atraveò da medida do feixe prl 



FIG l-9b 

Uma rotação Idêntica a figura 1,B de difração mui 

tipia quando um cristal cubico e' girado em tõrno^ 

do vetor H^Q^ da rede reciproca. 



mãrlo que £ captado por um detetor qaânttco, Wa ausencta 

de uma interação òtmuttãnea, o feixe captado peto detetor 

provêm de uma reflexão òimpleò no plano 002 {ou 004]^ a 

qual porem implica na interação entre o feixe 002 {ou 004] 

e o feixe di/ieto 000 , Quando e feita uma rotação, em tor

no do eixo azimutal {002 ou 004), interagem simultaneamen

te com o plano 002 [ou 004]^ outros planos cristatografi -

COS provocando interações triplas ou quãdruplas, cujo efei 

to ê acusado pelo detetor. Assim, na maioria dos casos, a 

grandeza fZsica observada experimentalmente e a potência 

do-feixe primario Ppna ausência e na presença de intera

ções múltiplas. 

Portanto, resolveremos o sistema de equações 

{10) de acordo com a condição experimental acima estabele 

cida nos dois casos seguintes'' 

a - determinar a solução de Pj na ausência do 

efeito múltiplo; 

b - determinar a solução de P j na presença de 

reflexões simultâneas, 

Ua ausência do efeito múltiplo,ou seja,sÕ um 

nÕ da rede reciproca tocando a esfera de twald, fora da 

origem, temos um caso de dois feixes; o sistema de equa

ções {10) fica: 

o 0 0 0 1 

I3él 
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onde P dP 

dx 77 
5 10 

•/o e b Cu • 3 , f ) 

A ¿olucao tzm a ^ofima ; 

? 0 ' F ; J expfe ; x • Vn expfe f x 

P ; • F 2 ; expfe ; x • F 2 2 expfe 2x 

A¿ *a¿ze¿ fej e fe^ óáo ¿otucozi da zquacao ¿tcutai 

a - fe o 

b f - fe 

(37) 

e pot-Canío fej • - fe^ • —J—w • Zy£ 

PevemoA a g o t a -tornan um ¿-¿¿-terna dt equacoe* linzantt em 

P 0 ( o ) * PQ {¿nttniidade. do ¿e¿xe <¿nc¿cfeit<tc). 

Se o jfe¿xe p4¿m5*<¿o e tetlttido* 

P , í r ) - 0 

0«rfe r e a u p u é i . . . da placa «onotUuaUna. 
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CASO VE QUATRO TE1XES 

0& e^eitoò de dilação quâdKupta que. o coite* em 

ciíòtaiò de òimetiia cúbica ¿ace centrada, apkeòentay uma 

pa\ticuta\idade. Q& doiò fieixeò que òão ái^àatadoò , ¡unta 

mente com o ^eixe pKimaKio, ^oKmam paieò de. ̂ eixet, tianò-

mitidoA e te^tetidoò com a me&ma inclinação com Ke tacão 5 

j a c e do c\i&tal e poitanto, ACUA coò&enoò ditetoKei apKt-

Aentam o me&mo valo*, abi o tuto. 

Paia e&te caòo, temo&i 
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O 0 0 OI O 0 3 

P1 ' a1Po * b f P f * C / P 2 * d 1 P 3 

X 

Pt ' a2Po * b2Pl *' HPl * d

t

P 3 

143» 

P J ' a3Po * b3Pl * C 3 P 2 * d3P3 

a) Voiò &eixe& ie&lztidot> [?. e P9) e um - ¡ 

tianòmitido ( P j ) 
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d 

Â quantidade Pi , da figura 1.10, corresponde a 

intensidade do feixe primario na ausencia de difraçao 

mãttipta, o que e referente a situação de feixe duplo, e 

seu valor e dado pela expressão {38): 

d í " / ' ^ ' 

A quantidade Py , da mesma figura, corres ponde 

a intensidade do feixe primario na presença da difração -

múltipla e seu valor e obtido da solução do sistema ( 3 9 ) 

ou {42], onde 

(o) , , 

P, - — ! 147) 

A razão P. e dado pon p 

m 

R „ " ' [48] 

^ P^ ^1 

«m , , 
Pi (o) 

Para o calculo de — p — ^ y p - , devemos tomar os coefi -

cientes das equações ( 3 9 ) ou [4 3] com os termos 5 - . cal 

calados no ângulo azimutal do pico, 

A expressão dos "2..; e dada por {23] 

Tj^y « • "-Í "-I e x p 

onde o ângulo azimutal de pico corresponde a Ac « O • 

Scj na expressão acima, o ângulo Ae assumir valo_ 



Kzh Siifltltnttmtntz g^andeA, OA 5 ; ; tzndzm a zzKo, com CK 

cc&òão dos ^01» c portanto o stòtcma dc cquaçocò (39) ou 

[44] tendem ao sistema (36) • 

Calculando-se sucessivamente os valores de , 

atribuindo diferentes valores do angulo azimutal Ae, em -

torno do ângulo de pico, teremos como resultado, o perfil 

de uma difração múltipla semelhante ^ ^ fic^iraíJO. 

E s c a l a arbitraria 

F I G l - IO 

F x g . / . / O - Vesenho esquemático de um perfil de 

difração múltipla mostrando o signi . 

ficado das grandezas e P^ * 
1 I 

2 - PodemoA definir uma outra grandeza 

m 
( P , - P , ) de 49 

que ê a área achuridda na figura Í,1Õ e, dc certo modo e 

similar í ^n^eitA^cdade integrada, > 

3 - F^cna^meníe, uma razão e obtida pela medi 



da. dz duaò curvaò dz varxzduKa tipo 0-2Ô, da szgulntz for-

mat 

Tomando-òz a Kazao zntrz a Intznòldadz Intz-

grada do plano H^ [coJiAZòpondzntz ao fzlxz primarlo, com o 

ángulo azimutal flxo no pico múltiplo, z a Intznòldadz In 

tzgrada do plano na aa-&£nc^a do pico múltiplo, tmoò: 

ondz O z o ângulo dz varrzdura, 

d Ri 

O valor numzrico dz P^iQ) z P^ (o) z obtido a 

travzò daò òoluçõzò doò òiòtzmaò{36] z ( 3 9 ) ou {4Z)rzòpzc 

tlvamzntz, com oò coziidzntzò linzarzò dz rzflzxão 5 ^ da 

doò por ( 2 3 ) , iòto z, utilizando nzòta ultima zxprzòòão 

um fator gzomztrico adequado para o novo zlxo dz rotação» 

A grandeza dâ, dz czrto modo, o zrro quz co-

mztzmoò quando mzdlmoò uma intznòidadz intzgrada numa òi 

tuaçâo dz difração múltipla. 

Í.5 - POSIÇÕES AUGUUUS VOS PICOS VB P I F R A Ç Ã O M A I T I P L A 

No itzm antzrior analiòamoò alguno aòpzctoò dz-

corrzntzò dz variação dz intznòidadzò ocorridaò num dado 



ê-cxe dlfKatado quando oatKos felxch são difratadoò simal 

tane.ame.nte. Neste Item, trataremos de um aòpecto puramen

te geométrico. Isto e, dos valores do ângulo azimutal do 

pico* 

Consideremos o efeito da difração múltipla num 

cristal de simetria cubica face centrada onde a reflexão 

primaria e a OOZ ou 00,4,-

Admitamos que a situação Inicial do sistema se 

¡a aquela das figuras 1.B e 1,9, 

O vetor H {por ex, OOZ ou 004] e mantida na esfe 

ra de Ewald e portanto ó feixe Incidente {na direção ] 

e cort-C-tnuamente dlfratado na direção "t^ onde e colocado o 

detetor V, 

Varante a rotação do cristal os pontos do espa

ço reciproco descrevem circunferencias em torno do elxo^ 

de giro, Se este ultimo e o 002 ou o 004 todos os pontos 

da rede reciproca estarão sobre planos perpendiculares a 

ele; isto ê, classificamos os pontos do espaço-reciproco 

em conjuntos que ficam sobre planos perpendiculares ao 

eixo de giro, 

isto e possível devido a simetria deste cristal 

e ao eixo particular selecionado, No caso considerado, clas^ 

siflcamos os pontos em hko, hkl, hkZ, hkl, etc. 

Projetando as Intersecções destes planos com a 

esfera'de Ewald na direção do eixo de rotação oblemos clr 

cunferenclas concéntricas, algumaü das qaals coincidentes. 

As trajetórias dos pontos da rede reciproca In-

http://tane.ame.nte


teA.ce.ptam aò cticanienclaò mcnclonadaò ou òcja a cò fera * 

dc Bwald òcmprc que a dtòtância ao eixo verifique condi-

çõcò que reòultam Õbvlaò da obòervação daò flgò. KS e 

1.9. 

Vada a geometria deòte COÒO, vemoò Imediatamen

te que malò de um ponto Interceptara òlmultaneamente a 

eòfera de Bwald durante a rotação do crlòtal, Wa figura 

1,8,h londe H » ^oOZ^ ve-òe que pontoò kkZ e hko entram -

òlmultaneamente na eòfera, o meòmo acontecendo com oò hkS 

e hkl , 

Como jã foi dito, adotamoò coma origem do angu 

Io de rotação t, aquela poòição do crlòtal em que o eixo 

reciproco a* (ou òeja ^00] coincide com a projeção da dire 

ção poòltlva do felxe^Incidente, 

Sabemoò que a eòfera de Bwald tem ralo Igual a 

1/X , o vetor bãòlco da rede reciproca tem o modulo 1/a , 

onde X ê o comprimento de onda de radiação utilizada e a 

e o parâmetro da rede do crlòtal, Aòòlm, o ralo daò clr -

cunferênclaò que reòulta da Interòecção doò planoò hko e 

kkl, etc. da rede reciproca com a eòfera de Bwald òão 

Igualo a: 

r^ » l/\fpara hkl 

2 " X coòQ^para hkZ e hko 

1 " I doò^^para hkS e hkl 

onde 0 e 0 ' eòtão^ Indlcadoò na figura 1,8a, 

http://teA.ce.ptam
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b - Vado* a* po*içõz* angulaxz* dz*tz* pito* , 

obtido* zxpziimzntalmzntz, podzmo* dztzimi-

na* o pa*âmzt*o da *zdz c*i*talina. 

Calculamo*, zntao, a* po*içò~z* angulaKz* do* pi 

to* múltiplo* paia um monotKi*tal dz lif quz tzm o pa*âmz 

tio da *zdz a * 4.0116%, panâmztKo z*tz zncont*ado na li-

tz*atu*a, z pana um comptiimznto dz onda \ « /. 54051, laia 

ca*actz*Z*tica K

a j do cobxz. E*tz cálculo &oi pxogxamado 

paxá quz o computado* no* ^o*nzcz**z, alzm da* po*icôz* -

angulaxz*, ondz oco**zm intzxaçõz* múltipla*, o* Zndicz* 

dz Millz* do* plano* quz piovocam z*ta* intzxaçõz* . O *z-

*ultado», ilu&txado na tabzla 3-1 e 3-1, $o*am calculado* 

*z*pzctivamzntz paia o ca*o dz uma dilação múltipla $zi-

ta num plano dz Zndicz 002 z num plano dz Zndicz 004. O* 

*z*ultado* apfiz*zntam po*içõz* angulaxz* mznoxz* quz 45°, 

poi*, quando z ^zito um gixo complzto dz 360° o* novo* 

plano* quz zntKam em iÔgo *ão zquivalzntz* ao* contido* -

na tabzla 1-3 ' ̂  pKoczdimznto pana indzxação do* pia -, 

no* quz tontoKKzm paxa a* intzKaçõz* múltipla* *ziâ zxpli 

cado no apzndicz 1 7 . 
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CAPÍTULO Z 

P A R T E EXPERIMENTAL 

2 . 1 7 GEMEKALIPAPES 

Has ixpin.iintiaò realizadas usamos os aparelhos 

seguintes t um gerador di alta estabilização ( 0 , 0 0 5 1 ) , Ri 

gako Venki - tipo Geiger^lex J ; um goniomituo Rigaku Venki 

modelo SGS t am goniostato dl quatro eixos da. mesma mar~ 

ca, assim como am conjunto completo de equipamento* ele -

Irónicos pana contagem das intensidades . 

O goniómetro e o goniostato fio imam em conjunto 

um aparelho de medida* que permite montan, o cristal e 

ajustá-lo segundo diferentes orientações, 

Esquematicamente, este dispositivo contem 4 

eixos de notações, cuja disposição e nomenclatuKa estão i 

lustrados na figura i.I.Alím desses 4 gn.au* de liberdade -

existe uma cabeça gonioniétricat fig .2 ,z ,solidãria ao chama

do eixo y>, acrescentando assim mais duas notações e dua* 

translações no aju*te da posição do cristal. 

Em tÕKno ao eiKO 20 gi\a um detetor quântico , 

independentemente de 01 . Quando os eixo* w e 20 sao a c o p t a 

dos, através de um comando, os eixos w e 20 *o*nam-.se in

terdependentes, porém, eles g¿4.am com vefoc-cdadeó angu la* 

n.et> na KetacÃo de 

Os eixos w e 20 pettencem ao goniômet io que 

ta colocado acima de uma base solida. O suponte der tubo 

de raios-K e acoplado a eAta b a *e e , portanto, o tubo de 

raios-K c o conjunto goniómetro-goniostato formam um *is_ 

tema .\Xgido* tsta situação pode ser visualizada na figura 

http://gn.au*
file:///Xgido*


figura 2,1 

E&quzma doò quatro grauò de. liberdade, e 

xiòtente num gonlo&tato {4 elxoò], A fl 

gura moòtra também uma montagem de um 

criòtal numa experiência de difração mãt 

tipla (montagem / ). Ueòta montagem a fa_ 

ce do crlòtal e perpendicular ao eixo , 

DETETOR 



2 . 3 í i , o n r f c Oò zixoò w e 2Ô òão noKmaiò ao ptano do papzt 

no ponto P. A poòiç.ão do antitatodo do tubo, que correó 

ponde ao foco de raioò-K eòtã repreòentada por A. A diò^ 

tãntia AP no aparelho original e uma conòtante q u e mede 

)ièmm, 

O conjunto original, apreòenta diòpoòitivoò de 

alinhamento que permiten girar o goniómetro em relação ao 

tubo que òe mantém imÕvel» 

FIG 2-2 

F-cg. 2 - Vcòenho de ama c a b e ç a g e o m e í ^ c a 

onde e colocada a , a m o A t ^ a . Ela -

permite realizar movimentoò de 

tranòlação e rotação na amoòtra. 

L 
INSTITUTO D ; isf .•¿rrr 



FIG 2*3a 

D E T E T O R 

FIG 2-3b 

s « r anal isado 

D E T E T O R 

desenho f o r a d« e s c a l a 

Esquema, das poslçozò do tubo de Kaioò'X,da 

amostra e contado*; a) - no equipamento 

¿em monocromador e b) - com a adaptação dc 

am monocromador. 



üm doò diòpoòltivoS píKmite. glKaK o gonÁ,5mQ.txo 

com ccntKo no ponto A, pcKmtttndo contfiotafi o ângulo dz 

"takZ'0 ii" do izlxz dlKzto, O szgundo ajuòtz pzrmitz gl 

fiar o gonioòtato zm torno do zlxo ?, sendo zstz movlmzn -

to, Indzpzndzntz do antzrior, Blz pzrmitz ajustar a posl 

çâo zzro do contador zm rzlação a dlrzção do fzlxz, Alzm 

dzstzs, o aparzlho apresenta dispositivo de nivelamento, 

Este conjunto convencional de Rlgaku Venkl apre 

sznta Inconveniência, pois o ielxe de ralos-K Incidente 

na amostra, localizada no ponto ?, 1 um ielxe que sal dl 

retamente do tubo, e portanto, não monocromático, Alem 

disto, este ielxe não e bastante colimado. Assim, este 

conjunto teve de ser modlilcado para poder realizar o 

tipo de medição necessária para o presente trabalho, 

Estas modlilcaçoes ioram iundamentalmente: cons 

tração dz um monocromador z adaptação ao zqulpamento ori

ginal e construção de colimadores, Esta construção, obvia 

mente, foram precedidas de estudo reierente ao desenho,dl 

menslonamento, otimização, etc, 

A parte experimental do trabalho, que descreve

mos neste capitulo, iol separada em três etapas como se -

gue: 

a - Ha primeira ioram construídos e alinhados -

monocromador e um colimador de modo a se ob^ 

ter um feixe altamente colimado com dlver -

gêncla angular bastante pequena; 



b ' Ua òeganda ztapa, foram eòtudadoò o tipo dz 

matzrlat a òzr uòado» Eòcolhldo o l-cF, zòtu 

damoò aò dlòtântlàò daò amoòtraò aòòlm como 

a orientação daò cortcò e aò còpcòòura^ò, AÒ_ 

òlm, Cota etapa conòlòtlu na preparação de 

amoòtraò; 

c - Na terceira etapa, foram dlòcutldaò aò con-

dlçõeò de Irradlaçõeò daò amoòtraò, e ava-

lladaò aò Importãnclaò doò fatores; doòcò , 

temperaturaò , còpectroò daò radlaçõeò» Ve 

acordo com lòòo, foi neceòòãrlo conòtrulr -

cãpòulaò eòpeclalò, denomlnadaò "coethoò" 

iCecZtla Plmentet^, t97t), para levar . aò 

amoòtraò ao caroço do reator» Também, foi 

conòtrulda a aparelhagem neceòòãrla para me 

dlda de temperatura, daò amoòtraò, durante 

a Irradiação, o que àpreòentou certoò pro -

blemaò relatadoò malò adiante» A Influencia 

do eòpectro, no tipo de defeltoò produzi 

doò, foi eòtudado por Cecilia Plmentel (Í97 ? l , 

e eòòeò reòultadoò foram tldoò em conta neò_ 

te trabalho; 

d - Ua quarta etapa, foram reallzadaò aò medi -

daò de Intenòldade eòpalhadaò òlmultaneamen 

te uòando o conjunto goniómetro-gonioòtato 

e o equipamento de contagem jã referendi-^ -

doòi Aò etapaò que açabamoò de enumera* , 



«em Acmp/te AC òuccde^am em fofinta cnonolõgl-

ca, devendo òer entendidaò como um fnero eò_ 

quema para a noòòa expoòição, 

2.2 - mmcpxmnucKõ vo FEIXE 

2 . 2 . í - CÕUSTRUÇÂO V,0 MOWOCROMAOQg 

O probiema principal na conòlruçào de um mono -

c^omadot, era de òe fazer um diòpoòitivo Ó em cauòar gran

des wodi^icaçdeò no conjunto jS eniòtente* Ja diòòemoò 

que MeAíc diòpoòitivo a diòtancia fonte-amoòtra era ÍSômi 

e baòQado «eòta medida, o goniómetro pcòòuia vãrioò diò -

poòitivoò de alinhamento. 

Vara aproveitar estes dispositivos , resolvemos 

(^ixar o cristal monocromador a 1S6 mm do centro do gonios^ 

tato para g qual seria necessãrio deslocar o tubo de 

raios-K, Veòta forma, o cristal monocromador fica no lu-

gar ocupado pelo foco na montagem previa. 

Ño entanto, surgiu um inconveniente em relação 

5 colimação do feixe monocromático. Uormalmente, a coli -

mção e feita obrigando o feixe passar por dois pequenos 

orifícios kastante afastados* Assim, o espaço disponível 

de láómm áe^i-ta muito pequeno. 

Ves ta forma, ou mantlnhamos a distância fonte-

•goniostato, de Í86mm, e teríamos acesso a alguns dispo-

sitivos de a£-cní iame«to do aparato experimental, ou aumcn 

t a ^ ' a m o ó esta distância, para introduzir um colimador -



comprido, e pcrdcrZamoò iodo o rccaròo dc alinhamento , 

cm favor dc uma melhor colimação, Vecidimoò por manter a 

distancia de 186mm, uma vez que o dispositivo de alinha -

mento parecia-nos mais importante, Como veremos adiante , 

ohtivemos uma boa colimação com esta montagem. 

Inicialmente, projetamos e construimos um dis

positivo, cujo cristal monocromador fosse um monocristal 

de lif na direção OOZ, O cristal de Lif foi colocado numa 

cabeça goniometrica (fig,Z.2)fa qual esta encoberta por 

um cilindro de alumínio, O conjunto foi colocado numa ba 

se de tal forma que o cristal ficasse na posição A, repre -

sentada pela figuratS-b, O aparelho tinha um colimador de 

entrada que o interligava ao tubo de raios-K, e um outro 

colimador de salda, ambos solidarios ao corpo, O papel do 

colimador de entrada e de colimar o feixe que sai do tubo 

e vai ao cristal monocromador, O colimador de salda tem o 

papel de colimar o feixe monocromático que vai ao ponto ?, 

onde fica a amostra, 

Bste monocromador, bastante rudimentar, foi co

locado em funcionamento o que Significou uma sensível me 

lhora no desempenho do aparelho» Entretanto ele não pos^ 

saia nenhum recurso de. ajuste para os colimadores o que 

não permitia uma boa centragem do feixe monocromático,A tem 

do mais, monocristal de HE {OOZ) permitia a salda não sÕ do 

feixe monocromático de comprimento de onda X, mas também 

a passagem dos seus harmônicos de segunda e quarta ordem 

com comprimentos X /Z e X/4, respectivamente, fato este -

prejudicial em difraçã,o múltipla, não so do ponto de 



vista ZKptKimzntat como tambcm dc di^ZciZ avaliação tcõ ~ 

rica» 

Com base ncòta primeira experiencia na constru

ção de mo no cromado res, foi construido um segundo, agora 

para um cristal monocromador de germãnio, na direção / í 

que não permite a passagem do harmónico j ,mas permite a do 

terceiro harmónico com comprimento de onda X/3. No prO'xi-^ 

mo parágrafo justificaremos que a contribuição do tercei

ro harmônico e desprezível» 

Este modelo, sofreu várias modificações , sendo 

a primeira o dispositivo que batizamos de caneca univer -

sal, Esta caneca {fig>t,4)faz exatamente o papel da prote 

ção de aluminio do dispositivo anterior, e consiste em 

duas canecoiS superpostas, de tal forma que, uma gira livre 

mente em torno da outra» Uma vez que o colimador de entra 

da e fixo a caneca exterior, esta caneca e compatZvel pa 

ra outros cristais mo no cromado res, e daZ o nome de caneca 

universal» O colimador de saZda, por sua vez, consite 

cíuaA fendas com um orifZcio de 0,25mm de diámetro. Cada 

fenda tem movimentosde ajustei^ no plano perpendicular e 

na direção do feixe^ por meio de dois parafusos de contro

le lfig.Z ,4) *<luanto ao cristal monocromador, está preso ã 

mesma cabeça goniometrica do conjunto anterior e, portan

to, tem todos os movimentos permitidos pela me¿ma. 

Todo o conjunto e acoplado a uma base, formando 

um dispositivo único que ê colocado, junto ao tubo e o 

goniostato, segundo o esquema semelhante o da fig» 2.3-b. 
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o izixz dz Kaioò-X policromático provznizntz 

do anticãtodo d¿vz incidir no criòtal monocromador forman 

do um angulo dz incidencia igual ao ángulo dz Bragg Og 

corrzòpondzntz ao plano í 11 do Gz z ao comprimznto dz on 

da ca\actzrZòtica XKa do anticátodo, 

O fzixz monocromático difratado pzlo Gz dzvz 

incidir no ponto P, dzntro do gonioòtato dz 4 zixoò z 

òzr pzrpzndlcular aoò zixoò z E g g do gonioòtato {flg* 

2.1) 

Enquanto^ nao òatiòfazzr zòtaò condiçÕzò, o con

junto não Zòtará apto para òzr utilizado zm quaiòquzr tl 

poò dz zxpzrlmzntoò, dz manzlra przciòa» Eòta condição z 

verificada atravzò do dlòpoòltivo dz atinhamznto flg,Z ,Ba 

de fabricação da Plgaku Vznki, quz poòòul doiò .orlfZcloò 

dz aproxlmadamzntz 0,05mm, Eòta pzça z colocada no plano 

dz rotação x de tal forma quz zòtz zlxo paòò^ zxatamzntz 

pzloò doiò orlfZcloò, 

Para alinhar o fzlxz monocromático. coloca-òz a 

peça dz atinhamznto no plano dz rotação E x , con^o^me flg, 

Z.5-b 

O ajuòtz z fzlto dz modo quz o fzlxz dz raloò-X 

paòòz pzloò orlfZcloò da peça z atinja o dztztor, coloca

do na parte opoòta, Eòta operação, aparentemente òlmpleò 

chega a tomar, em condlçÕeò nórmalo, atê duaò horaò de 

trabalho, 

' k 

A otimização do alinhamento e feito fazendo com 

que a Intenòldade do feixe que paòòa peloò orlfZcloò x 

mzdida pzlo detetor òeja a máxima poòòZvel, 
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B&tz alinhamento e feito utltlzando-òe de to^ 

doò oò fiecuA.òoò de alinhamento do goniómetro e também re 

galando a colimação de entrada e aò duaò fendaò que for -

mam o colimador de òaZda do monocromador-. 

Também eòta operação, aparentemente òlmpleò , 

exige multa paciencia e o domZnlo completo do òlò

tema, Baòta dizer que durante trêò òemanaò, tentamoò ali

nhar o monocromador, òcm o conòegulrmoò, Vepolò de um 

completo "check-up" do òlòtema,' deòcobrlmoò que havia um 

pequeno e quaòc Imperceptível defeito do colimador de 

entrada, 

Para completarmoò o alinhamento, um crlòtal de 

IIP foi colocado na poòição P òegundo o eòquema da figura 

2,3-6., foi Uòado um tubo de anticãtodo de Cu, Pazendo-òe 

varredura u do LIP, lòto e girando o crlòtal em torno do 

eixo €^ e mantendo o detetor fixo, foi gravada 

a contagem no reglòtrador, Ueòòe grafico, obòervamoò a 

preòcnça da rala Cufeag juntamente com a rala Cuka^, que 

e aquela que noò Intereòòa, lima vez que a rala Cuka^ e 

Cafea^ poòòuem reòpectivamente comprlmentoò de onda -

1,54051% e 1.54453%, eòtaò radlaçõcò òão eòpalhadaò pe 

Io plano ZOO do LIP, com ângulo de Bragg que diferem em 

3,5\A figura Z,6 moòtra a Influência cauòada naò Intenòl

dadeò deòtaò duaò llnhaò quando a poòição daò fendaò de -

òaZda era modificada, \/ê-òe que um adequado poòlclonamen-

to permite eliminar praticamente a rala Ka^• 

Peito lòòo, um reajuòte malò acurado doò parame 

troò do conjunto permite otimizar a Intenòldade do feixe 

monocromático, 
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Apôs a otimlzaçcío do fclxt mo no croma tico reaíl 

zamoò uma experiencia para cu aliar a divergencia deòte fei 

xe, Bota divergencia depende da geometria do colimador de 

òaZda e do criòtal monocromador de Ge, 

O colimador de òaZda conòiòte em uma ienda de 

O,lSmm colocada a uma diòtância de aproximadamente ÍSOmm 

do criòtal monocromador e, portanto, ele noò da uma diver 

gincia mZnima de 11*, 

Se o feixe proveniente do monocromador tiver -

uma divergencia menor do que 11*, o efeito do colimador 

de òaZda òerã apenaò de diminuir a òcção deòte feixe que 

aòòume uma dimenòão aproximada da ãrea da fenda. 

Mo noòòo caòo, verificamoò que o feixe proveni

ente do criòtal monocromador era muito maio colimado que 

12* e portanto eòta e a colimação do monocromador. 

Vara fazer uma còtimativa deòta colimação utili 

òamoò um outro pedaço de um monocriòtal de Ge, idêntico 

ao do criòtal monocromador uma vez que amboA foram talha-

doò de um meòmo bloco, A curva de "roching" feito neòte 

criòtal com o uòo do feixe mono cromatico,fig,z,1,apreòen

toa uma largura de perfil ã meia altura de 22,5" o que 

noò dâ a còtimativa da divergencia do feixe monocromático, 

2,1,1 - ÍNfLUiNCíA VO HAmÕHíCO VB TERCETRA 

ORPEM 

A intenòldade da terceira harmônica poderia 

produzir efeltoò no noòòo diagrama, • 
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Uma forma de. evitar a ação da terceira harmônica seria 

baixar a tensão do tubo de modo a nao excitar essa radia

ção. Pode-se verificar que seria, então, necessário tra 

baíhar com uma tensão do tubo menor do que t4KV, 

€ssa solução não foi considerada conveniente 

porque produziria uma diminuição drãstica na intensidade 

da linha característica Ka do cobre utilizado, Com efeito, 

a intensidade J_ de uma linha característica varia aproxi

madamente de acordo com a expressão empírica [Guinier , 

Í9S6], 

A. (1/ -

sendo i a corrente catódica, V a tensão de operação do 

tubo e a tensão critica de excitação da linha K consi

derada e n um expoente determinado empirtcamente com va -

¿or perto de 1.5 para as linhas K, Ve acordo com isso, pa 

Aa uma linha Ka, se mantermos a me^ma corrente de tubo,ha 

verã uma variação na intensidade. 

U4 

onde e a intensidade para uma tensão de operação de 

40 KV e 1^4 ^ «<?ü¿-̂ tt Pí^^fl tensão de operação de 24 KV, 

Ve acordo com medidas feitas sSbre o espectro 

de um tubo de cobre a 40 KV, a relação de intensidades da 

linha caractenlstica XCuKa para i CuKu do espectro contl 



nu o í da ordzm de 430 {Catlcka-E¿l¿6 - Í 9 7 2 ) , Oa stja : 

430 

A Aeí^e^ividade da GzKmanio esta dada peta ex 

prt6¿aoi 

— 1 — ~ 

me V 

1 * COA'- 2Q 

onde V = volume da ceta clementaK) 0 e o angato de Bragg; 

F o iatoA. de estratara, e OÁ demal6 símbolos ja foKam ex 

pilcados. 

Sendo qae a Intensldade integrada e : = (2.6V 

ortde 61/ o vo-Cume iluminado do cristal e I a 
o 

intensldade do ieixe incidente para o comprimento de on 

da considerado. 

Portanto, a rela^ao de intensldade para XCuKa 

e a sua tercelra harmónica serat 

( X / 3 1 ( X / 3 ) 0 ( X / 3 | 6ü 

e p o ^ a n - t b , ¿ubA-t -ctU 'Cndo ua¿0A.eA •* 

H ( X / 3 ) 
I „ ( X / 3 1 

X / 3 
^ ( X / 3 ) ^ 

3 0 0 0 0 



Conc£ae-¿e-que inflazncla da. te.rcQ.lra karmont -

ca na& noòAaò cxpcrlcnctaÁ c ama ord.cm^de grandeza muito 

inferior ao& êrroò experimentaiò na medida de inten&ida -

des, sendo aòsim, perfeitamente justificável nao levar em 

conta este efeito. 

2,i - PREPARAÇÃO PE AMOSTRAS 

A¿ amostras usadas nestas experiências são mono 

cristais de tif fabricadas peta HarshoMS Chemical Company, 

Ve um bloco único foram tiradas, por clivagem, as diferen 

tes amostras usadas. Ve acordo com fÁayhugk, 1970 ) a cli

vagem do Li¥ melhora notavelmente apôs irradiação com 

raios-X, Isso foi verificado, e foi feita a irradiação u-

sando am tubo de espectrografia, anticãtodo de W, operado 

a SO KV e 30 mA. A escolha do tubo de espectrografia de -

veu-se ao fato deste possuir um foco bastante grande. A 

amostra foi colocada no espectrógrafo de raios-X flúores-

cente durante 15 minutos. 

Posteriormente o bloco foi clivado em varias 

placas monocristalinas de tamanho aproximado de 12 x S x Imm, 

A seguir, as placas de Lif, foram recozidas a uma tempera 

tura de 52Ü°C, durante 30 minutos e resfriada- bem tenta -

mente, foi utilizado um forno tipo 2000 da Thermo Electric 

hianufacturing Company onde o resfriamento de 520°C a SO^C 

durou cêrea de 15 horas, Com este recozimento, o cristal , 

que havia adquirido uma certa coloração devido a irradia -

ção tornou-se incolor e transparente {L,0,miler e iiJ,J,Vau 

http://te.rcQ.lra


ghan - 1969], No flndl dzsta o p e r a ç ã o , dlspãnkamoò terca 

dc 20 placas monocristalinas, 

2,3- IRRAPIAÇgES VAS AMOSTRAS E MEPIPA PA TEMPERATURA 

PE IRRAPIAÇAO 

As amostras dc Llf foram Irradiadas no caroço 

do reator atômico lEA- R7 do Instituto de Energía Ató -

mica, 

O dispositivo de Irradiação consiste em um tubo 

de aluminio de diâmetro Igual a 3cm com tampa ker 

mélica na parte superior para Impedir o vazamento de agua, 

Ua parte superior da tampa hã um orificio, por onde passa 

o- termopar; e um espaguete protege o fio até -

salr fora da piscina do reator. Este espaguete tem a fina 

lldade de evitar a entrada de agua no tubo de aluminio, Wa 

parte Inferior do tubo, aloja~se um porta amostra onde e 

colocada a placa de LIE juntamente com o termopar, Em ca

da lado do cristal são colocados dols monitores para poste 

rlor medida do fluxo de neutrons recebidos pelo cristal 

Este conjunto ê colocado na posição E1ES 35a, do carÔço do 

reator^ para ser Irradiado com neutrons. 

Este dispositivo e esquematizado na figura 2,8, 

Quanto a medida da temperatura, utilizamos um 

termopar de cromo - cromo níquel fabricado pela P e g u ¿ A a ( A 

lemanha]. Cada fio do termopar tem 0,2mm de diâmetro es -

tando o conjunto coberto por uma capa cujo diâmetro e de 

cerca de Imm, A solda na ponta do termopar fot felta por 
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meio de. um malárico» 

Coniorme o esquema da figafia 2,8, o termopar é 

colocado junto ao cristal e este conjunto, por sua vez , 

í colocado quase na extremidade do tubo de aluminio, O 

¿lo do termopar percorre o tubo de aluminio ate a extremi 

dade superior e, dal para irente, e levado para fora da 

piscina do reator, encerrado num espaguete estanque para 

evitar a entrada de agua no sistema, Ñesta montagem, cer

ca de 1.1 metros do ilo do termopar ilcam dentro do espa -

guete o que dã certa Idela das dificuldades jã que foi 

usado um espaguete sem emendas , 

No entanto, descobrimos um processo no qual uma 

pessoa segura uma ponta do espaguete e coloca o fio dentro 

do mesmo, enquanto outra pessoa provoca ondas na extremi

dade oposta. Uma coordenação do movimento das duas pesso

as, permitiu passar um fio de cobre em menos de lomlnu -

tos, A seguir, o termopar foi soldado em uma das extremi

dades do fio de cobre e Introduzido no espaguete enquanto 

o cobre era puxado para fora do mesmo. 

Como temperatura de irradiação í um pa 

rãmetro fundamental no comportamento cinético dos defel -

tos gerados, foi planejada a sua medida precisa para a 

qual foi necessãrio superar algumas dificuldades praticas. 

Uessa medida foi utilizada uma parte do equipamento utili

zado por ímakuma 1 / 9 7 0 ) . Assim, as extremidades do termo -

par [solda quente e solda fria] foram ligadas a um regis -

trador M E C 7 {tipo Minipont) construido especialmente .para 

controle de temperatura, Este registrador possue duas es_ 



calas, onde a primeira permite registrar tensões ate 

2mV, e outra, ate lOmV, Portanto, a primeira escata perml 

te medir ate 50^C e a outra permite medir temperaturas 

ate Z 4 6 ° C , Para medir tempeA.atuA.ci4 superiores a esse uttl 

mo valor, existe um dispositivo que fornece tensões, bem 

precisas, de lm\f em ímf , as quals, aplicadas em oposição 

no registrador,' permite que o mesmo meca tensões ¡, do ter-

mopar^ ate 40m\/, o que possibilita medidas de tempérala -

ras de ate 966°C. 

20 placas monocristalinas foram analisadas previa 

mente, no difratÕmetro onde foram tiradas diagramas dos 

perfis de difração. Selecionamos para nossas experlên 

cias, 6 cristais, que apresentavam diagramas Idênticos,com 

o Intuito de fazer com que as condições iniciais fossem -

as mesmas para todos, O primeiro cristal foi guardado, c o 

mo padrão, e os outros cinco foram destinados ã irradia -

ção no dispositivo jã descrito, 

Programamos efetuar 3 tipos distintos de irra • 

diação Sempre na posição tWS-lSa prateleira 2, do caroço 

do reator, como^segue: 

a - irradiação com o espectro total; 

b - Irradiação com neutrons de energia superiores 
a 0,4Se^; 

c - irradiação com espectro gama. 

• Na irradiação, com o espectro total, o cristal e 

submetido a neutrons de todas as energias l jo^ eV) 

produzidos no reator [Plmentel, 1972), Na Irradiação com 

http://tempeA.atuA.ci4


ne.utn.ono tntermedtãA.toò + xaptdoò, o crtòtat ê. pKotzgtdo 

por uma iõtka de Cadmio, que AÕ deixa passar neutrons com 

energias superiores a 0,45 eV [Vettuss, ;957). A Irradia

ção com espectro gama e feita deixando o cristal na mesma 

posição EIFS-35a com o reator desligado. Vesta forma, o 

cristal é submetido a Irradiação sÕ com ralos Y , porem de 

espectro desconhecido, 

Um primeiro cristal submetido ao espectro to

tal de neutrons teve a sua temperatura de Irradiação me 

dlda em MS^C, o que achamos excessivo em comparação com 

as temperaturas de Irradiação encontradas na literatura, 

Analisando o dispositivo de Irradiação, encon ~ 

tramos contrapesos de aço Inoxldãvel no fundo do disposi

tivo, cujo efeito foi de produzir uma modificação da tem

peratura observada. 

Eliminando o contrapeso Interno, para Irradia -

ção de um outro cristal, obtlvemos uma outra temperatura 

de Irradiação, 14S^C, o que confirmou a nossa suposição, 

parte do dispositivo, que e Introduzido no caroço do rea

tor, foi reconstruído aom alumínio mais puro, Uma nova Ir 

radiação, com este dispositivo remodelado, resultou numa 

temperatura de Irradiação de IIS^C, em outra placa de L-tF, 

Por outro lado, a medida da ativação dos moni

tores, que foram Irradiados juntamente com os cristais de 

LIP, permitiu determinar o fluxo de neutrons a qual 

foram submetidos os mesmos {Plmentel, 1 9 7 2 ) . 

Assim, cinco monocristais de ilP foram Irradia

dos em distintas condições e são apresentados na tabela 

http://ne.utn.ono


abalx.0 juntamente, com Kc¿pccttvo6 valores dos fluxos e 

das temperaturas {Tabela 2./}. 

CKÍàtat 
Temperatura 

{OC] 
Tempo de Irra 
diação {h) 

fluxo rt 
n/cm ,seg. 

2 
fotons/cm .seg. 

í ÍÍ3 ± 3 8.22 4,3 X 10^^ 3,1 X lo'^ 

t 148 ± 4 8.55 4,0 X lo'^ 3,1 X / o ' ^ 

3 173 ± 6 8.35 4,2 X lo'^ 3,1 X ío'^ 

4 121 ± 4 8.50 2,5 X ío'^ 3,1 X ío'^ 

5 ambiente 13.95 2 X 10^^ 

Tabela 2,1 

Os cristais 1,2 e 3 foram Irradiados com espectro 

total de neutrons do reator, o cristal 4 Irradiado com neu 

trons de energia superior a Q,45e\f e o cristal 5 submeti

dos ao espectro de ralos y. Na realidade, todos- os crls -

tais receberam uma certa dose de ralos y e os seus flu

xos, estÃsmduS por Plmentel (Í972 ) estão apresentados 

na ultima coluna. 

2.4 - EXPERIÊ^fCIAS COM PIFRAÇAQ MClLTIPlA 

Vescreveremos aqui as experiencias em difração 

múltipla nas seis placas monocristalinas que tratamos an

teriormente. As placas monocristalinas de Llf, cujas fa 

ces tem a direção cristalográfica 001, são montadas na 

forma descrita no capítulo anterior. 



BKpzximzntatme.ntz, o problema conòiòte em colo

car o plano crlòtalogrãflco 002 (oa 004) em poòição de 

B^agg rfe tal forma que o criòtal poòòa òer girado livre -

mente em torno do vetor W^^^ ou Í^^QQ^)* Podemoò ver que 

eòta òituação pode òer obtida com o UÒO do noòòo gonioò

tato de 4 e-cxoA, rfe duaò maneiraò dlferenteò, conjoA.me o 

eAqaema daò flguraò 2 . Í e2,9, 

Na primeira montagem, o criòtal e colocado de 

maneira que o plano crio talo grafico fique perpendicular -

ao eixo ̂  chamadoò daqui em diante de E^, Veòta maneira,o 

vetor i^QQ2^ou i^QQ^) coincide com o eixo f . O eixo w é gi

rado ate. que o feixe Incidente forme um angulo de Bragg Og. 

Neòte ponto, aparece um feixe dlfratado, também formando 

um angulo 0g com a face do crlòtal, o qual e recolhido 

no detetor poòlclonado no ângulo 20. Neòta montagem o 

eixo azlmutal coincide com o eixo ̂  o que permite rotar o 

plano ^QQ2^°^ ^004^ ^'^ redor de òua normal, 

Na òegunda montagem, a face da placa í colocada 

paralelamente a E,̂  e d e tal modo que ela pertença Inteira 

mente ao plano perpendicular ao eixo x chamado daqui em 

diante de E x . 

Ve maneira anãloga, OÒ elxoò w e 20 òão poòi.clo_ 

nadoò de tal forma que o feixe difratado òeja recolhido 

pelo detetor, Neòta montagem, o eixo azimutal coincide 

com o Ex e portanto o vetor W^^^ ^004^ tamfaem coincl 

de com E x . 

Em reòumo, na montagem I devemoò alinhar o triò^ 

tal de tal modo que ^QQ^ = Eij) e na montagem 2 devemoò fa 



Abníígem do cAlstaZ no gonioiXato poAa ma 

zxpcfUlncMi de dlffuaçao nu ïXcpÎA {montagm a j , 

onde a face do cAXstal ê colocxLda perpendicjuioA. 

ao eixo X 

CO 



ze.r com que ̂ QQi - ' Porím, o procedimento experimen

tai para um ptano arbitrario e baòtante trabalhoso. 

A coincidência dos eixos W^^^^ E OU M^^^^ H E X 

e eu-ccíenĉ acía pe£o ¿ato de que a intensidade do feixe pri 

mãrio refletido ê mantida conátanie independentemente do 

ângulo azimutal do cristal {a menos de reflexões multi 

pias). Geométricamente isto significa que o nõ 001 da re 

de reciproca fica permanentemente sobre a esfera de Bitíald 

durante a rotação, 

\/aria<;.ões de centesimos de graus nos ângulos 

que são os parâmetros da posição do cristal, produzem em 

muitos casos variações importantes na intensidade refleti 

da, Nõs veremos mais tarde como a técnica da difração mãl_ 

tipla ê extremamente sensZvel neste sentido, Um ajuste 

tão fino da posição do cristal sÕ e possZvel na prática 

quando se dispÕe de um difratometro e um goniostato de 

alta precisão mecânica, No nosso caso, a precisão mecâni

ca do eixo f ê bem inferior ao do eixo x* Optamos portan

to pela montagem com Ex como eixo azimutal. 

Antes de iniciarmos as experiências em difração 

múltipla propriamente dita, o monocristal de HE deve ser 

ajustado perfeitamente no difratometro. Em primeiro lugar, 

a face do cristal deve ser iluminado pelo feixe de raios-X 

exatamente no ponto ?, o centro do goniostato, A cabeça go 

niomêtrica, onde e colocado a placa de lif, apresenta um 

movimento de translação que faz o ponto P ficar dentro ou 

fora do cristal, P.egulamos essa translação de modo que 

o ponto P pertença a face iluminada do cristal, Bste ali -



nhamento í fzlto, focalizando o centro da luneta, no tra

ço da facz do cristal, fluando o cristal z girado dz ÍBO^C 

zm torno dz E(p , eòte traço sz deslocarapara a direita 

ou para a esquerda do centro da luneta; fazendo uma corre 

ção na translação do cristal, chegamos a situação em que 

a posição da face do cristal e invariante com a rotação -

de ÍSO^C em torno de E ^ . A face do cristal estará então 

exatamente no centro do goniostato, 

A. seguir devemos fazer com que o sistema satis

faça simultaneamente as seguintes condições i 

a - a normal a iJace do cristal n = 1^QQ¡^ coin -

clda com o eixo E x que sera o eixo de rota

ção; 

b - fazer com que este vetor i<^0¡^ = ^ x fiqae em 

posição de Bragg, ou seja, que toque a esfe 

ra de ïmld. 

O alinhamento e feito, inlciatmznte, fazendo -

com que o zixo E ^ co-tnc^da com o zixo ta, o quíz acontzcz 

para x * 0.- Nzstz ponto, fazzmos uma rotação do sistema 

em torno de w, ate que ocorra um feixe difratado no dete

tor que jã esta fixado na posição ZQ do angulo de Bragg 

do plano OOi, Uestz ponto temos segurança que o vetor 

^OOi ^^'^^ ̂  esfera de lioald, embora île não coincida com 

o E x * Chamamos este ponto de too* 

Repetindo o me^mo processa para x • í í o " , obte 

mos a posição uíso onde H^^^ toca a esfera de Ewald, Uma 

-vez que o cristal sofreu uma rotação de ISO^ em'tomo do 



íixo X Qae ainda não, colncldz com W^^^^, obòcrvamoA que 

flxamoò cntao o òlòtema no ponto wi = ^ — 

e gÍA.amo4 o crlòtal cm torno do clxo^j/ ate que Í^QQ^ toque 

a eòfera de Ewald (e.E. daqui em diante), Repetindo o pro_ 

ceòòo acima, tantaò vezeò que for neceòòãrlo, ckegamoò a 

, um ponto tl) c tal que H^^^ toca a e.E. para x ' O e 

X - UO, o que òignlflca que o eixo E^ e H^^^ còtão num 

plano perpendicular ao plano de Incidencia, meòmo que -

Bx 4 ^oor 

A òeguir, para x " 9 0 ^ e x • 270** fazemoò com 

Que H « toque a e . E . por melo de uma correção da orlen-
^ ooü ^ 

tação do crlòtal feita na cabeça goniometrica, 

¡(epetlndo eòte proceòòo ckegamoò a um ponto em 

que o vetor HQQ^ toca a e . E . para x '0°, 90^, 1 &0° e 270°, 

Ueòta òituação, òabemoò que o eixo H^^j^ eòtã em 

poòição de Bragg e que o eixo azlmutal Ex coinc-tcíe exata 

ou quaòe exatamente com o vetor da rede reciproca, 

Em condlçdeò nórmalo, O alinhamento neòteò qua

tro pontoò do eixo x com que o alinhamento prevaleça 

para qualquer valor Intermediarlo de x c portanto, ao fa-

zermoò a rotação x# de 360°, obòervamoò uma variação da 

Intenòldade do feixe dlfratado não òuperlor a 5 Í . Caòo eò_ 

ta condição, não òeja verificada, òignlflca que o òegundo 

alinhamento modificou o primeiro alinhamento, lòto e, a 

face do crlòtal não òe encontra malò exatamente no ponto 

P, e portanto, devemoò repetir toda a operação. 

Em geral, verificamoò que^ d repetição òuceòòl-



va do pfLoczòòo fazia o alinhamento convergir para a 

Aua posição ideal, Lembramos aqui, que este alinhamento 

ê bastante trabalhoso para um cristal, quase perfei -

to pois, neste caso, uma variação de 0,02° em torno de 

qualquer dos eixos, faz o feixe difratado desaparecer . 

totalmente. Assim, para certos cristais, não se pode ob -

ter um alinhamento perfeito quando a imprecisão mecânica 

e da ordem da magnitude da largura dos mosaicos destes 

cristais. 

Cada um dos seis cristais de LiF, mencionados 

na tabela 2,í, foram alinhados no difratrometro [fotos 

5,1, 3,2, 3,3), na direção 002 e 004, Em cada ca¿o, o 

cristal continua em posição de difração, mesmo que ele se 

ja girado em torno do eixo %, Um dispositivo que gira, au 

tomaticamente, o eixo x com uma velocidade constante de 

O,05°/min, foi instalado [foto 1), Enquanto o eixo x é 

posto em movimento, automaticamente, o feixe difratado e 

registrado gráficamente. Assim, quando algum ponto da re 

de reciproca toca a esfera de Ewald, observa-se um amen^ 

-to ou diminuição da intensidade na escala do recistrador, 

ca, 

A identificação desses pontos da rede reciproca 

ou indexação deve então ser feita com muito cuidado para se 

saber quais são os feixes que interagem e se poder 

usar os valores corretos das refletividades nas- equações 

(36) e [43). O método para indexação dos pontos da rede 

reciproca serã explicado no apêndice T7. 
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Foto Ï - AnJianjo dt uma txpeAlmcMi dt 

difHxição mUtUpía. ondt tòtã. 

m dtòtaqut o monocAomadoK t 

o motoA. Que Q-Oia o tíxo x ûom 

ma vtlocldadt dt Q,OS°fmln, 

[visto dt irtntt) 
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KM 

I r 

. - ^ 1 ta 

. . . í', -V. 

J 

\ 

-> „ ^ . s-^ 

Foío 2 - 0 meámo cUiAunjo Hoto I) onrfe 

é rfeótacarfa a poÁ¿q.ao do CAÍA 

tcL¿, peApandicutoA ¿to tito x, 

e o conjanto monocAomadoK. 

í f i A t o rfe tTtÓA ) , 
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Foto 3 - kHAonjo visto dz um outro ángulo 
destacando a escala das leltaras 
2e e Ü J : 



CAPÍTULO 3 

3 - P.ISULTAVOS '.ANALÍSB B VJSCUSSDBS 

Oò e-feltoò da difração múltipla foram obòzrva 

doò em cada uma daò òtlò placaò rfe LIP qut mtnclonamoò 

tm 2.3, Apõò alinhar o monocromador e obttr um ftlxt mo_ 

no cromatico, ajuòtando o conjunto gonômttro-gonioòtato , 

cada uma daò txptrltnclaò obtdtctram aò ttapaò òtgulnttò: 

a - alinhamento da placa no difratrometro òe 

guindo o procedimento qut citamoò no cap, 

2,4, O criòtal t alinhado de tal modo que 

òua face fica perpendicular ao eixo x do 

gonioòtato [foto 2); 

b - a poòição doò plcoò de difração múltipla 

e detetada com relação ao ângulo rf^e giro 

X como jã foi explicado, regiòtrando a 

intenòldade do feixe primario medlantt^ um 

rtgiòtrador Ifotoò 1 e 2)', O giro e feito 

por um motor elétrico que gira continua -

mente com velocldadeò angulareò de 1IH°I 

/min, e í/20°/min, 

c - cada um doò plcoò multiploò encontradoò 

no reglòtrador, òão medldoò ponto a pon

ióla Intervaloò de 1/100° ou 2-/100° òegun 

do o caòo) pelo método da contagem com -

tempo fixo, 

Aò òelò placaò monocrlòtallnaò còtudadaò fo -

ram chamadaò de* • ' 



?j ' cKíòtal não ¿AKaálado 

?2 - cKlòtat ifíxadlado ¿0- com o C A p e c í ^ o gama 

- cAxAtat Ixfiadlado com flttKo dc Cd [ncutfLonò com 

€>õ,45c\/ 

Mj - cKlstal iKKadlado a 173°C - E¿pcctA,o total 

Mg - cA.lstal líiíiadlado a Í48°C - BòpcctA.o total 

Mj - cKl&tal IfLJiadlado a Í ÍS^C - EòpcctA-o total. 

Oò pKcfixoò ? c na nomenclatura doò cAJ.òtai& òugcKcm , 

A.còpcdivamente, oò adjetlvoò perfeito e moòalco. 

Vcòte capZtulò analiòamoò oò dadoò expzrXmcn-

talò òob vaKladoò pontoò de vlòta, com o Intuito de ex

trair de cada amoòtra, Informaçõeò òôbre*' largura moòal 

CO e perfil do pico de Interação. 

3 .1 - PICOS PE PIFRAÇAO MÚLTIPLA 

Pe maneira geral, detetamoò em noòòaò expe -

rlenclaò a preòença de maioria doò plcoò prevlòtoò na 

tabela Í.3, , aprcòcntada no fim do capítulo 1. OÒ 

plcoò obòervadoò òão aqueleò que aprcòentaram varia -

çBeò na, Intenòldade da reflexão prlmãrlut òuflclenteò pa 

ra òcrem detetadaò contador, 

Aqueleò que aprcòentaram malorcò varlaçÕeò para òerão -

dlòcutldoò aqui. 

Oò perflò deòteò plcoò de Interação, de ma -

nelra geratt reòultam do efeito da difração múltipla afe

tada pelo efeito Inòtrumental doò aparelhoò de medida 



Para avaliar tòtt efzito inòtrumtntal tzntamo& u&an. um -

mítodo analítico * Para tanto procuramos ajustar esta cur 

va com uma funq.ão analítica, A forma da curva escolhida 

va foi a Gaussiana a que permitiu ajustar os nossos da -

dos experimentais em forma muito satis fatÕria, 

O ajuste destes dados nos permitiu determi 

nar, com maior precisão a posição dos picos alem do que 

nos permitiu avaliar a influência do efeito instrumental 

no perfil. Contudo fazemos notar que cada pico foi ajusta

do SÕ com uma Gaussiana e não com uma soma delas o que 

alias sempre e possível para qualquer curva ,sem que po 

rêm seja claro o significado físico de cada componente, 

3.2 - LARGURA VOS MOSAICOS 

3.2 . Í - MgrOPO VB PETERMIWAÇÃO PA LARGURA 

POS M O S A I C O S 

A distribuição angular dos mosaicos pode ser 

estuadado a partir da altura relativa dos picos de difra 

ção múltipla, ou seja através da grandeza R^ que defini-

mos no capitulo Í.A.-

Bssa distribuição angular, admitida como gaus 
•a* ~ 

S i a n a , estã caracterizada pelo parâmetro n, desvio pa -

drão da Gaussiana, 

Wo que segue faremos a determinação de n a 

partir dos valores de R encontrados experimentalmente , 
p 

para o que seguiremos o método desenvolvido por Calicha-



lUlò [ /969) . 

Como ja òabtmoÁ: R « — L 

p [o 
1 

A potência do feixe primario refletido ¿em interações 

mãltipíaò oa seja, apenas com interação com feixe, inci -

dente, e a solução do sistema de equações [36], dada pe

ta expressão (3S). Por outro lado, a potencia do feixe 

primario refletido, na presença de interações múltiplas 

P'"^ [o], e solução de um dos sistemas (39) ou [42], como 

foi explicado no capítulo 1,4, 

Uma vez que conhecemos todos os dados para o calculo de 

d m " 
e [o], a menos do parâmetro n do mosaico, em 

principio, podemos procurar o valor de n que satisfaz 

Rp « Rp ( n ) , jã que conhecemos o valor experimental de 

R . Porem, na pratica pode não ser fãcil resolver essa 

equação jã que a expressão analítica de ^— 
P; (o) 

e bastante complexa, 
Procuramos determinar o valor do parâmetro n, 

usando procedimentos numéricos, Para tanto os valores nu 

m d 

mericos de P^{o) e P^{o) foram obtidos no computador, pa 

ra distintos valores de n atribuidos arbitrariamente, re 

saltando dal um conjunto discreto de dados numéricos 
W w 

R (TI). OS valores R obtidos foram colocados num grafico, 
onde R e a ordenada e r) a sua abcissa, e traçamos uma 

P 
carva pelos seus pontos, a que é cortada pela horizontal 

traçada a partir do valor experimental de R , Em todos os 
P 

casos SÕ houve uma interseção, cuja abcissa fornece o va

lor procurado de ^ , 



A tabela 3 . 2 da oA valoreó medldoò par vã 

rioò pieoò diferentes, Essa tabela apresenta algumas par 

ttcularldades que serão discutidas posteriormente, 

3 . 2 . 2 - VETEmiNAÇÂO VO PARÂMETRO n 

Ve cada experiência de difração múltipla rea

lizada em monocristais de LIE, com o eixo azlmutal coin

cidente com o vetor H^^^ da rede reciproca, apresentamos 

aqui os quatro picos de difração múltipla que apresenta

ram maiores variações relativas de Intensidades R . 
P 

Estes picos de difração múltipla,-serão chama 

dos de 1, 2, S e 4 e os planos crls tato g rã fleos que lnte_ 

ragem simultaneamente são dados pelos seus índices de 

Hiller,na tabela 3 . Í . 

Reflexão Primaria Reflexões Múltiplas 

í 002 111 e 113 

2 002 020 e 022 

3 002 422 e 420 

4 002 222 e 220 

Tabela 3.J 

E bom fazer notar que os pares de planos que fl 

guram na terceira coluna entram juntos simultaneamente na 

esfera de Ewald, Esses picos foram detetados nas experiên

cias nos cristais P p P^ , M p M^ e M^, porem no cristal P^ 



¿ o m e n f f conòtgulmoò dztç.taK o& picoò I e. 4, Cada um d e ó -

òCò picoò eKpcAÍme,ntaiò fonam ajuòtadoò poK ama Gaaòòia-

na, c Oò KCòuttadoò còtão apficòcntadoò naò figaraò 3 . 1 , 

3.Z, 3 . 3 , 3 . 4 , 3 . 5 c 3 . 6 , o t t d e p o d e m o A ve - t p o n t a A e x -

p e - A i m e n t a i A e aA CU^VUA d e ajuòtc òupcKpoòtoò no mcòmo 

grafico, A partir dcòòcò dadoò, dctcrminamoò OÒ vatorcò 

dc Rp para cada um doA p i c o A daò òciò placaò còtadadaò , 

e com e-CcA dctcrminamoò oò valoreó oò paramctroò n corrcò^ 

pondcntc a cada um doA criòtaiò, 

?ara determinar OÒ valoreó doò parâmetroò n , 

calcalamoò namericamente,a certa eòcala,oò valoreó de 

?1 [o] [o) 

Po % 

para cada um doò 4 tipoò conòlderadoò conforme o método 

deócrito no Ztem anterior, 

Todoò Oò quatro plcoò conòlderadoò òão do tipo 

quádruplo [cap, í,4], 

Õò dadoò, coeficiente de abòorção linear e fa 

torcò atÔmlcoò, neceòòãrloò para reòolver oò òlòtemaò 

( 3 6 ) e ( 4 2 ) para o caòo de um monocriòtal de ilf foram 

tlradoò da International Tableó (pr X-Kay Cryòtallography 

( 1 9 6 2 ) . Quanto ao parâmetro da rede ÍIV, tomamoò o valor 

4,02761 concordanteò com aò medidaò feltaò, OÒ fatoreò -

d e polarização e OÒ fatoreò geometrlcoò foram calculadoò 

pelaò expreòòõeò apreòcntadaò noò parãgrafoò í . 3 . 3 e 

í,3,4. 



m 

04 valoríò rfe « 4 calculados nume 
^ PUO] 

fUcamcntc para cada um dos 4 picos cm função do n foram 

colocados no grafico _ que e apresentado nas figuras 

3,7 e 3 . 1 . 

Os valores de n determinados a partir dos da

dos experimentais para cada um dos picos e para cada 

cristal são apresentados na tabela n? 3 . 2 . Para. efeito 

de discussão dos resultados, fizemos constar na mesma ta 

bela, a largura B dos picos de difração múltipla tomados 

a mela altura. Essa tabela apresenta resultados bastan

te curiosos uma vez que os valores de n para os cristais 

do tipo P ( P p P ^ ^ ^3^ quase sempre e contra todas 

as previsões, maiores que os correspondentes valores pa

ra os cristais do tipo M ( M j , e M ^ l , Em contrapartida, 

os valores de 3 para os cristais tipo P são como e de se 

esperar, bem menores do que os correspondentes valores 

para os cristais tipo M. 

A largura dos perfis de linha de Bragg dos 

mesmos cristais, apresentaram uma largura da ordem de 

0,015° para os cristais P^ e P^ e de 0,0'4° para o crls -

tal P j . Por outro lado, os cristais M j , e apresenta 

ram perfis da ordem de 0,30° o que atesta que os crls -

tais tipo P são multo mais perfeitos do que os cristais 

tipo M. 

Assim, os parâmetros n para os cristais P de 

veriam ser bem menores que os correspondentes parâmetros 

para os cristais mosaicos, o que não aconteceu no nosso 

caso, Para tanto, estes cristais deveriam apresentar uma 
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Crlòtal P i c o 
n? 

R 
P 

n ( o ) B i o ) 

/ . 9 3 ; ± .006 . 2 / ± .03 .07 + .02 

Z . 5 9 / + .007 . 2 6 + .02 .07 02 

3 .9SÄ ± .006 > . 5 . 10 + .02 

4 ,961 .006 . 3 3 ± .06 .050 + .02 

1 ,SS5 ± .006 , . 100± .01 .07 + .01 

Z . « 9 3 + .006 .Z60± .02 .07 ± .02 

3 .967 .006 .38 ± .05 ,07 + .01 

4 . 9 3 3 ± .006 .16 5± .01 .07 ± .01 

, 1 , 9 4 2 + . 0060 .Z6 ± .04 . 060± .01 

Z .946 ± . 0057 > .40 .070 ± .02 • 

3 

4 

1 .È34 + .007 . 053± .007 .30 + ,04 

Z .7S7 + .007 . 070± .008 . 2 3 ± .03 

M, 3 .961 + .007 .31 ± .07 .31 + .05 

4 . 896 + .007 .09 i .01 .20 .05 

î .856 ± .009 .070± .01 ,43 + .04 

2 .835 ± .009 . 1Z5± .016 ,35 ± ,03 

3 .965 ± .008 .35 ± .08 .35 ± .05 

4 . 9 2 4 ± .008 .138± .025 .03 ± .05 

Í .88 ± .01 .15 ± .02 . 5 9 ± .05 

2 .S4 ± .01 . 14 ± .02 . 3 9 ± ,04 

3 .97 ± .01 .40 ± .10 .41' ± ,06 

4 .93 ± .01 . 15 ± .03 .35 ± .04 

Tabzla. n9 3.2 
Largarão dz ÍÁoòalco Mzdldaò, 



queda A.ztatl\ja multo malón, do qae a observada nos picos 

experimentais. Um efeito semelhante , onde uma queda sur

preendentemente pequena da difração múltipla foi também 

encontrada, por Post (7969) em certos cristais. 

Seria de se esperar que nos casos dos crls 

tais ? o valor obtldo para x) fosse multo menor do que 

paraos cristais M. Ve fato, a tabela 3 . 2 mostra um efei

to contrario. Este resultado, mesmo que seja um pouco 

surpreendente, não vem confirmar que a teoria ex

plicada não se aplica a um cristal perfeito ou quase per 

feito jã que Implicitamente ela é valida sõ no caso da 

extinção primaria desprezível. Ve fato, poderia até con-

clulr-se que os anormalmente altos valores de n, devidos 

a anormalmente baixos valores experimentais de R ^Indl -
P 

cam que os feixes de Interação são multo mais afetados-

pela extinção primaria que o feixe primarlo. 

Uma possível explicação física, sujeita - 2 

confirmação, seria a de que os blocos perfeitos nos crls^ 

tais P|, ?2 ̂  ^3 teriam a forma de placas cujas dlmen -

soes maiores estariam paralelas ãs superfícies da amos -

tra. Uma vez que nada garante este fato, devido ã sime 

tria cúbica do cristal, poderíamos fazer^uma experiencia 

em tres placas cllvadas de um mesmo bloco porém cllvadas 

com as tres orientações Indicadas na figura 3.9. 



Viòtintaò cllvaQzns dz placas monocfilAla 

Unas a partir dz um mzsmo bloco dz ilf. 

Outra possZvzl zxpllcação do baixo valor dz 

Rp para zstzs cristais szrla dz quz os picos dz Intzra -

ç ã o , cm principio sumamzntz zstrzltos, szrlam dzformados 

pzla amostragzm no mztodo dz mzdida ponto a ponto Í"sam-

pllng zrror") o quz z Indicado no zsquzma da figura 3,10 

ondz, a partz dz um dzcrzsclmo na altura do pico z con -

szquzntz aumento dz R^ , podz atz rzsultar num dzslocamzn 

to do mínimo o quz podzrla zrrÔnzamzntz szr Intzrprzta -

dos como mudança dz parâmetro, 

4 1— 7 

Figura 3.10 

A posslbllldadz dz sz cometer um erro de amostragem numa 

medida ponto a p o n t o . A ílnha continua representa efeito 

a szr mzdido, a linha tracejada szrla aquzla obtida zxpe 

rlmentalmente» 



Por outro lado, os crtòtalò do tipo M apre&tn 

taram reòultadoò zxperimentaiò em difração múltipla coe 

renteò com oò valoreó da largura doò perfiò de linha de 

Bragg medidoò noò mcòmoò criòtaiò» 

3 . 3 - PERFIS PE VJTUAÇXO MÜITÍPU 

A reòpeito do eòtudo quê noò propomoò reali -

zar, foi feito uma pcòquiòa bibliogrãfica não tendo òido 

encontrado nehuma publicação òobre eòòç.' Tema, Trata-òe 

de^ determinar o perfil de difração múltipla, Eòte tipo 

de anãliòe, em principio & muito maio rica ( e . difZ -

cil), tieòòa anãliòe òerão conòlderadoò ? a altura 

relativa doò plcoò e a largura tomada ã mela altura aò -

òim como a Integral do perfil jã definida no Cap,1,4 

onde a chamamoò convencionalmente de Intenòldade Integra 

da da difração múltipla, 

O perfil de difração múltipla e reòaltante da 

variação provocada na Intenòldade do feixe primarlo quan 

do e feita uma rotação do crlòtal em torno do eixo a z imu 

tal e , Como foi explicado no Cap, 1,4 ̂ eòte perfil e de • 
m 

terminado calculando-òc oò valoreó de P^ , dadoò pela ex 

preòòão ( 4 7 ) , para dlòtlntaò poòiçoeò angulareò do crlò-

tai c em torno do eixo azlmutal, Para tanto, oò coefici-

enteò llneareò de reflexão, dadoò no Cap, 1 , 3 , 1 , expreò

òão ( 2 3 ) , devem òer calculadoò para cóòaó poòlçõcò angula 

reò e Introduzldoò na expreòòão ( 4 7 ) . Vimoó também que 

e » O correòponde ã poòição angular do pico, Aòòlm, o 



pzrfil tzÕrico £ Izvanlado calcutando-¿z oò valorzò de. 

P, ( e ) para diòlintoò valoreó de e ate qae ele tenda ao 
' d 

vator de {dada pela equação [46] Cap.1,4), Obtido o 
m 

perfil de P^ic), o valor da integral da parte acharia 

da da fig, 1,10 e obtido pela integral [49) dada no Cap, 

1.4, 

Seguindo oò paòòoò que dcòcrevemoò, oò quatro 

picoò da tabela 3,1 foram levantadoò teoricamente para 

oò òeiò criòtaiò. Para tanto, utilizamoò OÒ valoreó de 

n determinadoó experimentalmente no item anterior. Com 

iòóo, a altura relativa do perfil teórico naturalmen 

te coincidira com a altura relativa experimental. 

Comparando o reòultado acima deócrito com oò 

perfiò experimentaiò, obòervamoò que: 

a - houve um total dcóacÔrdo entre oò perfiò 

teõricoò e experimentaiò para OÒ criòtaiò 

b - houve um pequeno deòacBrdo entre oò per -

fiò teõricoò e experimentaiò para oó pi 

COÒ 1,3, e 4 doò criòtaiò e M^. 

c " hã um bom acordo entre oò perfiò teõricoò 

e experimentaiò para o pico Z doó tríò 

criòtaiò do tipo M. 

Oò perfiò levantadoò para o pico Z corrcòpon-

' denteò aoó criòtaiò e òerão aprcócntadoó maio 

adiante, 

Varemoò na tabela 3.3 a altura relativa R e 
P 

a largura B obtidaò a partir doó perfiò calculadoò 



aiiim como o valor experimental B ^ „ e 00 valoreó daó in-
exp 

légralo obtldoó a partir dos dados experimentais e aqae 

izs obtidos dos perfis teóricos, para os picos 2 dos crls_ 

tais M. 

Em sama, am acordó entre os perfis teóricos e 

experimentais somente foram estabelecidos para o pico 2 

dos cristais M, ísto nos levoa a estudar melhor a,nature

za deste pico 2, bem como os dados utilizados para o cal

culo dos perfis teóricos, 

3,4 - VÍSTRJBÜJÇÃÕ VOS MOSAICOS 

3 . 4 . 1 - POSSIBIIIPAPE PE ÜMA PISTRIBÜIÇÃO 

MOSAICO AWISgTROPA 

Quanto 5 natureza do pico 2, sabemos através 

da tabela 3 . 1 . de que: 

a - a reflexão primaria e provocada pelo pla

no de Zndice 0 0 2 ; 

b - as reflexões secundarias são provocadas 

pelos planos 020 e 022 

Portanto, esses três pontos da rede recZproca t o c a m sl -

multãneamente a'es fera de Bwald e os vetores corresponden 

tes satisfazem a equação de laue-Bwald, ( C a p . l , 2 . M . 

^"3 " ^ ) * ^"oU 



Vlmch no Cap, 1,2,1 que, mòtaò concUçõzÁ, outKoò vetortá 

da Kzdo. /izcZpfioca tambzm òatlòfazzm a zquação dz Lauz-Bwatd 

. . - . . = ( H . - H . ) 

Tzrzmoò, polò, malò òzlò planoò zrlòtalogrã ficoò òatlòia-

zzndo a zquação dz Lauz-Bwaldi 

^ 2 

^ 3 

^ 3 • ^2 " 

^ / XH^22 

'2 • ^ 3 " ^ ^ 0 0 2 

AiAim,nèAtc plzo 2, ocorrzm òimuttãnzamzntz 9 Intzraçõzò 

zntrz Oò planoò zrlòtalogrãilcoò zujoò Zndlczò òão: 002 , 

020, 022, 022, 020, 002, 022, 020, 002 .Haturatmzntz, para 

o calculo do pico 2 ^oram utlllzadoò OÒ còzilclzntzò llnza 

rzò dz rzilzxão para OÒ novz planoò acima. 

Todavia, o quz z Importantz no caòo dzòtaò no_ 

vz Intzraçõzò z quz 6 òão produzldaò por planoò da iamZ -

lia 200 z outraò 3 por planoò da ^amZlla 022, 

Portanto, ao pico 2 corrzòpondzm Intzraçõzò 

baòtantzò komogznzaò, òobrztudo provocadoò pzloò planoò 

da ^amZlla 200 z aqui zòtaria a cauòa da concor

dância zntrz Oò rzòultadoò tzÕricoò z experimentaiò, E^e -



- t i u a m e a t e , p a t a , o c a t c u t o d o p e / i j ü tcÕíu.c.o, u t i t i z a m o à -

um m e i m o valor do parámetro n para o calculo doò coeilci-

cntcò Umareo de reilexao correòpondenleò aqueleò planoò. 

Para um calculo malò rlgoroòo deverZamoò atribuir um va -

tor de T i z o o paA.a a Camilla 2 0 0 e um outro niia para a j a 

mZlla 2 2 0 , A concordância entre a teoria e experiencia te 

ria ocorrido devido a que n a o o era praticamente Igual a 

Eietlvamente, admitir um meòmo valor de n p £ 

ra planoò crlòtalogrãflcoò de orlentaçõeò dlferenteò Im -

pilcarla que a dlòtrlbulção doò moòalcoò e lòotrÕplca, Pro_ 

vavelmente lòto não ocorre noò criòtaiò que eitamoò eòtu-

dando, daZ a dlòcordâncla entre o per¡11 teõrlco e o expe 

rlmental para oò plcoò 1 , 3 e 4 , Efetivamente, òe olharmoò 

a tabela 3 , 1 ve rno* que para o pico 1 participam planoò 

doò tlpoò 0 0 2 , 111 e 1 1 3 e para o pico doiò participam 0 0 2 , 

4 2 2 e 4 2 0 que òão iamZllaò de planoò dlòtintoò . 

logo, para o calculo do perfil teÕrlco deve -

rlamoò ter tomadoò dlòtlntoò valoreó de T 1 2 0 0 , n i i i e r\ii\ 

para o pico 1 , e dlòtlntoò valoreó de nzoo , r]t*22 e iTtzo 

para o pico 3 , 

Por outro lado, 00 valoreó de n determinadoó 

a partir doò dadoò experiméntalo em 3 . 2 . 2 òerla, na reall 

dade, um certo valor medio ñ entre 00 n f t k ¿ envolvldoò em 

cada pico múltiplo,' Em outroò termoò, devemoò extender o 

tnetodo deócrito em 3 , 2 , 2 para um método de determinação 

de todoò oò nfifet . Aòòlm, q novo método deixaria de ter 

a finalidade de encontrar um parâmetro n maò òlm uma dló^ 



tribuição an-iiÕ-tropa doò moòataoò P^^f^¿ çue dzpzndtrla da 

dirução, Uma tentativa dz calculo ncòòz ¿zntido não che

gou a dar rzáultadoA òatiò fatÕrtoò como e explicado logo 

abaixo, 

3 . 4 . 2 - CKLCULO VA VÍSTRímíÇÃO VOS UOSAÍCOS 

^fò item 3 . 2 . 2 apreientamoÁ um método de deter 

minação da largura dos mosaicos a partir de cada pico de 

difração múltipla, Vistintos valores de n foram obtidos 

a partir dos quatro picos experimentais identificados na 

tabzla 3,1, \ 

Propomos aquif tentar determinar-alguns dos 

nhkl ^ partir destes quatro .picos analisados conjuntamen

te para cada cristal dij' tipo M» Para tanto, tomamos como 

ponto de partida, o valor de.'n determinado a partir do 

pico 2, aquele que provou se^.o valor mais^càn^fiãvel ' no 

item antzrior, \/imos também que este valor corresponde aos 

planos das familias 200 e 2Z0 e portanto ckamemos de 

n 2 o o - 2 2 o . Para üm mesmo cristal; podemos utilizar ' este 

valor para todos os planos da- famj(.liã 20(1^ e 2 2 0 . 

f ' ' . . 

Assim, para o ,picoonde-participam na difra 

ção múltipla', as famZliasde planos 2 0 0 , , H J e 311, toma

mos o valor de n 2 o o ' -'dado pzló pico 2, z'admitimos 

a condição' adicional mti^niíi, para diminuir o núme

ro dz incógnitas, Utilizando-o método ' descrito em. 3 » 2 , / 

dztfífiminamos o valor de T i j u - j n que sera um cznto valor 

mzdio de n i i I Ê n s i 1 • 

Va mzsma forma, tomam parte na difração múlti 



pia, os planoò da faMllla 200, 422 e 420 para o pico 3Ad 

mltindo a na o o conhecido, dctcmlnamoò o valoK mcdlo 

n t i z a - H z o . Wo p i c o 4 , tomam parte OÒ planoò da famZlla 200 , 

220 e 2 2 2 . Mcó-tc c a ^ o aòòumlmoò qae n2oo=n22o=n2oo-22o c 

c o n í i e c i d o e determlnamoò n2 22 . 

Como reòultado obtlvemoò: nzoo-220, n222 ^ 

n s M - i i i aprcòcntadoò na tabela 3 . 5 . 

Criòtal n200-220 nz 22 n a 1 1 - 1 u ni|20-'»i22 

M, ,0S0 ± .008 . 0 9 ± .01 .060 ± .007 . 2 5 ± .06 

« 2 
.125 ± .016 .16 ± .02 .08 ± .01 .31 ± ,08 

« 3 . 140 ± . 0 2 0 .19 ± . 0 3 .11 ± , 0 2 .36 ± .10 

Tabela 3.5 

Utilizando um nãmero maior de plcoò, c òobre-

tado de Interaçõeò trlplaò terZamoò poòòlbllidade de ob^ 

ter cada nfife^ lòoladamente. Wo noòòo caòo, 00 picoò òão-

geralmente rcòultante de interaçõeò qaãdruplaò o que fez 

com que òÕ obtiveòòemoò oò dadoò da tabela 3.5. 

Wo entanto, o que acabamoò de deòcrever conò-

tltue um método original para determinação da diòtribui -

ção doò moòalcoò, òe bem que Catlcha-Elllò ( Í 9 6 9 ) jã tlocò^ 

òe òugerldo a d e t e r m i n a ç ã o deòta dlòtrlbulção. . 

Utilizando oò valoreó da tabela 3.5, flzemoò 

um novo calculo doò perfiò teÕrlcoò . O0 reòultadoò còtão 

apreòcntadoò na flg. 3.11, 3.12 e 3.13. 
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Vodctfíoò obòcfivar um acordo melhor entre e¿te& perflò . e 

Oò perfiò experiméntalo daò fl<\ò, 3 . 4 , 3. 5 e 3 . ¿ , 

Intégralo e tomadoò deòteò perfiò e OÒ 

corrcòpondentcò valoreó obtidoò doò dadoò experiméntalo eò_ 

tão apreòcntadoò na tabela 3.6 

Pico Crlòtal • «A'^'^P'* [teõrlco 

1 

.062 ± .002 . 0 3 9 Í 

1 .070 ± .002 . 0 4 4 6 1 

M 3 .072 * .002 .0470 • 

3 

l013,± ,002 .0141 

3 .0Í5 ± . 0 0 2 ,0160 3 

S 
. 0 2 2 ± . 0 0 2 .0162 

4 

M, . 0 2 4 ± . 0 0 2 .02&3 

4 . 0 2 5 t .003 ,0308 4 

h . 0 2 5 ± . 0 0 5 ,0 318. 

Tabela 3,6 

Aò maloreò dlòcrepãncia òão obòervadaò no pl 

CO 1 o qae talvez òe deva o fato de termoò utilizado 00 va

loreó de Ti n I "H ) î 3. , o' que. òcgiummente eòtã errado, • 



3 . 4 . 3 . - CORREC^t) VOS p PEUIPO AO FATOR PE TEMPERATURA 

O a ya-doA.e-4 tíe n dp^eóeít-tacíoA ua tabeta 3 . 5 . m a o 

tm tonia o faton. cía Vzbyt dt ttmptratura. Pe acordó com 

as equaçõei ( 2 2 ) e ( 2 3 ) , p^. ZS.para « ^ 0 , -tetiioá 
« _ f ) . , A . . . . 2 2 

"Al ( ^ ) .p. X3 

fcdPi 

:2 
^ 7 -̂̂ ^̂ .v 

. c. ,- " ^ ., ^¿i hj 

ondt ico fator dt Lortntz í/stnO.. e K ama constantt, 

Eòtt valor 0.. foi o qut ¿ e usou para o calculó -

da tabtlA 3 , 5 . Entretanto, t acAcssario Itvar-sc tm conta o 

tftito da tt\Aptraturá no fator dt tstrutura, o qut st faz -

na forma F « F 
cale • 

O valor do cotficitntt Untar dt reflexão 

i2 
K . ( t P ) . 

E i t a txpressEo moòtrà qut o valor n da tabela 3 . 5 

qae ¿era ckamado dt'j\^ tota ligado ao n ptla txprtòòão 

faztndo í.\òta correção, rtòulZam 00 valoreó aprtótntadoó na 

tabela 5 . 5 . a . * . -

Tabtla 3 . 5.a.,- ̂ alortó dt n com corrtção dt temperatura. 

hkl 

Crió tal Crió tal 

hkl 
"^hkl í ^ ) '^ítfe^ í 

ZOO .06 ± .Oí , 0 9 ± ,01 . 7 2 ± . 0 2 

IZO .(?5 ± . 0 ; ,06 t ,0J . 7 7 í , 0 2 

tiz . 0 5 ± .Oí ,06)± ,007 . 7 5 t ,0Z 

4Z0 .0$ - ,01 . tJó2r .004 ,12 ± ,04 

422 . 0 7 i .01 . 0 4 5 ± ,004 ,10 t . 0 3 



Os valo/ie.ò do. jci corrigidos pelo efeito da tempe

ratura de Vebyc são ainda significativamente diferentes. 

Tentamos encontrar uma expressão analítica 

n « t i Í c i S y ) 

sendo : . , 

do tipo 

Entretanto o numero de dados experimentais medidos 

para cada cristal não permitiu a determinação de todos os c 

coeficientes, 
3.4..4 -. CONCLUSÃO 

Bm resumo encontrxiu-se evidencia de que 

o valor n da largura mosaico tem dlierentes valores para os • 

distintos picos do diagrama de difração múltipla» 
Vuas possibilidades de calculo poderiam ter 

sido Scouidas: 

a - deixando n como parámetro far-se-Ía 

o ajuste de cada pico encontrando-SQ, então, valores di 

ferentes de n • Proccc/encío-Ac desta forma não ^eria fãcil ere 

contrae uma justificação física para.^esse falo, jã quz cada 

pico estã associado simultaneamente a varias direções do 

crA,stal, ^ . u^cindo valores de n qtii dependam da dire

ção no cristal, ou sejam valores de n ^ ^ ^ . 

Esta ultima possibilidade c mais interessan -

•te do ponto de vista físico e sugere que a distribuição an-

guiar do mosaico poderla estar re,presentada por um tensor 
de Sa, ordem, o que nao fol possível provar, 

Eol'este ultimo'caminho o seguido can base 

nas considerações anteriores. Contudo, mais ampla experl 

mentação serla necessária antes de se concluir sobre a 

anlsotropla da distribuição mosaico. 



3 . 5 - VtT€n\ÍUKÇÂO VOS PARÁMETROS PA REPE 

Mo capí-tuto US di6cutlmoÁ AÔbrc a po&òibltída-

dt rfe determinar o parâmetro da rede a partir das posl -

çõe4 angulares dos pieos de difração múltipla. Como 

que uma expertencta de d-c^raçao múltipla e realizada sob 

eondlção multo especial de alinhamento {Capitulo 2 . 4 ) e 

de se esperar que os valores das posições angulares, obti

dos experlmentalmentCf sejam bastante confiáveis para de -

terminação dos parâmetros, pelo menos para OÓ crlótals tl 

po Ai. Referlw-nos a cristais do tipo H porque um alinha 

mento efetuado num cristal do tipo V, para realização de 

uma experiência de difração múltipla, nem sempre ê perfel 

to devido ãs dlflculdadeó experiméntalo referldaó em 2,4, 

Serã propoóto aqui, realizar medldaó doó parame 

troó da rede do LIF a partir de óuas posições angulares 

dos picos de difração múltipla obtidos experimentalmente, 

Vlspondo destes valores experimentais, o parâmetro a da 

rede cristalina do Llf pode ser determinado pela equação 

( 5 7 ) , . Wo entanto, os valores experimentais das posições -

angulares dos picos múltiplos não devmser Introduzi

dos diretamente na equação (57) , pois ela e valida para os 

valores de e^^medldos a partir de uma determinada origem 

definida na dedução dessa equação, 

Numa experiência de difração múltipla, nem sem

pre ê obtida uma condição experimental e x a t a m e n t e Igual 

aquela requerida na expressão ( 5 7 ) e temoA, na maioria dos 

c a s o S t valores experimentais tais que: 
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Portanto, ¿ e repKZòznta a coordenada da origem para aò po_ 

òtçõcò angulareò còtabelecldaò em ( 5 7 1 em relação ã eò_ 

cala do eixo x ào gonioòtato, que foi còcolhldo como eixo 

azlmutal ( C a p , 2 , 4 1 . Kòòlm e Igual ao valor lido, na eò^ 

cala X do gonioòtato numa poòição de difração múltipla, 

Kntcò de podermoò determinar o parâmetro da re 

de do crlòtal a partir doò òeuò dadoò experiméntalo e^,de 

vemoò determinar o valor da coordenada A g , para cada expe 

rienda, Podemoò verificar na flg, 1, & ou 1,9 que, quando 

um ponto da rede reciproca hkl toca a eòfera de Etoald 

apõò uma rotação e^, òempre o ponto, òlmetrlco em relação 

ao eixo hOO, hRl toca a eòfera de Ewald apõò uma rotação 

d e - e ^ , Eòteò plcoò multiploò òão equivalenteò e ocorre 

em pontoò òlmétrlcoò em relação a origem eòtabeleclda no 

capitulo 1,4 e 1,5, 

Portanto, a coordenada àz e determinado a par -

tlr daò poòiçoeò deòteò plcoò equivalenteò: 

t o 

Logo Ae ' 
2 



COS cqulvate.ntzò 

Em cada cxpcKicncia, medimos as posições dos pi 

. O primeiro pico foi chama 
111 

e P ' ^ 
113 \ 7 ; 3 

de 

n? 0 . Veterminamos, para cada experiencia o vator de AO a 

través das posições e ° e e ' dos picos nÇs, O e í . A par-
E E _ 

tir destes valores, a posição angular para outros 

cos para a mesma experiencia c determinado a partir 

P i 

de 

sua posição angular , 

o c t 

Podemos notar peta formula acima, que o erro cometido na 

determinação de é resultante de uma propagação de erros 

provenientes de tres medidas, o que pode resultar muito -

g r a n d e . 

Por outro lado, se somarmos as posições angula

res de dois picos equivalentes temos: 

- E 2 e 

e portanto. 

^E ' H 
59 

Assim, o valor e^ seria determinado com um erro menor 
o 

pois seria proveniente da propagação de duas medidas 

uma a menos do que na condição acima. 

Uma vez ' que medimos somente os picos equivalen 

tes {0\ e [í], e os demais ( 2 1 , ( 3 ) e ( 4 ) individualmente. 



ct determinação doò parâmetroò foi feita de duaò maneiraò '* 

a ' a partir doò picoò equivalenteò [0] e \1) , 

dctcrminamoò o valor de e de acordo com a 
o 

(591. Viòpondo dcòtc valor e^, o parâmetro 

da rede e deduzido analiticamente a partir 

da expreòòão (571 do Capitulo Í .5. 

b - OA valoreó de para OÒ picoò (21, (3) e 

[4) foram determinadoó a partir doò picoò O 

e 1 com o UÒO da expreòòão {5S), Com eòteò 

valoreó de e com a equação 157), oó valo^ 

reò doó parâmetroò da rede òão determinadoó 

numericamente, 

3.5.í - MiTÕVO ANALÍTICO 

O método analítico e aplicado para OÒ picoò [Q\ 

e {\\ e portanto intervém oò pontoò da rede recZproca 

íll - 113 e i n - Tl3 reòpectiv amenté. Na expreòòão (571 

devemoò introduzir aò coordenadaò x^, e " 

teròeçÕeò daò circunferenciaó 54 e 55. Neòte caòo, aò equa 

çBcó deòtaò circunferenciaó òão: 

2 . /i^ + fe^ 
X * y„ " — — = 

' .a' 



hioò pontoò de. interòecção daò circunferenciaó acima ocor

rem Oò picoò multiploò equivalenteò ou òejam, noò pontoò 

( x j ^ i / j l e Í X j í í / ^ l onde: 

1 . I 8a^ - 33\^ 

iOQo, O criòtal deve girar a partir da òituação inicial 

de ± E ^ para encontrar OÒ picoò multiploò [1] e 10) noò 

pontoò Í X j , i / y l e X 2 , í / 2 ' * ^ ' " ^ neòta òituação origi 

nal [jã convencionada] o- ponto-: da rede recZproca do pi 

CO {0] òe encontra a coordenada x ^ » - — í — e « ^ 4 
o a ^ o a 

ifig.US.ô), a partir de (57) temoò: 

coòz^ . " — - (601 

] 1 

R e A o t v e n c í o a e q u a ç ã o a c i m a , temoò 

ZB 

onde: 

A - ( z c o A ^ x -

B - 64A 

C « - / Z 

P - 64A' ' + 3300X4 

C « - / Z Í X ^ - SOOX^ 



oiLtfiaò óotuçÕei da. equação ( 6 } foram abandonadaò por 

conduzir a reòultadoò diòcrcpantcò. 

3.5.2 - M^TOVO UmiRÍCO 

O mctodo numérico foi aplicado para oò picoò 

2, 3 e 4, portanto intervém, para cada pico, pontoò da 

rede recZproca do tipo hkO e hkZ, conforme a tabela 3 . Í . 

Heòte caòo, aò equaçdeò \S4) e ( 5 5 ) òão da for

ma: ' 

onde aò òuaò òoluçõeò para oò picoò conòlderadoò òão: 

lembrando que r^^^ » ^ -

aò poòiçoeò angulareò deòteò plcoò podem òer equacionados 

em função do parâmetro com o UÒO da equação ( 5 7 ) , e obtemoò 

JÉ^ + JÍÍL. 
a a 



A ',>xp*Ltòáão acima foi calculada numericamente atribuindo-

-òc vaíoKcs arbitrarios para o parâmetro a , EA teò pontoò 

foram colocadoò num grafico com OÒ na abciòòa e oò va 

Ioreò de a na ordenada. Oò graficoò a « f^^Q^ para oò 

picoò Z, S e 4 Còtão apreòcntadoò naò figo. S.14, 3.15 e 

3 . 16. 

A partir doò grãficoò acima, podemoò notar que 

uma variação do parâmetro de 0.00IA provoca uma variação 

na poòição do pico múltiplo [Z] de apenaò 0.007°, ao paò

òo que uma meòma variação do panÔmetro provoca uma varia 

ção de 0. 045*^ na poòição do pico | 3 ) e uma variação de 

O.OIZ^ na poòição do pico {4). 

3.5.3 - RESULTAVOS OBTTVCS 

A determinação doò parâmetroò foi feita a par -

tir doò picoò òimétricoò e equivalente \0) e [1] pelo me 

todo anatitico. Eòte reòultado e apreòentado na tabela 3.7 

onde conòtam aò poòiçoeò medidaò e poòição conrigi-

doò . 

Criòtal Picoò E g í o ) E^IO 
o 

a íA) 

0 

1 

357.17 ± .01 

1.Z9 ± .01 

Z.060 i .005 4.0762 ± .OOOi 

0 

1 

3 5 7 . 3 0 ± .01 

1 .33 ± .01 

2.015 \ . 0 0 5 4,02n t .000 3 

M3 
0 

1 

357.01 ± .01 

1.14 ± .01 
2 . 0 6 5 ± . 0 0 5 4.0 26 1 ^ .00)'^ 

Tabela 3 . 7 

Parâmetro da rede do LiP obtido a partir daò poòiçoeò 
doò piCOÒ mãltipíoò 
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Oò paràmzt^oò d&tcKmlnadoò a partir daò poòt -

çõeA doò picoò ( 2 1 , ^ 3 ) e [4], tomadoò individualmente , 

conòta na tabela 3,8 onde podemoò ver, pela magnitude doò 

êrroò propagadoò no valor final do parâmetro, que eòte mç 

todo òomente e preciòo quando òe pode medir OÒ valoreó 

com muita preciòâo. 

Criòtal Picoò (oi c 1 
0 

a í Â ) 

2 3,56 ± .01 4.33 ± ,06 4 . 0 2 S ± .001 

M, 
3 8,39 ± .01 9, 16 ± ,08 4 . 0 2 7 ± .003 

4 13,69 ± ,01 24.46 ± ,03 4 . 0 2 9 + ,002 

2 3,62 + .01 4.30 ± ,06 4.028 ± .001 

" 2 3 J,48 ± ,01 9.17 ± ,04 4,028 ± .003 

4 23,75 ± .01 24.44 ± ,02 4.029 ± .002 

2 3.353 ± .01 4.28 + ,06 4,029 ± ,001 

3 8.239 ± .01 9. 16 ± .04 4.027 ± .003 

4 2 3 . 4 9 1 ± ,01 24.41 ± ,03 4.029 t .002 

Tabela 3.8 

Parâmetro da rede do LiP obtido a partir'daò 

poòiçoeò doò picoò de difração múltipla to_ 

madoò individualmente. 

Uma vez que a poòição corrigida e obtida por meio daò 

poòiçoeò doò picoò equiuatenteò (o) e [1]jO erro final na 

medida e baòtante incAementado pela propagação de erroò . 
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3.¿ - ÍNPLU^NCTA VA TEMPERATURA VE IRRAPIAÇAO 

0¿ criòtaiò M^ c líoram iKKadiadoò com 

mcòma doòe. dc ncutronò, porem cm diòilntaò condiçocò dc tC-mpc 

ratara. Portanto OÒ valoreó apreòcntadoò nã tabela 3 . 7 repre-

. òentam ama variação do paKãmetro da rede do lif com relação a 

temperatura de irradiação. Ocorre um aumento no parâmetro do 

. criòtal U^iirradiado a 148°c]em relação ao criòtal U^(irradia 

do a 4°c) enquanto que hã uma diminuição do parâmetro do 

criòtal H^drradiado a ns^cjcom relação ao M^. 

Por outro lado, a tabela 3 . 5 noò moòtra a varia 

ção do parâmetro n em função da tempertura de irradiação,O cor 

re uma, òiòtemãtica diminuição do parâmetro n.. de Zndiceò 

hkl baix.00 com o aumento de temperatura. 

Uaturalmente òeria muito difZcil explicar a in 

iluencia.dã temperatura naò variaçãeò doò parâmetroò acima com 

baòe na' formação de defêitdò por irradiação, de uma maneira ab^ 

òoluta. Porem, a temperatura de Irradiação poderia influenciar 

a dinâmica da migração doò defeitoò produzidoò o que reòulta ' 

ria em diferentcò tipoò de defeitoò extenòoò. Efetivamente , 

Pimentel ( Í 9 7 2 ) analiòando còicò meòmoò criòtaiò^ níim microòcS 

pio eletrônico di'varredura, ̂ obòefivou formações de bolhaò na 

òuper^icic: caracterizando :a formação de um tipo de defeitoò. 

Aòòim,'eò.ttiò bolhãò: prbduzidaò a^ 14$ Ç teriam provocado gran, -

dcò tenòõei dentro do crZ^tal Qcorrehdo aòòim um aumento do pa 

rãmetro do criòtal M^. • • 

O parâmetro, h por òua vez, não seria modificado pei 

presença das bolhas, uma vez que ele repreòcnta uma diòtribuição 

• r 



i. •« i / 

dos hi^cruf. mçsaicoò, íU al toó staioKQó de. n pana tempenafu 

na de iinadiaçào baixa òe^^a, fieouttante da menor capacida 

de de micinaçào dc.ò defeitos produzidos, aea^^etando 

maior deòalinhamento doó biocos mosaicos» Wo cristat . 

radiado a temperatura mais atta, haveria uma migração mais 

rápida dos defeitos produzidos resultando um menor desal£ 

nhamento dos mosaicos. Porem, a interpretação em função -

da mobilidade não concorda com 'o fato de que os planos 420 

e.422 apresentam um mZnimo' de r\ para a temperatura de 14S°C, 

INSTITUTO 1>E £|VÊ!l31A ATÔMICA 
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CÕNCLUSÜBS GERAIS 

Em conclusão, as contribuições desta tese podem ser a 

grupadas sob duas categorias: 

A) Estabelecimento duma metodologia para o uso da di

fração múltipla no estudo dos defeitos cristalinos, 

S) Contribuições.para o estudo do fenômeno de difração 

múltipla, 

Al Estabelecimento da metodologia 

O primeiro estudo do fenômeno da difração múltipla a-

pilcada em cristais Imperfeitos foi feito por. Çatlcha-Ellls 

em 1969, Tratando-se, portanto, de um campo nÕvo e pouco ex

plorado, foi antes necessário dar-se uma atenção especial ao 

fenômeno em sl, para depois abordar alguns aspectos do fenô

meno que poderiam ser aplicados em estudos de defeitos, 

[fale dizer que, embora os aspectos, teóricos mais ge -

rals jã tenham sido estudados, não tem sido estabelecidas 

técnicas reprodutZvels e confiáveis para. se obter as medidas 

pertinentes dentro de limites de erro que garantissem a cer

teza das deduções feitas. 

?odc-sc agora realizar essas medidas e obter., por e-

Kcmplo, no caso do LIV, parâmetros -da distribuição mosaico -

com precisão da ordem de 10 a 20 por cento, 

Esses parâmetros nem sempre coincidem com os obtidos 

de medidas de"rocklnQ curves", que são as únicas existentes 

atualmente na literatura, e que naturalmente não levam conta 

do efcito dlreclonal. 

Vara obter-sc resultados rcprodutZveis foi necessário 

realizar-se as seguintes pesquisas -que, uma vez feitas, paò^ 

sarlam a converter-se em rotina.s do trabalha -poi>.tc^U.or. 



A . n 'BòCabtZe.cime.nto e . otimização das condlçÕe.6 cxptrlmentalo 

Ve.ntA.0 dz&te item, extremamente ¿eticado e ckeio de 

detalkes sutis, 'Âernb ramos por., exemplo , o pro jeto e construção 

do monocromador ( C a p * ! ! . . I ) , o 'cãldulo e'construção dos coli

madores [Cap.ll.í], montagem e alinhamento do equipamento, £ 

timização do espectro de. raios-K ate conseguir a eliminação 

total da raia K i etc. ' ' 
«2 > 
y± 

» " f 

A . 2 1 - I n d e x a ç ã o dos picos de. interação múltipla, 

Toi desenvolvido um mctodo [Apéndice 11) que. permite 

identificar em forma univocabas reflexões que contribuem pa

ra um dado pico, txiòtem -outKOó métodos .para se fazer essa 

indexação, mas o proposto e utilizado neSti' trabalho tem a 

vantagem de se poder programar de modo a consumir pouco tem

po de computador, ' . 

A.3)-Ajuste dos picos de interação por meio de gausstanas. 

Os picos ajustados por. gaussianas com "background^ ti 

near apresentaram excelente acordocom os dados experimenais, 

Vcstaca-se o fato de que o ajuste e feito com apenas uma gaus^ 

siana. para cada pico, Bste tratamento permitiu .determinar as 

posições angulares dos picos com precisão de milésimas de 

grau, o qiie repercutiu na precisão das medidas de parâmetros 

da rede, 

A,4]-Veterminação de parámetros da rede, 

ÕS parâmetros' da rede obtidos, pelo método analítico 

{Cap,3,5,1], podem .atingir uma precisão- muito boa quando os 

picos utilizados são escolhidos dentre os mais senslveis a 

pequenas variações dos parámetros. 



„ B) Contã.lbalçõe.0 para o eòtudo do ftndmzno dz dZf,mãltlpta, 

B./.-Foi calculado tzorlcamzntz o pzrfll do pico dc Intcra 

ção múltipla o que conòtltul uma contribuição original, 

8.2.-No. realização doò cãlculoò, Indlcadoò òob B.í, vzrlfl 

cou-òz quz a zxprzòòão do fator gzomztrico proposto por Ia -

ckarlaòcn ÍÍ945) ^ ¿enif; coòyj coò% 

•̂-̂  ^'4ert20g 

não c valida no caòo cm qut o eixo de rotação t parai tio, 

maò não coincidente, no tòpaço rtcZprocó com o vttor 

F o i tntão deduzida uma txprtòòão malò geral ( C a p . / .3,3.1 
òenB.coòO. - coòQ; òtnQ-coòa'; ; 

A . . » ± £ ±° i £ il ü - A ; -f-

^^^^Ij^^^^lj ^'^ 
òen(ô,^coòQf^ - òenQ-^^coòQ-^coòa^j ^ 

òcnQ; ;CàòQ' ' 

resultado também original, 

B . 3. -Coííi o tstudo dos perfis encontrou-òt, txptrlmtntaímtn 

tt, CMldcnclaò da variação da largura do moòalco com a dire

ção dentro do crlòtal, foram calculadoò oò valores dt n para 

dlftrtnttò orientações e pcnsou-st na posslbllldadt dt rtprt 

stntar esta distribuição com um ttñSor dt 5a, ordtm, st btm 

qut o numero dt^dados obtidos não foi suficiente para testar 

dtvldamtntt tssa klpÕttSt, 

B.4.-0 slsttma de equaçõts diferenciais qut rtgtm o ftnÕmt 

no foi Inttgrado cm forma numérica, para o qut foi ntctssã -

rio programar os calculoò-

Bmbora tòtt fato, por òua naturtza, não ttnha origina 

lldadt, dtòtaca-òt o fato dt .òzr a prlmzlra vtz qut tlz t -

rtallzado para este fim. Sob' es tt' ponto dt vista, tsta pro

gramação passa a Inttgrar a rotina rtftrlda na partt A 'das 

conclusões. 
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8 .5 .-Os rtòultados das medidas feitas nos cristais P j , 

e P^ pouco danificados, provaram que a teoria usada, desen -

volvida para cristal mosaico, não pode ser aplicada num cris^ 

tal bastante perfeito por causa da extinsão primaria, o que 

reflete no funda o fato de que os poucos dominios cristali -

nos que se encontram no cristal quase-perfeito não podem es

tar distribuidos estatisticamente segundo uma gaussiana, 

.. B,6,-Embora o número dc temperaturas diferentes a que foi 

feita a irradiação seja pequeno {'¡U'^C,- 14S°C c 173°C) pode 

se ter uma idéia preliminar da influência da temperatura de 

irradiação nos valores dc n para .diversosjupíanos em diferen 

tes cristais {tabela 3 . 5 , a ) . ?ara os planos ZOO, IZO c 222 

hã uma queda do parâmetro n com a temperatura de irradiação 

o que pode ser explicado cm termos de mobilidade dos defei

tos que aumenta com a temperatura, Hotá^se ( Vimcntel,]9TZ] 

um efeito análogo para as largura integrais dos picos ZOO 

222 c n / , Vorêm, a interpretação cm função da mobilidade -

não concorda c o m ' o fato de que os planos 4Z0 e 4ZZ apresentam . 

am mínimo dc n para a temperatura dc 14S°C, 

d,7.-Observa-se qut o parâmetro da rtdt itabtla 3.7] aumtn 

ta inicialmtntt com a temperatura,- atingt um máximo t dtcrcs^ 

ct. 

Esse fato poderia ter rtlação com a prtstnça dt bolhas 

observadas por Vimtnttl,{1972] a U8°C qut dtvtrâ provocar -

grande aumento dt ttnsõts; uma vtz qut a I73^C muitas delas 

"estouraram" ou chegaram att a superfície {?imtntzl, 1 9 7 2 ) , 

teria ocorrido a constquentt liberação de ttnsÕts. 

rnABAUlOS VUTUROS 

?.- Utilização do mttodo de difração múltipla, como ttç 



jt-cíia. pare. o estado de defettos em monoertstats metattcos e ¿I 

gas iiietãl.ícas . 

2 . - Estudo mais aprofundado da extinsao primaria, para 

extender a aptieação do método de difraçao múltipla para eris^ 

tais quase perfeitos para os quais provamos experimentalmente 

neste trabatko que a teoria usada nao tem validade, O trata

mento neste caso devera ser feito de acordo com a teoria di

nâmica do cspatkamenio de raios-K pelos cristais, Veve-scno^ 

tar que o estudo dinâmico teórico das. reflexa es. múltiplas e 

trabalho bem difícil, existindo excelentes trabalhos, experi-

' mentais da escola do ?rof, Bcajamin^ Post, assim como tcntati 

vas para resolver esse problema, teoricamenteí 

3.- Veterminação da distribuição anisotrÕpica dos mosai 

COS a partir de um numero maior ̂ de medidast-:experimentais , e 

correlacionamento desta .distribuição'com os defeitos produzi

dos , 

4,- Me-ómo quc-a anisotropia da distribuição mosaico te 

nha sido testada com medidas que não admitem duvidas¡ a ori

gem dessa anisotropia numa rede cubica, portanto com prdprie 

dades físicas isótropas , não ficou estabelecida, 

PropÕe-sç, portanto, a realização de medidas de irrafr 

. diação com feixes dirigidos segundo direções cristalográficas 

predeterminadas para tentar obter informações adicionais 

5,- Estabelecer condições Õtimas para a determinação de 

•parâmetros de rede usando aqueles picos mais sensíveis a va

riação desse parâmetro, 

6,- O estudo feito nesta tese baseou-se ate certo pon

to na medida do parâmetro n da distribuição mosaico. Obvia -
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m e n - t e não foi ne.gtlQe.nclado o fato de. qae oò defeitoò CKIÒ-

tallnoò produzem outroò tlpoò de" defeitoòal^unò doò qualò 

bem conkeeldoò, noò dlagramaò de difração de raloò-K, em 

partlauZar noò dlagramaò de difração múltipla. Entretanto -

a m a contribuição Importante poderia òtr feita .tn traduzindo-

òe naò equaçocò dlferenclalò um modelo metematlco de um cer 

to tipo dc ImperfclçÕcò * " I ^ - t p pode òcr feito còtudando-òc. 

teoricamente 00 valoreò daò refletlvldadcò para dlvcròoò 'pia 

noò cH.lòtallnoò de um crlòtal que poòòul na òua rede um certo 

t^pQ. c ^ e defeito com certa dlòtrlbulção. 

Eòòe eòtudo provavelmente conduzira a refletlvldadcò 

que dependerão de um certo numero de parâmetroò quê poderão 

òcr determinadoó, poòteriormente, na rcòolução do òlòtema de. 

equaçõcò dlferenclalò. 

Eòòe eòtudo e conòldcr^açio prioritário ̂ em ̂ OÒÒO plano 

de peòqulòa Imediato. 

7 . - Avaliação de T\ a partir de curvaò de "rocklng" para 

vlvcròoò planoò crlòtallnoò com o Intuito de verificar a dlò^ 

'trlbulção anlòÕtropa evidenciada pela difração múltipla. 

S.~ Qbòerva-òe na'òuperpoòlção de cruvaò ajuòtadaò òobre 

Oò dadoò experimentaiò {flgòf 3r] a 3-6] que em q.mkoò oò ladoò 

do pico principal encontram-òe plcoò òccundarloò de^ amplitude 

bem menor [^10%), EÒÒC fato e gc^al para todoò oò plcoò medl

doò. Poderia tratar-òe de um efeito Inòtrumental ou de dlfraz 

ção o que não ckegamoò a verificar, lim eòtudo malò aprofunda-

Mo devera òer feito com o Intuito de còtabclecer ÒC CÒÒCÒ pl

coò òão dc origem Inòtrumental ou poòòuem qualquer òlgnlflca-

do fZòlco dependente do crlòtal. 



APÉNDICE I - PROGRAMAS UTILIZADOS 

C CEDIK - COEFICIENTES DA E O . DIFERENCIAL 
C DADOS 
C O I J B - REFLETTVIOADE INTEGRADA ( I t J - INDICES ) 
C GAMAI - COSENOS DIRETORES ( 1 = 0 ATfc 3 ) 
C A M I - COEFICIFNTE DE ABSÜRCAQ 
C ETA - L A R G U R A DO MOSAICO 
C EPS - A N G U L O DE R O T A C A O 

C A I J - FATORFS GEOMÉTRICOS ( I . . J - I N D I C E S ) 
C O U - REFLETlVlDADE INTEGRADA CRITALTTOS 
C ' P I B - POTENCIA DO F E l X E P R I M A R I O S E M O I F R A C A O MÚLTIPLA 
C T - ESPESSURA DO-CRISTAL 
C O - C O E F I C I E N T E S DO POLINOMIO CARACTERÍSTICO 
C RARE - PARTE REAL DA RAIZ DO POLINOMIO 
C RATM - PARTE IMAGINARIA DA R A U DO POLINOMIO 
C SE K I G U A L A .ZERO EPS E FIXO E E T A VARIA DE DELTA ATE 
C . ETAF 
C LE E T A , E T A F , D E L T A 

C ETAF - ETA FINAL 
C ~ DELTA - INCREMENTO 
C E P S = 0 
C * * * SE K DIFERENTE DE ZERO ETA E FIXO E EPS VARIA DE 
C DELTAl ATE EPSF 
C LE E P S , E P S F , D E L T A l , E T A t P I B 
C EPSF - EPS FINAL 
C DELTAl - INCREMENTO DE EPS 

rf.-f.lf 

FUNC Í Õ , A ) = 0 / ( E T A * R A D * R A I Z ) * E X P Í Í - ( A * E P S * R A D ) * í A':^EPS 
1 * R A D ) ) / ( 2 . * Ê T A * R A D * E T A * R A D ) ) 

FUNCl ( O Z , P ) = O Z * P / ( V * V ) 
C * * * 
C 

DIMENSION AC( 4 , 4 ) t F t ¿ ^ , 4 J , 0 ( 5 ) , R A R E ( 4 ) , R A I M ( 4 ) , P ( 5 ) 
DIMENSION B B ( 4 , 4 ) , A B ( 4 , 4 ) , T I T ( 8 ) 
COMMON N » D 3 , D 2 , D l , D 0 , C 3 , C 2 , C l , C 0 , B 3 , B 2 t B l » B 0 , A 3 , A 2 , 

2 A 1 , A O , 0 » R A R E , R A I M 
1 READ 9 9 9 9 , T I T 
3 READ 7 7 7 7 , N , K 

PRINT 9 9 9 9 , T I T 
READ 1 0 0 0 , A 0 1 , A 0 2 , A 0 3 , A 1 2 t A 2 1 t A 1 3 , A 3 l t A 2 3 » A 3 2 
READ 1 0 0 1 , G A M A 0 , G A M A 1 , G A M A 2 , G A M A 3 , A M I , T 
READ 1 0 0 7 , A Z 
READ 1 0 1 2 , 0 Z 0 1 , 0 Z 0 2 , 0 Z 0 3 , 0 Z 1 2 , 0 Z 2 1 , 0 Z 1 3 , 0 Z 3 1 , 0 Z 2 3 , 

* 0 Z 3 2 
READ 1 0 1 3 , P 0 1 , P 0 2 » P 0 3 , P 1 2 , P 2 1 , P 1 3 , P 3 1 , P 2 3 , P 3 2 
PUNCH 7 7 7 7 , K 
IF (K) 5 , 4 , 5 

C VARIA ETA 
4 READ 1 0 1 4 , E T A , E T A F , D E L T A 

EPS = 0 
PRINT 1 0 0 3 , E P S 
GO TO 2 

C VARIA EPS 
5 READ 1 0 1 5 , E P S , E P S F , D E L T A l , E T A , P I B 

PUNCH 1 0 1 5 , E P S , E P S F , D E L T A l , B T A , P I B 
PRINT 1 0 1 6 , E T A , P I B 

Z P I = 3 . 1 4 1 5 9 2 
R A I Z = S 0 R T ( 2 . * P I ) 
R A D = Í 2 , * P I ) / 3 6 0 , 
V=AZ*AZ*AZ 

http://rf.-f.lf


PRINT 8888,RAD 
PRINT 1020,0Z01,QZ02,0Z03,0Z12,0221» 07.13,0731,02 23, 

* 0 2 3 2 
PRINT 1021,P01,P02,P03»P12.P21,P13,P31,P23,P32 
PRINT 1022,A01,A02,A03,A12fA21,A13,A31,A23,A32 
PRINT 1023,GAMA0,GAMA1 ,GAMA'2 ,GAMA3 
PRINT- 1024, AZ, AMI, T 
001=FUNC1(QZ01,P01) 
002=FUNC1(QZ02,P02) 
003=FUNC1(QZ03,P03) 
Q12=FUNC1{QZ12,P12) 
013=FUNC1(0Z13,P13) 
021=FUNC1{0Z21,P21) 
023=FUNC1(0Z23,P23) 
Q31=FUNC1(0Z31,P31) 
03?=FUNC1{0Z32,,P32) 

8 001B=FUNC{Q01,AOl) 
002B=FUNC(002,A02) 
003R=FIJNC{003,A03) 
012B=FUNC{Q12,A12) 
013B=FUNC(013,A13) 
021B=FUNC{021,A21) 
023B=FUNC(Q23,A23) 
031B=FUNC(031,A31) 
Q32R=FUNC{032,A32) 
A'0=-{ AMI+001B+002B+Q03B) /GAMAO ' 
B0=0018/GAMA1 
C0=002B/GAMA2 
D0=003B/GAMA3 
A1=-001B/GAMA0 
Bl=(AMI+Q01B+012B+Q13B)/GAMA1 
C 1=-021B/GAMA2 
D1=-031B/GAMA3 
A2=:002B/GAMA0 
B2=012B/GAMA1 
C2=-(AM I+0028+021B+Q23B)/GAMA2 
D2=D32B/GAMA3 
A3=-003B/GAMA0 
B3=-013B/GAMA1 
C3=-023B/GAMA2 
D3=tAMI+003B+031B+032B)/GAMA3 
CALL CHAREO 
IF (K) 15,10,15 

10 ARG=AMI*AMI+2.*AMI*Q01B 
ROOT=S0RT(ARG) 
A=EXP(l./GAMAl*ROOT*T) 
B=EXP{-1./GAMA1*R0DT*T) 
P1B=:001E^M { A+B) / { A-B)*R00T-(AMI+001B) ) / ( ( 2. /( A-B) ) * 

3{ 2./(A-B) )*-ARG-001B*001B) 
IF (ETA-ETAF) 14,14,1 

14 PUNCH 1018,ETA,PIB 
PRINT 1017,ETA,PIB 
ETA=ETA+DELTA 
GO TO 4 0 

15 PRINT 1003,EPS 
IF (EpS-EPSF) 25,25-,3 

25 EPS=EPS+nELTAl 
4 0 PUNCH 1 0 0 7 , A 0 , B 0 » C 0 , D 0 , A l . B l » C l i D l , A 2 t B 2 , c 2 , D 2 . A 3 , B 3 , 

* C 3 , D 3 



m 

P U N C H 1 0 0 7 , { R A r E ( I ) , Î = 1 . , N ) 

P R I N T 1 0 0 4 
P R I N T 1 0 0 5 , A O , B O , C O , D O , A l , B l , C l t D l , A 2 . B 2 , C 2 , D 2 , A 3 , 8 3 , 

• - : - C 3 , D 3 
P R I N T 1 0 0 8 

P R I N T 1 0 0 9 , ( 0 C I ) , I = 1 » 5 ) 

P R I N T 1 0 1 0 

P R I N T 1 0 1 1 , ( R A R E ( I ) » R A I M ( 1 ) , 1 = 1 , N ) 

GO TO 8 

7 7 7 7 FORMAT ( 2 1 2 ) 

8 8 8 8 F O R M A T ( 5 X , 5 H R Â D = , E 1 4 , 8 ï 

9 9 9 9 F O R M A T ( 8 A 4 ) 

1 0 0 0 F O R M A T ( 8 F 1 0 . 8 ) 

1 0 0 1 F O R M A T ( 4 F 8 . 6 , F 6 . 3 , F 9 . 7 ) 

1 0 0 3 F O R M A T t / / / , 5 X , 5 H E P S = , F 6 . 3 , I X » 5 H G R A U S ) 

1 0 0 4 FORMAT ( / / , 1 6 X » I h A , 2 1 X , I H B , 2 I X , I H C , 2 I X , I H D , / ) 

1 0 0 5 F O R M A T ( 4 ( B X , E 1 4 . 8 ) ) 

1 0 0 7 FORMAT ( 4 E 1 4 . 8 ) 

1 0 0 8 F O R M A T ( / , l O X , 3 6 H C 0 E F I C I E N T E S DO P O L I N O M Î O 

* 1 4 H C A R A C T E R I S T I C 0 , / ) 

1 0 0 9 F O R M A T ( 5 X , 5 ( 3 X , E 1 4 . 8 ) ) 

1 0 1 0 F 0 R M A T ( / / , 2 0 X » 6 H R A I Z E S , / / , 6 X , 1 0 H P A R T E R E A L , 1 0 X , 

^ ' 1 6 H P A R T E I H A G I N A R I A , / ) 

1 0 1 1 FORMAT ( 2 ( 5 X f E 1 4 . 8 ) ) 

1 0 1 2 F Q R M A T ( 5 E 1 4 . 8 ) 

1 0 1 3 FORMAT ( 8 F 1 0 , 9 ) 

1 0 1 4 FORMAT ( 3 F 5 . 3 ) 

1 0 1 5 FORMAT ( 4 F 5 • 3 , E 1 4 . B ) 

1 0 1 6 F O R M A T ( / / / , 5 X , 5 H E T A = » F6 • 3 . I X r S H G R A U S • l O X , 5 H P I B , 

* E 1 4 . 8 ) 

1 0 1 7 F O R M A T t / , - 5 X , 5 H E T A = , F 5 . 3 t 5 X , 5 H P I B = , E l 4 . 8 , / ) 

1 0 1 8 F O R M A T ( F 5 . 3 , E 1 4 - 8 ) 

1 0 2 0 F O R M A T ( 4 6 X , 2 H 0 Z , / , 5 ( 5 X , E 1 4 . 8 ) ) 

1 0 2 1 FORMAT t / i 4 7 X . I H P , / . 9 ( 3 X , F 1 0 . 8 ) ) 

1 0 2 2 FORMAT { / , 4 7 X , I H A , / , 9 ( 3 X , F I O . 7 ) ) 
1 0 2 3 F O R M A T ( / , 2 4 X » 4 H G A M A , / , 4 ( 4 X , F 8 • 6 ) ) 

1 0 2 4 F O R M A T ( / , 5 X , 4 H A Z = , E 1 4 - 8 . 4 X , 4 H M I = , F 6 . 2 , 4 X • 3 H T = , 

* F 6 . 3 , / ) 
3 0 C A L L E X I T 

E N D 

. W S i n y i O DÊ iK£H5lA ATÔMJCA 
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SüRPOUTlNE CH.AREO 

CHAREO - CALCULO DOS AUTO-VALORES DE UMA MATRIZ REAL 
NAO SIMÉTRICA OUE SAO AS RAIZES DO POLINOMIO 
CARACTERÍSTICO 

AC - MATRIZ N*N 
- COEFICIENTES DO POLINOMIO 

DlMEr4SION A C ( 4 , 4 ) »FÍ4,4) ,0(5) ,RARE(4) .RAIM(4) , P (5 ) 
DIMENSIÓN 8BÍ4,4),AB{4f4) 
CüMMPN N,AC,O ,RARE » RAIM 
Nl=N+l 
0 ( 1) = 1 
n n 2 1=1,N 
n o 2 J=1,N 
AC( T, ji=AC(r,j)';'.ooi 
CONTINUÉ 
DO 10 T=1,M 
00 ]0 J=1,N 
FÍI,0)=ACÍI,J) 
CONTINUÉ 
00 100 K=1,N 
PÍK)=0 
DO 20 1=1,N 
P(K) = P(K)+F(I ,1) 
CONTINUÉ 
FK=K 
0ÍK+1)=-P(K)/FK 
DO 30 T=1»N 
FII,I)=F(I,I)+0ÍK+1) 
CONTINUF 
DO 40 1=1,N 
DO 40 J=1,N 
RBÍI,J)=0 
DO 40 L=1,N 
RB(I,J1=BB(I,J)+ACÍI,L)*FÍL,J) 
CONTINUÉ 
00 70 1=1,N 
DO 70 J=1,N 
F ( í , J ) = B N ( I , J ) 
CONTINUÉ 
CONTINUÉ 
DO 150 1=1,NI 
0(I)=OÍI)*10.**(3*(I-l)) 
CONTINUÉ 
IF (H-3) 145,155,160 
CALL GRAU2(0,RAREl,RARE2 ,Yn 
RARE(1)=RARE1 
RAREÍ 2)=RARE2 
RAIMC1)=YI 
RATMÍ ?)=-YI 
GO TO 200 
CALL GRAU3Í0,RARE,RAIM(2)) 
RATMÍ1)=0 
RAIM(3) = -RAIMÍ2) 
GO Tn -200 
CALL GRAU4(0,RARE,RAIM) 
RETUPN 
END 



SUBROUTINE GRAU4(CtRARE,RAIM) 
C * * * GRAU4 
C SURROTJNA OUE DETERMINA AS RAIZES D A EQUACAO O n 
C OUARTQ GP.AU 
C=̂'''' Ar?r.,UM^NTnS 
Ĉ -* C " COEFICIENTES DA EO. (ORDEM DECRESCEHTE 
C DAS POTENCIAS DE X) 
C=;"̂  RAPE - PARTF_ REAL DAS RAIZES 
C*=:= RAIM - PARTE IMAG. DAS RAIZES 

DIMENSION C ( 5),RARE ( 4 ) ,RAIHÍ4) , C0E3 Í 5 ) , C.n 12 Í 5 ) 
DIMENSION C022(5) ,R(4) 
EQUIVALENCE iC012,C022) 
CN3=C(2)/Cil) 
CN2=C(3)/Ci11 
CN1=C(4)/C(11 
CN0=C(5)/C(I) 
A = C N 3 / 2 . 
C0E3( 1)==1. 
C0E3t2i=-CN2 
CnE3 Í 3 ) =CN i-=CN3-4, --î CNO 
CüE3(4):=CN0*í4.*CN2-CN3*CN3 l-CNl̂ -̂ CNl 
CALL GRAU3(C0E3,R,RI) 
I F Í P I )?.0,10,50 

1 0 IF {R( 1)-R( 2) ) 2 0,30,30 
20 R(1 ) ^ R(2) 
30 T F ( R t 1 ) - R ( 3 ) ) 4 0 , 5 0 t 5 0 
40 P { 1 ) = R ( 3 ) 
50 B= R(l)/2. 

IF(B^^B-CNOJ60,60,70 
60 D = 0 . 

C26=S0PTFi A*A+2.':«B-CN2) 
GO TO PO 

70 n = S o p T F ( B * B - C N 0 ) 
C26=-(CNl/2.-A*Bl/D 

80 C017(1)=1. 
C012Í 2)=A-C26 
col, ?(51^B -0 
CALL GPAU2Í CD12,RAREi 1) t P A R F J 2) ,RA IMt 1) ) 
C022(2)=A+C26 
C022(3)=B+0 
CALL GP.AÜ2Í C022,RARE (3) , R A P ? (4) ,RAIMi 3) ) 
RAIM(2)=-RAlMil). 
•RAIM(41=-RAIM(3) 
RETURN 
END 



VI 

S U B R O U T I N E G R A U 3 Í C , R A R E , R A I M ) 

C - " ^ * G P A U 3 
C S U f i P O T J N A OUE D E T E R M I N A A S R Ã I 2 E S DA KOUACAh DO 

C T E R C E I R O GRAU 
C'-'^-'^ARGUf-lFf-'înS 

C--'''= C - C O E f ^ C T E N T E S DA E O . - ORO^M D E C R E S C E f - TF. 
C D A S P n T L N C I A S D E X 

C='=" R A R f - P A P TE R E A L D A S R A l ? ~ S 
R A I i - Í - I M A G . D A S R A I Z T S 

D i M E N S í O . ] C t 5 ) , R A R E ( 4 ) i C ü * í ? ) 

T e A = 2 

F X P 0 E = l . / 3 . 

Í F ( C ( 4 ) ) 2 0 , 1 0 , 2 0 

1 0 P A R É Í 1 ) = 0 -

GO TO 1 5 0 

2 0 C C 1 = C ( 1 ) * C ( 1 ) 

0 = Í ? 7 . ' : < C C 1 * C Í 4 ) - 9 . * C ( l l * C Í 2 ) * r ; { 3 ) f 2 . = : - C t 2 ) = . ^ ^ N Í / í r 4 

1CCI»:^CÍ 1 ) ) 

I F ( 0 ) 4 0 j 3 0 , 5 0 

3 0 7 = 0 . 

G'l TO 1 4 0 

4 0 0 - - 0 

I E A = 1 

5 0 P = t 3 . * C ( i } - ' : = C ( 3 ) - C ( 2 ) * C Í 2 ) ) / Í 9 . * C C 1 ) . 

P A P = P * P * P + 0 * Q 

T F Í R A D ) 6 0 , 7 0 , ñ O 

6 0 Z = - 2 . ^ ; ^ S 0 R T Í - P ) * C O S Í A T A Ñ Í S n R T ( - R A D ) / O ) / 3 . ) 

GO T p 1 2 0 

7 0 7 = - ? , * 0 * * E X P 0 E 

GD TO 1 2 0 

8 0 R A n ? = S O P T Í R A D ) 

I F Í P ) 9 0 , 1 0 0 , 1 1 0 
9 0 Z = - ( n + R A D 2 P i = * F X P Q E - Í O - R A D 2 1 * * E X P O E 

GO TO 1 2 0 

1 0 0 Z = - t 2 . ^ ^ 0 ) ^ ^ E X P f - E 

GD TO 1 2 0 

1 1 0 Z = t R A D 2 - 0 ) - ^ ' ' - E X P r i E - í R Ä D 2 4 - 0 ) * * E X P O E 

1 2 0 GO TO. ( 1 3 0 , l ' í ' 0 ) , I E A 

1 3 0 Z = - Z . • ' 

1 4 0 R A R E Í 1 ) = Í 3 . ^ C Í 1 ) * Z - C Í 2 ) ) / í 3 - ^ = C ( l ) ) 

l y O C 0 F 2 ( 1 ) = C ( 1 ) 

C 0 E 2 ( 2 ) = r ( 2 ) + R A R E Í 1 ) * C Í 1 ) 

C 0 F . 2 Í , . 3 ) = C Í 3 ) + R A R E Í 1 ) * C 0 F 2 Í 2 ) 
C A L L G R A U 2 ( C 0 E 2 , R A R E t 2 ) . R A R E í 3 ) , R A l M ) 
R E T U R N 

EMD 



v n 

SUBROUTINE GRAU21CtRARE 1,RARE2»RAIM) 

C**^ GRAU2 
C SUBROTINA OUE DETERMINA AS RAIZES DA'EOUACAO DO 
C SEGUNDO GRAU 
C**ARGüMENTOS 
C** C - COEFICIENTES DA EOUACAÔ - ORDEM DECRESCENTE DAS 
C POTENCIAS DE X 
C** RAREl - PARTE REAL DA PRIMEIRA RAIZ 
C** RARE2 - PARTE REAL DA PRIMEIRA RAIZ 
C** RAIM - PARTES IMAG. DAS RAIZÊS (DIFEREM SO PELO SINAL) 

DIMENSION C(5) 
X1=-C12)/(2.*C(1)) 
DELTA =X1*X1-CÍ3)/C(1) 
IF(DELTA)10,20,20 

10 X2= SORTÍ-DÊLTA) 
RARE1=X1 
RARE2=X1 

• RAIM=X2 
GO TO. 30 . ' • 

20 X2= SORT(DELTA) 
RARE1=X1+X2 
RARE2=X1-X2 
RAIM=0. 

30 RETURN 
END 



VIII 

c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 
c 

'f'f 

C O F F 

D A D A A M A T R I Z D O S C O E F I C I E N T E S D O S I S T E M A D E 4 

E Q U A Ç Õ E S A 4 I N C Ó G N I T A S Í N = 4 ) 

A O B O C O D O 

A l B I C l D l 

A 2 B 2 C 2 0 2 

A 3 B 3 C 3 D 3 

O P R O G R A M A C A L C U L A O S C O E F I C I E N T E S 0 0 N O V O 
S I S T E M A ( 1 6 X 1 6 ) O B T I D O A P A R T I R D E S T E 

C O N D I Ç Õ E S D E C O N T O R N O 

P O Í O ) = C 

P 1 ( T ) = 0 

P 2 Í 0 ) = 0 

P 3 Í T ) = 0 

T I T - T I T U L O D O S D A D O S 

A K - R A Í Z E S D O P O L I N O M I O C A R A C T E R Í S T I C O D O 

S I S T E M A O R I G I N A L 

T - E S P E S S U R A D O C R I S T A L E M C E N T Í M E T R O S 

E P S - A N G U L O D E R O T A C A O 

E P S F - E P S F I N A L 

D E L T A - I N C R E M E N T O D E E P S 

E T A - L A R G U R A D O M O S A I C O 

P I B - P O T E N C I A D O F E i X E P R I M A R I O S F M D I F . M Ú L T I P L A 

P - S O L U Ç Ã O D O S I S T E M A O R I G I N A L - P O T E N C I A D O F E I X E 

S E K I G U A L A Z E R O E P S E F I X O E E T A V A R t A 

S E K D I F E R E N T E D E Z E R O E T A E F I X O E E P S V A R I A 

D I M E N S I O N A A ( 1 6 , 1 7 ) , F ( 1 6 ) t B B ( 1 6 ) , A K { 4 ) , T I T ( 2 0 ) 

R E A D 5 5 5 5 , T I T 

P R I N T 5 5 5 6 , ( T I T ( I 1 , 1 = 1 , 2 0 ) 

R E A D 1 0 0 0 , N , T , C 

5 R E A D 7 7 7 7 , K 

I F ( K ) 1 , 2 , 1 

1 R E A D 6 6 6 6 , E P S , E P S F , D E L T A , E T A , P I B 

P R I N T 7 7 7 9 , E T A , P I B 

P R I N T 7 7 9 9 

G O T O 1 5 

2 . E P S = 0 

P R I N T 7 7 f i 0 , E P S 

P R I N T 1 0 0 5 

1 6 R E A D 7 7 7 8 , E T A , P I B 

1 5 R E A D 1 0 0 1 , A O , B O , C O , 0 0 , A 1 » B 1 , C 1 , D 1 , A 2 » B 2 , C 2 , D 2 , A 3 , B 3 , 

* C 3 , D 3 

R E A D 1 0 0 1 , ( A K ( I ) , I = 1 , N ) 

D O 1 0 1 = 1,4 

A A Í 1 » 1 + 8 ) = 0 

A A Í 2 , I ) = 0 

A A ( 2 , 1 + 8 ) = 0 
A A Í 3 , 1 ) = 0 

A A ( 4 , I ) = 0 

A A ( 4 , 1 + 8 ) = d 

A A ( 5 , I ) = 1 

A A ( 5 , 1 + 4 ) = 0 

A A Í 5 , I + 8 ) = ̂0 

A A ( 5 , 1 + 1 2 ) = 0 



IX 

AA (6,1) =0 
AA (6,1+8) =0 
AA (6,1+12) =0 
AA (7,1) =0 
AA (7,1+4) = 0 
AA (7,1+8) =1 
AA (7 ,1+12) =0 
AA (R,I) = 0 
AA (8,1+4) =0 
AA (fi,I+B) =0 
AA (9,1+8) =0 
AA (10,1) =0 
AA ( 10,1 + 8) ==0 
AA (11,1) = 0 
AA (12,1) =0 
AA (12,1+8) =0 
AA (13,1+4) =0 
AA (13,1+12 )=0 
AA (14,1+12) =0 
AA (15,1+4) =0 
AA (15,1+12) = 0 
AA (16,1+4) =0 

10 CONTINUE 
AA (1,5) =-( AO*BO+BO*B1 + CO*B2+D0':-B3) 
AA (1,13) =-(AO*DO+B0*l)l + C0*a2+O0-'<D3) 
AA (2,13) =-( A1*D0+B1^.^01+C1*D2+01-^^D3) 
AA (3,5) =-( A2*B0+B2*B1+C2^:<B2+D2*fe3) 

. AA (3,13) =-( A2*D0+fl2*Dl + C2*n2+D?-'-D3) 
AA (4,5) =-( A3*B0+B3*fll+C3^:'R2+D3---B3) 
AA ( 9,5) =-B0 
AA (9,13) =-D0 
AA ( 10,13) =-Dl 
AA (11,5) =-82 
AA (11,13) =-D2 . 
AA (12,5) =-B3 
DO 100 1=1,3 • 
•AA (1,1+5) =AA ( 1,5) 
AA (1,1+13) =AA (1,13) 
AA (2,1+13) =AA (2,13) 
AA (3,1+5) =AA (3,5) 
AA (3,1+13) =AA (3,13) 
AA (4,1+5) =AA (4,5) 
AA (9,1+5) =AA (9,5) 
AA (9,1+13) =AA (9,13) 
AA (10,1+13) =AA(10,13) 
AA (11,1+5) =AA (11,5) 
AA (11,1+13) =AA (11,13) 
A A (12,1+51 =AA (12,5) 

100 CONTINUE 
DO 200 1=1,4 
AA (lil) =AK(I)*AK(I)*.000001 
AA (3,1+8) =AA(1,I) 
AA ( 9,1) =AK(I)*.001 
A A (10,1+4) =AK(I)*.001-B1 
AA (11,1+8) =AK(I)*.001 
AA (12,1 + 12) =̂ AK( I )»:^.001-D3 

200 CONTINUE 
DE =A1*B0+B1*B1+C1*B2+D1*B3 
CA= A3'.'=Do+B3':=Dl + C3*D2+D3-:̂ D-3 



D ü 3 0 0 1 = 1 , 4 
A L F A = A K ( I l^^T 
r-X/*l ,FA = E X P t A L F A ) 

AA ( 2 , 1 + 4 ) = A K ( I ) * A . ' < ( I ) * . 0 0 0 0 0 1 - D F 
AA ( 4 , 1 + 1 2 ) = A K ( I )^=Al ' ( l ) * . 0 0 0 0 0 1 - C A 
AA ( 6 , 1 + 4 ) = E X A L F A 
AA ( 8 , J + 1 2 ) = E X A L F A 
AA ( 1 3 , 1 1 ^ ( A K ( I ) í ^ . 0 0 l - A 0 ) * E X A L F A 
AA ( 1 3 , 1 + 8 ) = - C O * E X A l . F A 
AA ( 1 4 , 1 ) = - A l ^ ^ E X A L F A 
AA ( 1 4 , 1 + 4 ) = A K ( I ) * . 0 0 1 - F X A L F A 
AA ( 1 4 , 1 + 8 ) = - C l * E X A L F A 
AA ( 1 5 , 1 ) = - A 2 * E X A L F A 
AA ( 1 5 , 1 + 8 ) = ( A K ( I ) * . 0 0 1 - C ? ) * E X A L F A 
AA ( 1 6 , 1 ) = - A 3 * E X A L F A 
AA ( 1 6 , 1 + 8 ) = - C 3 * E X A L F A 
AA ( 1 6 , 1 + 1 2 ) = A A Í 1 4 , I + 4 ) 

3 0 0 C O N T I N U É 
C 
C T E R M O S I N D E P E N D E N T E S 
C 

C F = ( A 0 * A 0 + B 0 * A 1 + C 0 * A 2 + D 0 * A 3 ) * C 
A I = t A 2 * A 0 + B 2 * A 1 + C ? * A 2 + D 2 * A 3 ) * C 
E f E = Í A 1 * A 0 + B 1 * A 1 + C 1 * A 2 + D 1 * A 3 ) * C 
E L E - ( A 3 * A 0 + B 3 ^ A l + C 3 * A 2 + D 3 * A 3 p : í C 
DO 4 0 0 1 = 1 , 1 6 
B B ( I 1 = 0 

4 0 0 C O N T I N U É 
R B ( 1 ) = CE 
B B ( 2 ) = E F E 
B B ( 3 ) = A I 

• B B ( 4 ) = E L E 
B B ( 5 ) = C 
B B Í P ) = A 0 * C 
B B ( 1 0 ) = A 1 * C 
B B ( 1 1 ) = A 2 * C 

• B B ( ) ? ) = A 3 * C 
0 0 5 0 0 1 = 1 , 1 6 
A A ( I , 1 7 ) ^ B B ( I ) 

5 0 0 C O N T I N U É 
•CALI E L I ( 1 6 , A A , F ) 

C 
C V A L O P DA P Ú T E N C I A DO F E l X E 1 NO P O N T O Z E R O 
C 

P 1 0 = 0 

DO 6 0 0 1 = 5 , 8 
P 1 0 = P 1 0 + F t I ) 

6 0 0 C O N T I N U F 
I F Í K l 6 5 0 , 7 0 0 , 6 5 0 

6 5 0 I F ( E P S - E P S F ) 2 0 0 0 , 2 0 0 1 , 5 
2 0 0 0 P R I N T 1 0 0 8 í E P S , P r o 

E P S = E P S + D E L T A 
GO TO 1«̂ . 

2 0 0 1 P R I N T 1 0 0 8 , E P S , P Í O 
G ü TO 5 

7 0 0 P R I N T 1 0 0 7 , E T A , P I B , P Í O 
G ü T n 1 6 

1 0 0 0 F O R M A T ( I 2 , 2 E 1 4 . 8 " ) 
1 0 0 1 F O ^ M A t S 4 E 1 4 . 8 ) 



XI 

1 0 0 5 FORMÂT ( l O X t l l H E T A ( G R A U S ) » 1 2 X » 3 H P I B , 1 5 X , 3 H P 1 0 , / ) 
1 0 0 7 FORMAT ( 3 { 5 X , E 1 4 . 8 ) ) 
1 0 0 8 FORMAT { 5 X , F 6 . 3 , 5 X , E 1 4 . 8 ) 
5 5 5 5 FORMAT ( 2 0 A 4 ) 
5 5 5 6 FORMAT ( / , 5 X , 2 0 A 4 , / / 1 
6 6 6 6 FORMAT ( A F 5 . 3 , E 1 4 . 8 ) 
7 7 7 7 FORMAT ( 1 2 1 
7 7 7 8 FORMAT { F 5 . 3 , E 1 4 . 8 l 
7 7 7 9 FORMAT {5X,5HETA = t F 6 . 3 , 1 X . 5 H G R A U S , l O X , 5 H P 1 B = , E 1 4 . 8 l 
7 7 8 0 FORMAT { 5 X , 5 H E P S = , F 5 . 3 ) 
7 7 9 9 FORMAT ( / , 6 X , 3 H E P S , 1 2 X t 3 H P 1 0 , / î 

END 



XII 

SUBROUTINE ELI t N , A , X ) 

C . * * * METODO-DE ELIMINAÇÃO DE GAUSS 
C A - MATRIZ N X N+1 
C A ULTIMA COLUNA CORRESPONDE AO TERMO INDEPENDENTE 
Q ï ; . * - x - VETOR SOLUCAO 
C 

DIMENSION A Î 1 6 , 1 7 ) . X ( 1 6 ) , I D ( 1 . 6 ) , Y ( 1 6 ) 
NN=N+1 
K=l 
DO 1 0 1 = 1 , N 
I 0 Í I 1 = 1 

1 0 CONTINUE 
12 KK=K+1 

IS=K 
ÎT=K 
B = A B S ( A ( K , K 1 ) 
DO 2 0 I = K , N 
DO 2 0 J = K , N 
IF ( A B S ( A Î I , J ) ) - B ) 2 0 » 2 0 , 1 5 

1 5 I S = I 
IT = J 
B = A B S ( A ( I , J ) 1 

20 CONTINUE 
I F ( I S - K Î 3 2 , 3 2 , 2 5 

2 5 -DO 30 J = K,NN 
C = A ( I S , J l 
A ( Î S , J 1 = A ( K , J 1 
A i K , J ) = C 

30 CONTINUE 
3 2 I F ( I T - K ) 4 2 , 4 2 , 3 5 
35 IC==ID(K) 

I D ( K ) = I D ( I T 1 
I D ( I T 1 = I C 
DO 4 0 1 = 1 , N 
C = A ( Î , I T 1 
A ( Î , I T 1 = A { I , K Î 
A ( î , K ) = C 

4 0 CONTINUE 
4 2 IF ( A Î K , K 1 1 4 5 , 3 0 0 , 4 5 
4 5 DO 6 0 J=KK,NN 

A ( K , J 1 = A { K , J ) / A ( K , K 1 
DO 6 0 I=KK,N 
W = A t I , K ) * A ( K , J ) 
A ( I , J 1 = A ( I , J 1 - W 
IF {ABS(Ai I , J ) î - . 0 0 0 1 * A B S Î W ) 1 5 0 , 6 0 , 6 0 

5 0 A i I , J ) = 0 
6 0 CONTINUE 

K = KK 
IF ( K - N Ï 1 2 , 6 5 , 3 0 0 

6 5 IF Î A ( N , N 1 1 7 0 , 3 0 0 , 7 0 
7 0 - Y ( N ) = A ( N , N N 1 / A ( N , N ) 

NM=N-1 
DO 1 0 0 1=1,NM 
K = N - I 
KK=K+1 
Y ( K 1 = A ( K , N N 1 
DO 1 0 0 J=KK,N 
Y ( K ) = Y Î K 1 - A ( K , J 1 * Y ( J l 

C 



XIII 

100 CONTINUE 
DO 200 1=1,N 
DO 200 J=1,N 
IF (ID(J)-I)200,150,200 

150 X(I)=Y{Jl 
200 CONTINUE 

RETURN 
300 PRINT 1000 

1000 FORMAT (IH ,21HSISTEMA INDETERMINADO 1 
RETURN 
END 



xri/ 

APÊWPICE I 

íhiVBKAÇKõ VAS REFLEXÕES PüPlAS EM CRISTAIS COEJCOS 

Bote. £ um pKobltma paratmntt QZomztKlco a. qaal 

tzm òldo tòtudado por difzrzntzò aatorzò [por zxzmpto 

fraznkzl z Kalman ( / 9 6 3 ) , Colz, ChambzKò z Van {1961), 

Varzmoò aqui, dz uma manztra brzvz, um mztodo 

quz parzzz òimplzò z ao mzòmo tzmpo fãcll dc^computar,Aò 

dlòcuòòõcò òZQulntjLò rzfzrz-òz a flg, I I . / . 

A fim dz atribuir Zndlczò para oò plcoò dz du

pla rzflzxão calcularzmoò o ângulo dz rotação E em tôr 

no dz um zlxo fixo ^ 0 0 0 quz Izva oò \jik.¿¡ òobrz a 

Zòfzra dz Bwald. c z mzdido a partir dz uma dada dlrzção 

fixa normal ao zlxo dz rotação, Tomarzmoò como orlgzm dz 

E aquzla poòição do crlòtal no qual o zlxo o, -t^, fe^' 

c o i n c i d e com a projzção nzgatlva do fzlxz Incidente num 

plano pzrpzndlcular a 
0 0 0 

e òeja H o vetor de compo^ 

nentzò {hkl) e modulo d* , o vetor Í ^ Q ^ ^ Q - ^ Q ) e " f o ve 

tor {o, -l^, fe^l. Bntão, a componente ç de 7?" a o longo de 

e dada por: 

—_3 
H 

{hh^ ^ kk * ^ ^ ) ^ 



onde 

2 2 

ànguloó ü) pa/ta a 4 duaò posições de "entrada" e de 

"salda" da esfera de Ewald sao dados por: 

Calcularemos 9 e * . 

H. « SP + Ç 

l\as, 

cos tp » 

SP 

Então 

SP . T - TT . , 

SP « Ç 

C O A 9 " 

l'kl^ * tk^]a 

2 

O ângulo ^ e obtido a partir do triangulo C * ( Í P ' : 

COÒ0 
. Ç C O Ò * 



ONDE. 

I COÁO 
C 'O 

O é o ángulo dc B/iagg pa/ia a- Ktflzxao ih^k^l^). 

- - SM' 

onde 

SM C 

Igualando amha& txpKz&óozs para R e / l e A o t v e n d o paA.a C O A * 

o b t c m o A : 

2CCO4 0^ 

A dztzn.mlna.q.ao dz 9 t completada lzvando-&c zm conta 

quz : 

¿inal{6cnf) « sinal h{kl * ib - khk^ - Ikt 
o o 0 0 0 0 



A' 

¥¿guA.a îî ,1, 

Indexação do& plcoò multiploò 
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