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CAPITULO I 

INTRODUÇÃO 

A existência do f e n ô m e n o , que se tornou conheci, 

do como difração m ú l t i p l a , foi c o n s t a t a d o p r i m e i r a m e n t e por R. 

WAGNER q u e , no ano 192 0T o a p r e s e n t o u como causador da diminuj. 

ção da intensidade observada de uma d i f r a ç ã o de raios-X por _u 

ma família d e p l a n o s de um cristal» Ê o efeito que foi chama­

do dé Aaufh€TTu~nj>o SÕ mais t a r d e , em 1937y: M, RENNINGER ve-

•ffl^mm. que t a m b é m p o d e r i a h a v e r um a u m e n t o da TlTtèlTsTdade ob_ 

servada na difração de raios-X por planos de fraco poder refle 

t o j A - Em um dos c a s o s , Renninger anaiTsou a intensidade da re­

flexão proibida (222) do diamante» Girando o cristal em torno 

do vector de e s p a l h a m e n t o dessa r e f l e x ã o , ele observou v a r i a ¬ 

ções muito grandes da i n t e n s i d a d e , muito embora ela etewsse ser 

p r a t i c a m e n t e n u l a . Renninger deu a essas v a r i a ç õ e s o nome de 

tí!iimweganregung A% Ele o b s e r v o u também flutuações de intensida_ 

d e , tanto positivas como n e g a t i v a s , em reflexões de intensida_ 

de n o r m a l , no d i a m a n t e e no s a l - g e m a , 

0 conceito de espaço recíproco aliado a formula_ 

ção de EWALD das condições de r e f l e x ã o , permitem vi suaii zar um 

cristal como uma rede de pontos nesse e s p a ç o , onde cada ponto 

representa uma família de planos racionais do cristal « Quando 

um feixe de radiação incide no c r i s t a l , para que esse feixe se 

j a d i f r a t a d o 1 s u f i c i e n t e que um dos pontos da-rede esteja so¬ 

bre a superfície de uma esfera que tem raio igual a o i n v e r s o 

do comprimento de onda do f e i x e e centro no raio Incidente -

(jue passa peJjL_orjjj Amj A a qual também esta sobre a superfície 

da e s f e r a . Nesta s i t u a ç ã o , surgirá unF feixe d i f r a t a d o que tem 
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a direção do raio da esfera que passa por esse ponto em sua su 

p e r f í c i e . A figura I.la. mostra a r e f l e x ã o de um feixe incj_ 

dente por um ponto da rede. Outros pontos da rede podem estar 

acidental ou p r o p o s i t a l m é n t e sobre a s u p e r f í c i e da e s f e r a , pro 

duzindo outros tantos feixes d i f r a t a d o s . Pode-se p r o v o c a r sis_ 

t e m a t i c a m e n t e o a p a r e c i m e n t o de reflexões m ú l t i p l a s g i r a n d o - s e 

o cristal em torno do vector de e s p a l h a m e n t o , vector que une a 

origem ao ponto 1 que produz a r e f l e x ã o , a qual de agora em 

diante c h a m a r e m o s de p r i m a r i a (o feixe c o r r e s p o n d e n t e será cha A 

mado de p r i m á r i o ) . Este giro da rede direta implica no giro 

da rede reciproca e quando um ponto 2 d e l a , interceptar a esfe 

ra de r e f l e x ã o , p r o d u z i r - s e - ã um segundo feixe d i f r a t a d o . Um 

feixe deste tipo será chamado de s e c u n d á r i o e a reflexão será 

uma reflexão s e c u n d á r i a . Deve-se o b s e r v a r que ela não se dife_ 

rencia de uma reflexão primária a não ser pêlo fato de que nor 

m a l m e n t e o que se m e d e , e a intensidade da reflexão p r i m á r i a , 

que resulta alterada quando u m a , ou m a i s , r e f l e x õ e s secundária 

se fazem p r e s e n t e s . Na figura I.la. ê" a p r e s e n t a d a a situação -

da rede recíproca d u r a n t e o g i r o , e a seta no ponto 2 indica 

que ele está sendo levado a i n t e r c e p t a r a s u p e r f í c i e da esfe 

r a , ocasião em que dará origem a um segundo feixe d i f r a t a d o , C o 

mo d i s s e m o s , é possível a o c o r r ê n c i a de várias reflexões simul_ 

t a n e a m e n t e , mas para efeito de clareza c o n s i d e r a m o s apenas duas, 

a primária e a s e c u n d á r i a , como na figura I.lb. A a l t e r a ç ã o 

da intensidade p r i m á r i a o b s e r v a d a ocorre porque o feixe i n c | 

d e n t e , que antes sÓ fornecia p o t ê n c i a para o feixe d i f r a t a d o 

p r i m á r i o , quando do surgimento da reflexão s e c u n d á r i a , d e v e for 

necer p o t ê n c i a também para e s t a , que passa a c o m p e t i r com a re 

flexão p r i m á r i a . A c o m p e t i ç ã o se faz da seguinte f o r m a : o fei_ 

xe incidente ao p e r c o r r e r o interior do cristal é d i f r a t a d o nu 

ma fração c o n s t a n t e por unidade de c o m p r i m e n t o p e r c o r r i d o , fra_ 

tAo que d e p e n d e de uma série de p a r â m e t r o s mas d e p e n d e também 

da família de planos c o n s i d e r a d a . Se são duas r e f l e x õ e s simuj_ 

t a n e a s , a fiação d e b i t a d a da p o t ê n c i a do feixe incidente e 

m a i o r , por unidade de c o m p r i m e n t o , e o feixe vai d e c r e s c e n d o 

em intensidade mais r a p i d a m e n t e do que se fosse uma sÕ refle 

x ã o . A p o t ê n c i a total t r a n s f e r i d a para o feixe primário re 

sulta portanto ser menor no caso de duas r e f l e x õ e s simultâneas, 



F e i x e i n c i d e n t e D e t e c t o r 

R e f l e x ã o P r i m a r i a 

A E s f e r a d e R e f l e x ã o 

Figura 1.1a - Representação de uma reflexão normal 
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Figura I.lb - Representação de um caso de reflexões múltiplas (3 feixes) 
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devido ao rápido d e c r é s c i m o da intensidade do feixe I n c i d e n t e . 

Mas não I só isso o que a c o n t e c e . 0 feixe p r i m á r i o , por sua 

v e z , ao percorrer o interior do c r i s t a l , pode ser difra t a d o na 

direção do feixe s e c u n d á r i o , e na direção do próprio feixe In­

c i d e n t e , sendo que esta última reflexão ocorre i n d e p e n d e n t e ­

mente da existência da reflexão do feixe s e c u n d á r i o . Vê-se en 

tão que o feixe primário também sofre d i m i n u i ç ã o de sua inten¬ 

sidade pela via d i r e t a , isto ê, pela difração na direção do 

feixe s e c u n d á r i o . £ claro que o feixe s e c u n d á r i o , de forma se 

me l h a n t e ao feixe incidente e ao p r i m á r i o , pode ser também d i -

f r a t a d o , d e v o l v e n d o potência aos d o i s . Em r e s u m o , no caso de 

3 f e i x e s , os processos existentes podem ser e s q u e m a t i z a d o s da 

seguinte f o r m a , onde 0 ê o feixe i n c i d e n t e , A o feixe primário 

e 2 o feixe s e c u n d á r i o , 

0 .! i nci d e n t e - p r i m a r 1 o 

0 —v2 i n c i d e n t e - s e c u n d a r i o 

1 p r i m a r i o - s e c u n d a r i o 

2 -— • ! se c u n d a r i o - p r i m a r i o 

1 — - 0 p r i m a r i o - i n c i d e n t e 

2 --- 0 s e c u n d a r i o - i n c i d e n t e 

Em um caso g e r a l , de n f e i x e s , são n(n-l) pro¬ 

c e s s o s , o que dá uma idéia da c o m p l e x i d a d e que pode resultar 

quando aumenta o número de planos d i f r a t a n d o s i m u l t a n e a m e n t e . -

A análise da intensidade desses feixes resulta 

não ser trivial pois se tem um sistema acoplado em que cada um 

dos n feixes esta sendo d i f r a t a d o na direção dos n-1 feixes 

restantes ( e v e n t u a l m e n t e , alguns dos processos podem c o r r e s p o n 

der a reflexões p r o i b i d a s , não havendo portanto t r a n s f e r ê n c i a 

de energia de um feixe para o u t r o ) . R.M.MOON e C.G.SHULL 

(1964) a p r e s e n t a m as equações que d e s c r e v e m a variação de po 

tência dos feixes envolvidos em um fenômeno de difração m ú l t i ¬ 

p l a , quando esses feixes a t r a v e s s a m uma camada dx, a uma pro¬ 

fundidade x da superfície de incidência de uma placa plana 
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c r i s t a l i n a , O sistema de equações formado e n c o n t r a - s e no capí 

tulo I I I , bem como são a p r e s e n t a d a s soluções para esse sistema. 

A solução a p r e s e n t a d a por Moon & Shull, para a potência no f ej_ 

xe p r i m á r i o , é uma solução a p r o x i m a d a obtida por expansão em 

série de TAYLOR dessa p o t ê n c i a , em torno do ponto x = 0, e e 

válida somente no caso Laue e não no caso B r a g g , como ê af i rrna 

do no t r a b a l h o . Essas equações foram r e a p r e s e n t a d a s por s. C4 

TICHA-ELLIS ( 1 9 6 9 ) , que encontrou a solução geral exata no ca¬ 

so g e r a l , Laue e Bragg ou uma c o m b i n a ç ã o q u a l q u e r de reflexões 

Laue e B r a g g , dando também soluções a p r o x i m a d a s por d e s e n v o l v a 

mento em serie de Taylor e levando em conta a absorção e a po 

1 a r i z a ç ã o . Este t r a b a l h o , embora a sua parte experimental se 

ja de r a i o s - X , é vãlido tanto para rai os-X como para n ê u t r o n s , 

No trabalho de Moon & Shull a parte experimental ê de nêutrons 

e admi te-se que o cri stal não absorve a radiação e, o b v i a m e n t e 

que não ha polari zação. Os r e s u l t a d o s são p a r c i a l m e n t e vãl j _ 

dos sõ para o caso de n ê u t r o n s , absorção baixa ou n u l a , e, cc_ 

mo já c i t a d o , somente no caso de ref1exão L a u e . 

Evi d e n t e m e n t e uma solução desse ti po depende da 

c o n v e r g ê n c i a da série e de se c o n s i d e r a r um número suficiente 

de termos para que a a p r o x i m a ç ã o seja c o n s i d e r a d a b o a . A coin 

v e r g ê n c i a da série depende dos p r o d u t o s ~Q. .1. e u £ . , onde Q. . 
1J í x 1J 

e a ref 1 eti vidade 1 i near no processo i—>- j , y e o coef ici ente 

de absorção 1 i near efetivo do cri stal e L é o c o m p r i m e n t o pejr 

corrido pelo feixe i no c r i s t a l . Quando esses produtos obede 

cem ãs c o n d i ç õ e s : 

Q. .1. « 1 e ]ÍÍ. << 1 (1,1) 

a c o n v e r g ê n c i a da séri e é r ã p i d a , e bastam poucos termos da sé 

ri e para que a sol ução seja b o a . Nestas condi ções ê que se co_ 

1ocam Moon & Shull, impondo que o cri stal tenha bai xa exti nção 

s e c u n d á r i a , o que 1imi ta a sua e s p e s s u r a (de um modo gera 1 a u 

ma fração de m i l í m e t r o ) e c o n s e q ü e n t e m e n t e 1 imita também a pojs 

sibi1 idade de c o m p r i m e n t o s mui to grandes (exceção fei ta no 

caso do feixe ser para leio ou quase parai e l o ãs faces do cri s A 

t a l ) , A imposição de que o cri stal seja pouco a b s o r v e d o r , ve 
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rifica-se normalmente para a maioria dos cristais em difração 

de n i u t r o n s . Com estas imposições as duas condições de conver 

gencia (1.1) se v e r i f i c a m , e expansões êm termos de até t e r c e * 

ra o r d e m , ou mesmo segunda ordem em alguns c a s o s , conduzem a 

boas aproximações no cálculo de intensidade dos f e i x e s . Moon 

& Shull analisam a intensidade dos picos da reflexão (200) de 

um cristal de f e r r o , em diversas condições de espessura e de -

dimensões da área exposta ao f e i x e . A espessura máxima de cris_ 

tal que eles utilizam ê de 1,40mm e, neste c a s o , bem como em 

o u t r o s , em que a espessura e ainda muito grande para se consi¬ 

derar a extinção secundária d e s p r e z í v e l , nenhum cálculo de in_ 

tensidade é feito. Somente no caso em que a espessura é de -¬ 

0,6mm é que eles fazem uma comparação entre as intensidades caj[ 

culadas e as intensidades obtidas e x p e r i m e n t a l m e n t e , nos casos 

de reflexão e transmissão s i m é t r i c a s . Quando os feixes são 

muito l o n g o s , como aqueles paralelos ãs faces do c r i s t a l , eles 

introduzem termos de terceira ordem no c á l c u l o , para m e l h o r a r 

a aproximação dos r e s u l t a d o s . Catioha-Ellis, no trabalho já 

c i t a d o , analisa os produtos Q — í* e y í * no caso de raios-X.Nes_ 

te c a s o , d i f e r e n t e m e n t e do que acontece com n ê u t r o n s , eles não 

podem atingir valores muito a l t o s , mesmo que o cristal seja es* 

p e s s o , pelo fato de que os c o m p r i m e n t o s dos feixes são limita¬ 

dos pela absorção r e l a t i v a m e n t e alta (quando comparada aos néu 

trons) dessa radiação pela mtioria dos c r i s t a i s . Para cris¬ 

tais muito a b s o r v e d o r e s , no caso de reflexões s i m é t r i c a s , Cati 

oha-Ellis mostra que - 1 / ( 2 y ) , ou s e j a , os produtos * 

0,5, o que não satisfaz i n t e g r a l m e n t e ã segunda d e s i g u a l d a d e -

das expressões ( K l ) . Por sua v e z , sendo os muito p e q u e n o s , 

por força de serem limitados pela a b s o r ç ã o , os produtos QjjJt* 

normalmente são da ordem de 0,01 a 0,1, s a t i s f a z e n d o a p r i m e i ¬ 

ra condição expressa em de modo s a t i s f a t ó r i o . Catioha-

Ellis sugere que no caso de cristais muito a b s o r v e d o r e s sejam 

considerados termos de ordens mais a l t a s . Ele dá a a p r o x i m a ¬ 

ção de terceira ordem para o caso em que o feixe secundário e 

transmitido e o feixe primário é r e f l e t i d o . T o r n a - s e patente 

nestes dois trabalhos que são n e c e s s á r i a s condições especiais 

para a validade das a p r o x i m a ç õ e s f e i t a s , o que nem sempre acoji 

tece na p r á t i c a . Isto e mais v e r d a d e i r o ainda no caso da d i -
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fração m ú l t i p l a de n e u t r o n s , onde cristais com pouco mais de 

um m i l í m e t r o de espessura jã estão fora das c o n d i ç õ e s de baixa 

extinção secundaria e, p o r t a n t o , das c o n d i ç õ e s de rápida con¬ 

v e r g ê n c i a das series de Taylor. E n t r e t a n t o , do ponto de vista 

da d e t e r m i n a ç ã o de e s t r u t u r a s com a d i f r a ç ã o de n e u t r o n s , são 

j u s t a m e n t e os cristais bem f i n o s , mais finos do que os u s u a l ¬ 

mente e m p r e g a d o s em raios-X é que devem ser usados A razão 

disto foi d e m o n s t r a d a por G.E.BACON & RD, CJD .t am MO trabalho 

bastante conhecido sobre extinção s e c u n d á r i a e c r i s t a l o g r a f i a 

com neutrons {Bacon & Lowâe , 1 94 8) . A f i r m a r a m eles q u e , se um 

cristal m o s a i c o tem alta absorção para n e u t r o n s , a refletivida_ 

de integrada ê p r o v e n i e n t e de uma camada bem fina da s u p e r f í ¬ 

cie do c r i s t a l , e esta r e f 1 e t i v i d a d e i n t e g r a d a , no caso de -

cristais e s p e s s o s , é igual a Q / ( 2 p ) , p o r t a n t o p r o p o r c i o n a l a 

F 2 como a c o n t e c e em um bloco m o s a i c o p e r f e i t o (Q,refletividade 

integrada por unidade de volume de um bloco m o s a i c o p e r f e i t o , 

e proporcional a F , como pode ser v e r i f i c a d o na e x p r e s s ã o 

(3.8) do capítulo III.) Quase que i n v a r i a v e l m e n t e , em raios-X 

se tem este c a s o , pelo motivo jã exposto de q u e , em g e r a l , a 

absorção dos cristais é b a s t a n t e alta para esse tipo de radia, 

ção. A m e d i d a de i n t e n s i d a d e integrada dos picos de d i f r a ç ã o 

de n e u t r o n s , neste c a s o , leva ã d e t e r m i n a ç ã o correta do fator 

de e s t r u t u r a F, e uma análise similar ã empregada com raios-X 

pode ser u s a d a . Mas são poucos os c r i s t a i s que podem ser en¬ 

q u a d r a d o s na categoria a c i m a : a grande m a i o r i a ê formada de 

cristais pouco a b s o r v e d o r e s de n e u t r o n s , como aliás jã m e n c i o ¬ 

n a m o s . Em cristais pouco a b s o r v e d o r e s e e s p e s s o s , a p e n e t r a ¬ 

ção de um feixe de neutrons não está limitada a uma camada fj 

n a , como no caso a n t e r i o r , a l c a n ç a n d o um c o m p r i m e n t o bem g r a n ¬ 

de dentro da massa c r i s t a l i n a (frequentemente esses feixes são 

limitados u n i c a m e n t e pelas d i m e n s õ e s do c r i s t a l ) . Nesta situa* 

ção a r e f 1 e t i v i d a d e integrada é uma função c o m p l i c a d a de Q, y 

e da largura a s s o c i a d a do m o s a i c o n» Se a a b s o r ç ã o for igual 

a z e r o , a r e f 1 e t i v i d a d e integrada depende quase que i n t e i r a m e n 

te de n» e, c o m p a r a t i v a m e n t e , m u i t o pouco de Q. Nestas cir­

c u n s t â n c i a s , a análise estrutural se torna i m p o s s í v e l . No ca 

so de um cristal idealmente i m p e r f e i t o , em um intervalo de va¬ 

riação da razão Q t 0 / riYo de a p r o x i m a d a m e n t e 2 a 13 (onde t 0 é 
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a espessura do c r i s t a l , e y 0

 0 cosseno diretor do feixe em re­

lação â normal as suas f a c e s ) , a r e f l e t i v i d â d e integrada e pra 

1/2 ~ 

ticamente proporcional a Q ' e portanto a F, sendo o fator de 

p r o p o r c i o n a l i d a d e d e t e r m i n a d o por n. Este c o m p o r t a m e n t o da re 

fletividade i n t e g r a d a , e n c o n t r a d o a n t e r i o r m e n t e por E.FERMI & 

Li MARSHALL (1 94 7 ) , é comparável ao caso de um cristal p e r f e i t o 

com extinção primária bastante s e v e r a , Mas a c o r r e s p o n d ê n c i a , 

entre as intensidades integradas d e t e r m i n a d a s e x p e r i m e n t a l m e n ­

te e o fator de e s t r u t u r a , só pode ser e s t a b e l e c i d a se n for 

c o n h e c i d o . Do exposto resulta q u e , para um cristal pouco ab-

sorvedor e e s p e s s o , a análise estrutural e bastante difícil , 

chegando mesmo a se tornar impossível . Em todo caso", a d e p e n ¬ 

dencia de F pode ser c o n s e g u i d a , em um cristal pouco a b s o r v e -

d o r , com a redução da extinção s e c u n d á r i a a um valor muito bài_ 

x o , de forma que a r e f l e t i v i d a d e integrada seja igual a Q V , 

onde V e o volume d i f r a t a n t e do cristal» Essa redução e o b t i ­

da com a limitação d r á s t i c a na espessura do c r i s t a l . A região 

da v a l i d a d e da d e p e n d ê n c i a da intensidade integrada de Q l A z po 

de ser usada na a-nãl i se e s t r u t u r a l , contudo a expressões exis_ 

tentes foram d e r i v a d a s para placas c r i s t a l i n a s e e s t r i t a m e n t e 

'deve-se'»limitar»- o seu e m p r e g o a este c a s o . S e n d o smàtôf a solu 

ção mais adequada e mesmo usar cristais bem finos (quando fo¬ 

rem pouco a b s o r v e d o r e s ) na análise estrutural com niutrons 

Foi esta a linha seguida por Moon â Shull* e a teoria deles 

foi d e s e n v o l v i d a tendo em vista c o r r i g i r os efeitos da d i f r a -

ção m ú l t i p l a na intensidade integrada dos p i c o s , p r o c e d i m e n t o 

necessário na d e t e r m i n a ç ã o mais precisa de e s t r u t u r a s . Toda¬ 

v i a , nem sempre e este o o b j e t i v o , tanto no caso da d i f r a ç ã o -

normal como no caso da difração m ú l t i p l a de n i u t r o n s , 0 nosso 

o b j e t i v o , por e x e m p l o , era a d e t e r m i n a ç ã o da largura de m o s a i ¬ 

co x] através da análise de i n t e n s i d a d e dos picos de d i f r a ç ã o ' 

m ú l t i p l a . Neste c a s o , o que importa e a solução do sistema de 

equações d i f e r e n c i a i s , sem q u a l q u e r implicação com a extinção 

s e c u n d á r i a , a qual r e s u l t a r á a u t o m a t i c a m e n t e c o r r i g i d a . Convém 

notar que essas equações foram d e d u z i d a s a partir do modelo do 

cristal m o s a i c o , proposto por Darwin. Sendo a s s i m , A l a s são 

válidas exatamente no caso em que ha s u r g i m e n t o da extinção se 

cundária e, tanto a solução exata corr a a p r o x i m a d a , já a le-
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vam em consideração (a extinção primaria não Í considerada nas 

e q u a ç õ e s , sendo condição essencial que ela seja d e s p r e z í v e l ) , 

Não e x i s t e , p o r t a n t o , qualquer impedimento ao uso de cristais 

mais e s p e s s o s , desde que a s o l u ç ã o , a ser empregada na analise 

de i n t e n s i d a d e , seja a d e q u a d a . Na v e r d a d e , a u t i l i z a ç ã o de 

cristais f i n o s , onde a extinção secundaria ê d e s p r e z í v e l , cons_ 

titui-se na maioria das v e z e s , em uma i m p o s s i b i l i d a d e t é c n i c a . 

De fato, a e s p e s s u r a , para cristais desse t i p o , gira em torno 

de poucos décimos de m i l í m e t r o , sendo difícil de se conseguir 

cortar cristais nessa e s p e s s u r a . Mesmo que se consigam espes_ 

suras dessa o r d e m , a intensidade difratada por uma massa cris_ 

talina r e d u z i d a , como a desses c r i s t a i s , será e x t r e m a m e n t e fra_ 

c a , o que é agravado pelo fato de que as fontes de néutrons e 

xistentes já são r e l a t i v a m e n t e f r a c a s . Como se isso não bas¬ 

tasse o problema é ainda mais agravado quando se quer obter -

boa r e s o l u ç ã o , o que obriga a limitar a d i v e r g ê n c i a angular -

dos c o l i m a d o r e s , como no nosso caso p a r t i c u l a r . 

Bacon & Lowde introduziram alguns critérios pa_ 

ra se d e t e r m i n a r se um cristal e do tipo fino ou espesso ,absor_ 

vedor ou não a b s o r v e d o r : 

t, n ... . t, 50n 
< ( f i n o ) ; — > ( e s p e s s o ) ; 

Y, 4Q y Q 

4Q Q 
y > ( a b s o r v , ) ; y < — (nao-absorv.) 

ri 5,ri 

V e r i f i c a m o s com esses critérios que o cristal 

que u s a m o s , um cristal de alumínio na forma de uma placa com -

dimensões 3" x 3" x 1", com planos (111) paralelos ãs suas fa­

ces m a i o r e s , é intermediário na espessura e é n ã o - a b s o r v e d o r . 

Calculamos também qual seria a espessura des$e cristal para que 

ele pudesse ser c o n s i d e r a d o fino e v e r i f i c a m o s que essa espes¬ 

sura deveria ser no máximo l,3mm„ Para estes cálculos usamos pa_ 
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ra a largura do m o s a i c o n um valor de 0 , 1 5 3 ° ; e esse valor foi 

d e t e r m i n a d o a partir de uma curva de i n t e n s i d a d e da reflexío -

( 1 1 1 ) , obtida no método do cristal g i r a n t e . E s p e s s u r a s dessa 

o r d e m , T,3mm, são i m p r a t i c á v e i s , e s p e c i a l m e n t e no que se refe­

re ao aspecto i n t e n s i d a d e . Para c o n t o r n a r m o s todos estes pro¬ 

blemas e a p r o v e i t a r m o s da v a n t a g e m que se tem ao usar um cris_ 

tal e s p e s s o , r e s o l v e m o s usar a solução a p r o x i m a d a introduzida 

por Moon & Shulli c a l c u l a d a porém com mais t e r m o s . A solução 

exata proposta por Catioha-Ellis pode ser a p l i c a d a nestes ca¬ 

s o s , mas a sua a p l i c a ç ã o depende de p r o g r a m a s de c o m p u t a d o r que 

resolvam um sistema de n equações lineares s i m u l t â n e a s para a 
~ 2 -

d e t e r m i n a ç ã o das n c o n s t a n t e s de integração que a p a r e c e m nas 

n e x p r e s s õ e s que dão as i n t e n s i d a d e s como soluções no caso de 

n f e i x e s . Nos casos c o m p l i c a d o s , p o r t a n t o , o resultado e numi 

r i c o , não se tendo e x p r e s s õ e s a n a l í t i c a s para a solução do sis_ 

t e m a . Pelo menos em p r i n c i p i o e possível obter e x p r e s s õ e s ana_ 

líticas para a expansão da i n t e n s i d a d e dos feixes em série de 

Taylor» desde que não se c o n s i d e r e m u i t o s t e r m o s , ou s e j a , que 

a ordem da expansão não seja muito a l t a . A u t i l i d a d e dessas -

e x p r e s s õ e s a n a l í t i c a s e discutível e n t r e t a n t o , pois elas se 

tornam mais e mais c o m p l i c a d a s e sua o b t e n ç ã o mais difícil com 

o aumento da ordem da e x p a n s ã o . Na tentativa de o b t e n ç ã o de 

ordens mais altas da expansão em série de Taylor, c o n s e g u i m o s 

entrever nos r e s u l t a d o s a e x i s t ê n c i a de uma lei de formação 

desses t e r m o s . C o n s e g u i m o s d e t e r m i n a r essa lei de modo a se 

ter o termo geral da e x p a n s ã o . Esse termo geral não tem exis_ 

tência i n d e p e n d e n t e dos termos a n t e r i o r e s . E na v e r d a d e o re¬ 

sultado de um p r o c e s s o iterativo no qual cada termo e gerado 

pelo p r e c e d e n t e . De q u a l q u e r m o d o , um termo não tem r e a l m e n t e 

s i g n i f i c a d o quando c o n s i d e r a d o isolado ja que a e x p a n s ã o e a 

soma de todos e l e s . Por outro l a d o , o fato dos termos serem 

gerados i t e r a t i v a m e n t e , s i m p l i f i c a o calculo quando feito em 

c o m p u t a d o r : com um comando de i t e r a ç ã o , é possível obter a ex¬ 

pansão até uma ordem n q u a l q u e r . Nós fizemos p r o g r a m a s usando 

esse termo geral e em m o m e n t o o p o r t u n o , no capítulo V, serão a_ 

p r e s e n t a d o s os resultados c o n s e g u i d o s . 

Com a p o s s i b i l i d a d e do cálculo das i n t e n s i d a d e s 
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dos feixes como expansões em série de Taylor até uma ordem n 

q u a l q u e r , tornou-se possível analisar os picos de difração m ú ] _ 

tipla da reflexão (111) do cristal de alumínio já -.nwmci o n a d o , 

o b j e t i v a n d o - s e com isso o c a l c u l o de n a partir da razão entre 

as intensidades de pico e de base (capítulo V) . Assim t o r n o u -

-&e possível o estudo de intensidades d i f r a t a d a s por um cristal 

de espessura i n t e r m e d i á r i a , não sÕ no caso m ú l t i p l o , mas tam­

bém no caso s i m p l e s , isto é, quando sÕ existe a reflexão prima 

ria. 

Deve-se citar o fato de que as expressões a n a l ! 

ticas para as e x p a n s õ e s , podem ser d e d u z i d a s mais f a c i l m e n t e , 

e com menor p r o b a b i l i d a d e de e r r o , quando se usa o processo de 

geração do termo de ordem n, ao invés de se fazer d e r i v a ç õ e s -

s u c e s s i v a s . 

E s t a , esperamos que assim seja c o n s i d e r a d a , ê u 

ma c o n t r i b u i ç ã o original deste trabalho ao cálculo de i n t e n s j A 

dades d i f r a t a d a s , p a r t i c u l a r m e n t e no caso de difração m ú l t i p l a 

em cristais com espessura c o n s i d e r á v e l . 

Outras c o n t r i b u i ç õ e s o r i g i n a i s deste trabalho 

são: 

- A d e t e r m i n a ç ã o do c o m p r i m e n t o de onda r e p r e s e n t a t i v o do 

feixe m o n o c r o m á t i c o do d i f r a t õ m e t r o , por meio da p o s | 

ção angular azimutal dos picos de difração m ú l t i p l a . 0 

resultado c o n s e g u i d o é m o s t r a d o no capítulo V . 

- Na parte e x p e r i m e n t a l , para m e l h o r i a da r e s o l u ç ã o , pro 

jetamos um tipo de colimador de placas p a r a l e l a s , com 

baixa d i v e r g ê n c i a angular tanto na horizontal quanto -

na vertical» A principal c a r a c t e r í s t i c a deste c o l i m a ¬ 

dor é que ele tem placas d e s c o n t í n u a s , isto é, dividjj_ 

das em secções de forma a se poder intercalar os conjuji 

tos de placas h o r i z o n t a i s e v e r t i c a i s . 0 r e s u l t a d o ê -

que o colimador resulta ser de fácil c o n s t r u ç ã o e de 

comprimento bem menor do que se ele tivesse placas coni 

t í n u a s . Pormenores são dados no capítulo IV. 

Quanto a estas duas últimas c o n t r i b u i ç õ e s , te-
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mos ainda a dizer q u e : a primeira delas f o i , de certa forma , 

sugerida em um trabalho que é citado no capTtalo V. Tomamos -

conhecimento desse trabalho no final da d e t e r m i n a ç ã o do eomprJ_ 

mento de o n d a . Quanto ã segunda c o n t r i b u i ç ã o , nada vimos que 

pudesse servir de s u g e s t ã o . R e s s a l v a - s e , c o n t u d o , que existe 

a p o s s i b i l i d a d e de jã terem sido c o n s t r u í d o s eoliraadorss que -

se assemelhem ao d e s e n v o l v i d o por n o s . 



13 

CAPÍTULO II 

A P A R E L H A G E M 

11.1 - Preâmbulo 

0 trabalho de que trata a presente tese foi rea 

lizado no d i f r a t ô m e t r o de niutrons do Instituto de Energia Atô 

mica» Este d i f r a t ô m e t r o S o resultado de um programa de c o o p ¿ 

ração entre a Agência Internacional de Energia Atômica ( I A E A ) 

e o Instituto de Energia Atômica (IEA) . 

Na fase inicial do projeto ficou decidido que 

se construiria um d i f r a t ô m e t r o de nêutrons para amostras p o l i -

c r i s t a l i n a s . Suas linhas gerais seriam baseadas em d i f r a t ô m e ­

tro do mesmo tipo existente no Laboratório Científico de Los 

Alamos ( L A S L ) . Da parte inicial do projeto p a r t i c i p a r a m o Dr. 

Norris G. Nereson, da IAEA, o Dr. Silvio Bruni Herdade e o au¬ 

t o r , ambos do IEA. Em fase p o s t e r i o r , por ocasião da m o n t a g e m 

do braço do e s p e c t r ó m e t r o e inicio da operação do a p a r e l h o , p a r 

t i c i p a r a m , alem do a u t o r , o Dr. Robert G. Wenzel, da IAEA, o 

pesquisador Kauji Harada e o bolsista lukio Koishi, ambos do -

IEA. 

Ainda durante a fase de calibração do difratôme 

tro, d e c i d i u - s e que seria necessãrio introduzir um certo grau 

de a u t o m a t i z a ç ã o da operação do a p a r e l h o . 0 projeto e a super 

vi são da construção dos m e c a n i s m o s n e c e s s á r i o s foram executados 

pelo autor deste t r a b a l h o . F i n a l m e n t e , para a realização d e s ¬ 

ta t e s e , foram introduzidas m o d i f i c a ç õ e s no d i f r a t ô m e t r o , suge 

ridas pelo P r o f . S. Catioha-Ellist as quais tornaram possível 
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o estudo da difração (particularmente difração m ú l t i p l a ) em mo 

n o c r i s t a i s . Estas m o d i f i c a ç õ e s foram realizadas pelo autor , 

com a colaboração de Kouji Harada e Yukio Koishi* Em momento 

oportuno elas serão citadas» 

I I . 2 . - Descrição geral de um difratÔmetro de neutrons 

A figura mostra o esquema geral de um d i -

fratometro de n i u t r o n s . Neste e s q u e m a , os niutrons p r o v e n i - / 

entes do núcleo (ou caroço) do reator passam pelo primeiro co 

limador. 0 feixe colimado que se f o r m a , contem niutrons com e 

nergias que se d i s t r i b u e m dentro do espectro de energia do rea 

tor. Um monocristal i colocado na direção desse f e i x e , de mo­

do que uma das suas famílias de planos c r i s t a l i n o s forme um ân 

guio M com essa d i r e ç ã o . Nesta s i t u a ç ã o , o r i g i n a - s e no c r i s ­

tal um feixe d i f r a t a d o , cuja direção i simétrica ã anterior , 

com relação ã normal aos p l a n o s . Este feixe é c o n s t i t u í d o de 

n e u t r o n s , com uma sõ e n e r g i a , que foram selecionados do espec¬ 

tro de acordo com a relação de Bragg: 

nX = 2d sen M (2.1) 

onde X i o comprimento de onda associado ã energia do n e u t r o n , 

d i a distância entre dois planos c r i s t a l i n o s vizinhos e n = 

1,2,3,... Í a ordem da r e f l e x ã o , s i g n i f i c a n d o que não somente 

niutrons com c o m p r i m e n t o s de onda X são s e p a r a d o s , mas também 

o são aquelas com c o m p r i m e n t o s de onda X / 2 , X / 3 , X / 4 , e t c . 

0 c o m p r i m e n t o de onda X é dado pela expressão -

de (íeBroglie: 

x * - JL-
mv 

o u , em termos de e n e r g i a , 
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«Oroço do f eoíor 

Finura II.l - Disposição esquemática das partes constituintes de um difra-

IllllSf tometro de neutrons. 
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X = 
2mE 

sendo q u e , nestas e x p r e s s õ e s , h é a constante de Planok» m e a 

massa do n e u t r ó n , v a sua v e l o c i d a d e e E a sua energia» 

0 cristal empregado ê chamado de cristal m o n o -

c r o m a d o r , pois separa niutrons de um sõ comprimento de onda 

(monocromáticos) e o ângulo M e o ângulo de m o n o c r o m a t i z a ç ã o . 

família de planos bem como o ângulo de mon£ 

cromatização M "são escolhidos de forma que o c o m p r i m e n t o de on_ 

da da reflexão de primeira ordem corresponda a uma energia pro 

xima ao máximo do espectro térmico do reator (que tem uma for_ 

ma p r a t i c a m e n t e Maxwelliana) . 0 intuito é obter boa intensida 

de do feixe m o n o c r o m á t i c o . A figura I I . 2 mostra a faixa de 

c o m p r i m e n t o s de onda que podem ser a p r o v e i t a d o s do espectro 

térmico do r e a t o r . Mostra também a faixa dos c o m p r i m e n t o s de 

onda das reflexões de segunda ordem c o r r e s p o n d e n t e s . Os feixes 

m o n o c r o m á t i c o s que tiverem comprimentos de onda dentro dessa 

f a i x a , terão pouca c o n t a m i n a ç ã o de niutrons de segunda ordem 

ou de ordens mais a l t a s , A c o n t a m i n a ç ã o , de segunda ordem em 

p a r t i c u l a r , poderá ser totalmente d e s p r e z í v e l , desde que se a 

dote um comprimento de onda que seja pouco menor do que o va 

lor máximo da d i s t r i b u i ç ã o , como se pode verificar com a a n a ij_ 

se direta da figura I I . 2 . 

0 feixe m o n o c r o m á t i c o obtido atravessa um seguji 

do colimador e incide na a m o s t r a , 0 e s p a l h a m e n t o coerente da 

amostra i an"lisado por um sistema constituído por um terceiro 

colimador e um detector de n i u t r o n s , montados sobre um braço 

que gira em torno da amostra e forma um angulo 8 com os planos 

cristalinos da m e s m a . Estes planos di fratam segundo a mesma 

relação de Bragg aplicada no caso do m o n o c r o m a d o r ( 2 . 1 ) . De 

um modo g e r a l , um d i f r a t õ m e t r o de niutrons a s s e m e l h a - s e a um 

d i fratômetro de r a i o s - X , a não ser pelo fato que no 



Formula de B r a g g : 

nX = 2 d s e n 9 J o n d e : 

C O M P R I M E N T O D E O N D A ' 

Espectro de nêutrons térmicos do reator. Determinação do intervalo dos comprimentos de 

onda mais convenientes. 
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d i f r a t ô m e t r o de neutrons 5 indispensável a e x i s t ê n c i a de um mo 

n o c r o m a d o r , o que não acontece com o de r a i o s - X , onde no espe£ 

tro existem linhas c a r a c t e r í s t i c a s bem intensas e p r ó x i m a s , de 

tal forma que em m u i t o s casos pode ser d i s p e n s a d o o monocroma_ 

dor. 'y No aspecto físico um d i f r a t ô m e t r o de neutrons i m u i t a s 

vezes mais pesado e m a i o r do que um d i f r a t ô m e t r o de raios-X.As 

amostras para difração de neutrons são também m u i t a s vezes mai_ 

ores do que as amostras para d i f r a ç ã o de r a i o s - X , em conseqilêji 

~ 3 

cia do fluxo de neutrons na amostra ser cerca de 10 vezes rae 

nor do que o fluxo c o r r e s p o n d e n t e , no caso de r a i o s - X . 

De todas as d i f e r e n ç a s que têm sido a p o n t a d a s 

entre a difração de raios-X e a d i f r a ç ã o de neutrons (Ringo } 

1 9 5 7 , Bacon, 1 962 , Arndt & willis, 1 96 6),duas delas j u s t i f i c a m 

p l e n a m e n t e o d e s e n v o l v i m e n t o da d i f r a ç ã o de neutrons com todas 

as suas d e s v a n t a g e n s quando comparada com a difração de r a i o s -

-X: 

1. 0 n ê u t r o n tem m o m e n t o m a g n é t i c o . C o n s e q ü e n t e m e n t e , 

e$fB ele se pode a n a l i s a r a e s t r u t u r a m a g n é t i c a dos ma_ 

teri ai s. 

2. A a m p l i t u d e de e s p a l h a m e n t o de neutrons dos elementos 

depende de p r o p r i e d a d e s do núcleo e não de camadas e 

letrônicas do á t o m o . A s s i m s e n d o , alguns elementos 

leves podem espalhar tão i n t e n s a m e n t e quanto alguns 

elementos p e s a d o s , o que não acontece com os raios-X. 

Mesmo isótopos de um mesmo elemento podem ter amplitu_ 

des de e s p a l h a m e n t o bem d i f e r e n t e s , d e forma a poderem 

ser a n a l i s a d o s como se fossem e l e m e n t o s d i f e r e n t e s . 

J u s t i f i c a - s e , p o r t a n t o , a c o n s t r u ç ã o de difratô 

m e t r o s de n e u t r o n s , mesmo c o n s i d e r a n d o - s e que são a p a r e l h o s 

mais caros do que os de raios-X e que n e c e s s i t a m de fontes de 

radiação e s p e c i a i s , como o são os reatores n u c l e a r e s . 
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II. 3 - O difratometro de nêutrons do IEA para amostras poli-

oristalinas. 

No que se segue será feita uma a p r e s e n t a ç ã o do 

d i f r a t o m e t r o de nêutrons instalado junto ao reator IEAR-1 do 

Instituto de Energia Atômica (Souza Santos & Toledo, 1 9 58 ; Pen 

teado F9 & Souza Santos, 1 9 6 1 ) . Em uma primeira a p r e s e n t a ç ã o 

serão descritas algumas partes principais do aparelho na sua 

versão para estudos de amostras p o l i c r i s t a l i n a s „ Do Ttem II.4 

em d i a n t e , serão indicadas todas as m o d i f i c a ç õ e s i n t r o d u z i d a s , 

que o t r a n s f o r m a r a m em d i f r a t o m e t r o adequado ao estudo de mon£ 

cristais» As m o d i f i c a ç õ e s e s p e c i f i c a m e n t e ligadas ã realiza 

ção da experiência relatada nesta t e s e , e n c o n t r a m - s e descritas 

no Ttem IV. 1 

A figura 11,3 i uma vista de cima do d i f r a t o m e -

tro m o s t r a n d o suas partes principais» Este d e s e n h o , feito an 

tes de terminado o projeto do d i f r a t o m e t r o , difere em poucos 

aspectos do que se c o n s t i t u i u na primeira versão do instrumen¬ 

to, isto ê, d i f r a t o m e t r o de nêutrons para amostras p o l i c r i s t a -

1i nas o 

II. 3.1 - O primeiro colimador 

0 primeiro c o l i m a d o r , colocado dentro do canal 

experimental n° 6 do r e a t o r , Í do tipo Sol 1er, com placas ver¬ 

ticais r e m o v í v e i s , permitindo a variação da d i v e r g ê n c i a angular 

do feixe» 0 corpo do colimador i formado por dois tubos de a-

lumTnio: um de 3" de diâmetro e x t e r n o , com 121 cm de c o m p r i m e n ­

to, parede de 1/8", fechado na e x t r e m i d a d e livre que fica bem 

próxima ao núcleo do r e a t o r , A outra e x t r e m i d a d e ê soldada a 

um tubo maior de 5i«3/4" de diâmetro e x t e r n o , com 155cm de com 

p r i m e n t o , parede de 1/4", e que contém uma caixa de 1atão de 

mesmo c o m p r i m e n t o , de secção q u a d r a d a , paredes de 1/4", com ca_ 

nal etas f resadas nas suas faces hori zontai s internas , com sepa_ 

ração de 1/4". Nessas canaletas são colocadas 7 placas de bron 
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Figura II»3 - Vista superior do difratômetro de neutrons mostrando suas 

partes principais. Desenho feito durante a fase de proje­

to do instrumento. 



ze fosforoso de 1OOcm de c o m p r i m e n t o , 0,020" de espessura e 

2 ;»1/4"de largura» 0 feixe formado tem, na saída do colimador 

secção de 2"x2". Nada foi colocado dentro do tubo de 3", mas 

no tubo de 5 3/4" existe concreto de barita de alta d e n s i d a d e , 

no qual está imersa a caixa de l a t ã o , centrada de forma a se 

constituir num p r o l o n g a m e n t o do tubo de 3". Com todas as pla_ 

cas c o l o c a d a s , a d i v e r g ê n c i a angular h o r i z o n t a l , calculada com 

relação ao raio central a um canal do c o l i m a d o r , Ó de 2 0 ' . Com 

a retirada alternada de 4 p l a c a s , tem-se d i v e r g ê n c i a de 42'«, 

Com a placa central essa d i v e r g ê n c i a é de 1° 2 7 ' . Com todas as 

placas retiradas a d i v e r g ê n c i a e de 2° 5 5 ' , igual a d i v e r g ê n ¬ 

cia angular vertical do c o l i m a d o r . A saída do colimador esta 

o mais próxima possível do cristal m o n o c r o m a d o r , mas ainda as_ 

sim permite q u e , entre ela e o m o n o c r o m a d o r , possa ser d e s c i ¬ 

da a porta de chumbo do canal e x p e r i m e n t a l , operação que se 

torna necessária caso se queira mudar o m o n o c r o m a d o r . 

I I . 3.2 - A blindagem do feixe direto e a -plataforma movei 

Com exceção do primeiro colimador e do sistema 

m o n o c r o m a d o r , todo o conjunto está apoiado sobre uma p l a t a f o r ­

ma que se desloca sobre trilhos presos ao piso do r e a t o r , pe£ 

mitindo o livre acesso ao m o n o c r o m a d o r e ao primeiro colimador. 

Os trilhos têm um c o m p r i m e n t o de a p r o x i m a d a m e n t e 5 m e t r o s , o 

que possibilita o afastamento do conjunto de modo a se poder -

retirar o primeiro colimador» Colocada em frente ao tubo de 

r a d i a ç ã o , e apoiada na plataforma móvel , encontra-se a b l i n d a ¬ 

gem do feixe direto» Esta b l i n d a g e m tem a forma de um meio ci_ 

lindro de 160cm de diâmetro e é toda construída em chapa de a¬ 

ço de 1/2" de espessura» Na altura da saída do canal e x p e r i ¬ 

m e n t a l , a blindagem e a t r a v e s s a d a por um tubo de 5" de diâme¬ 

tro Interno no qual esta inserido o segundo c o l i m a d o r . Mais 4 

tubos,com diâmetros bem menores do que o do segundo c o l i m a d o r , 

atravessam a b l i n d a g e m : 3 desses tubos permitem o controle da 

agua de enchimento do canal e x p e r i m e n t a l . Dentro dos tubos e¬ 

xistem eixos que servem para o a c i o n a m e n t o dos registros de ã-

gua e que são ligados a estes através de pares de juntas uni-



22 

v e r s a i s , as quais e l i m i n a m q u a l q u e r p r o b l e m a r e s u l t a n t e da faj_ 

ta de a l i n h a m e n t o entre os eixos e os r e g i s t r o s . No 49 t u b o , 

hã também um eixo q u e , no mesmo sistema de j u n t a s u n i v e r s a i s , 

p e r m i t e acionar o m e c a n i s m o que levanta e abaixa a porta de 

chumbo do canal e x p e r i m e n t a l . A b l i n d a g e m do feixe d i r e t o , es_ 

s e n c i a l m e n t e b l i n d a g e m da r a d i a ç ã o gama e dos n ê u t r o n s rap-idos 

p r o v e n i e n t e s do caroço do r e a t o r , foi c o n s e g u i d a e n c h e n d o - s e o 

tanque de b l i n d a g e m com sucata r e s u l t a n t e do p r o c e s s o de f a b H 

cação de chapas m e t á l i c a s p e r f u r a d a s : são p e q u e n o s d i s c o s de 

ferro ou de aço i n o x i d á v e l , com poucos m i l í m e t r o s de d i â m e t r o 

e de e s p e s s u r a . Bem na d i r e ç ã o do feixe direto e dentro do 

t a n q u e , foram c o l o c a d a s v á r i a s p l a c a s de aço inoxidável com cer 

ca de 20cm x 25cm e com 1" de e s p e s s u r a . A e s p e s s u r a total resul_ 

tou ser da ordem de 30cm. F i n a l m e n t e , sobre todo esse m a t e r i ­

al de b l i n d a g e m , foram d e s p e j a d o s 400 litros de Õleo mineral 

(Óleo de motor) ja u s a d o . A b l i n d a g e m assim c o n s t i t u í d a reve¬ 

lou-se b a s t a n t e e f i c i e n t e , e l i m i n a n d o p r a t i c a m e n t e toda a radj_ 

ação g a m a , bem como a r a d i a ç ã o de n ê u t r o n s t é r m i c o s e r á p i d o s , 

que a t r a v e s s a m o m o n o c r o m a d o r ou são e s p a l h a d o s i n c o e r e n t e m e n ¬ 

te por e l e . 

0 peso do c o n j u n t o c o m p l e t o , isto e, incluindo 

o e s p e c t r ô m e t r o , e da ordem de 15 t o n e l a d a s . 

I I . 3 . 3 . - O segundo eolimaãor 

0 segundo c o l i m a d o r e do m e s m o tipo do p r i m e i r o 

c o l i m a d o r , sendo idêntico a ele em m u i t o s a s p e c t o s . 0 corpo 

deste c o l i m a d o r é c o n s t i t u í d o por 2 tubos de a l u m í n i o de diâme 

tros d i f e r e n t e s , soldados entre s i . Um dos tubos tem 5" de di£" 

metro e x t e r n o , 71cm de c o m p r i m e n t o e parede de 1/8", e se cons A 

titui na parte que e e n c a i x a d a no tubo de 5" e x i s t e n t e na blin 

dagem do feixe d i r e t o . 0 outro tubo tem d i â m e t r o externo de 

5.3/4", c o m p r i m e n t o de 3 5 c m , parede de 1/4". 0 d i â m e t r o m a i o r 

desta parte do c o l i m a d o r , que fica para fora da b l i n d a g e m do 

feixe d i r e t o , serve para impedir a p a s s a g e m de r a d i a ç ã o entre 
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o corpo do colimador e a parte interna do tubo onde ele i en 

caixado. Dentro do corpo do segundo colimador, imersa em con 

creto de barita, há uma caixa de latão, que o atravessa pelo 

centro em toda a sua extensão, idêntica ã caixa existente no 

primeiro colimador, tendo, porem, 73cm de comprimento. As p1a_ 

cas são também em número de 7, de bronze fosforoso com dimeji 

soes idênticas as placas do primeiro colimador, excetuando-se 

o comprimento que é de 73cm. 0 feixe monocromático que sai des_ 

te colimador também tem secção de 2"x2" bem na saTda, e diver 

gências angulares horizontais de 27' com todas as placas, 57' 

com 4 placas retiradas, Io 57' com uma placa central.Com todas 

as placas retiradas, a divergência angular e igual a 2o 44', 

que i o mesmo valor da divergência angular vertical. 

II. 3. 4 - O espectrómetro 

Ê.chamado de espectr'õraetro o conjunto que ,g1ran 

do em torno da amostra, possibilita a detecção das intensiá&_ 

des difratadas por ela. Ele i constituido pelo detector de 

niutrons e sua blindagen juntamente com o terceiro colimador, 

Q pela mesa de amostras que pode girar independentemente do de_ 

tector. Os movimentos giratórios são executados por mesas de 

fresa da marca TROÍKE. Uma delas e uma mesa pequena com 9" 

de diâmetro, precisão angular de 60 segundos de arco e ê a que 

serve para girar a amostra no que, Internacionalmente, se con 

vendonou em chamar de giro w. A outra, bem maior, com 25" de 

diâmetro e precisão angular de 30 segundos de ájrco, suporta duas 

vigas de aço com formato I, com 6" de altura. As vigas têm -

sobre elas o terceiro colimador, o detector e sua blindagem e 

um contrapeso para contrabalançar o conjunto. 

As outras partes do espectrómetro são descritas 

nos 2 itens seguintes. 

II.3.5 - O terceiro colimador 
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O terceiro c o l i m a d o r é de concepção d i f e r e n t e 

dos dois p r i m e i r o s . Na v e r c a d e , existem 2 c o l i m a d o r e s com di_ 

v e r g i n c i a s a n g u l a r e s h o r i z o n t a i s d i f e r e n t e s e que podem ser 

trocados conforme se queira uma d i v e r g e n c i a ou o u t r a . Os dois 

c o l i m a d o r e s tim o corpo de ferro com m e s m a s d i m e n s õ e s e no for 

mato de uma caixa com 6"x4" e 11 3/4" de c o m p r i m e n t o . Cada urna 

destas caixas é formada por duas placas laterais de 6"xlí 3/4" 

x 1" que são presas a duas outras de 2"x11 3 / 4" x 1", No canal 

de secção r e t a n g u l a r com d i m e n s õ e s 4" x 2", formado pelas placas, 

são c o l o c a d a s as lâminas do c o l i m a d o r d e v i d a m e n t e separadas por 

e s p a ç a d o r e s também de f e r r o , As lâminas dos c o l i m a d o r e s são to 

das i g u a i s : são de bronze fosforoso com uma camada de cadmio 

de alguns m i l é s i m o s de p o l e g a d a , d e p o s i t a d a eletroli ticamente 

em ambas as f a c e s . As d i m e n s õ e s destas lâminas são 4"x11 3/4" 

com 1/32" de e s p e s s u r a , Na r e a l i d a d e a e s p e s s u r a varia um pou 

co em torno de 1/32", devi do ã vari ação da camada de cadmio de 

pos i t a d a . Em um c o l i m a d o r , são usados e s p a ç a d o r e s com 1" de 

l a r g u r a , 11 3/4" de c o m p r i m e n t o e espessura pouco menor do que 

1/4". A e s p e s s u r a dos e s p a ç a d o r e s é tal que o c o l i m a d o r r e s u j A 

tante tem 7 p l a c a s q u e , j u n t a m e n t e com os e s p a ç a d o r e s , são a_ 

pertadas pelos p a r a f u s o s de armação do corpo do c o l i m a d o r . A 

secção da a b e r t u r a deste c o l i m a d o r é de 2 " x 2 " , e a sua d i v e r ­

gência angular hori zonta 1 1 1 1 ' . 0 outro c o l i m a d o r tem 12 

p l a c a s , separadas por e s p a ç a d o r e s de a p r o x i m a d a m e n t e 1/8" de 

e s p e s s u r a , largura e c o m p r i m e n t o iguais aos a n t e r i o r e s . A d|_ 

v e r g e n c i a angular horizontal neste caso é 3 6 * . A d i v e r g ê n c i a 

angular verti cal , nos dois col imadores é de 9 4 0' , A p o i a d a so_ 

bre os braços do e s p e c t r ó m e t r o há uma base de ferro que serve 

de suporte para o terceiro colimador» Quando colocado sobre 

esta b a s e , o terceiro c o l i m a d o r fica encostado na entrada da 

blindagem do d e t e c t o r , 

II.3.6» - A blindagem do detector 

A b l i n d a g e m do d e t e c t o r , colocada nas e x t r e m i ¬ 

dades ma i ores dos braços do e s p e c t r ó m e t r o , tem a função de dj_ 

mi nu i r o u , se possível , elimi nar a radiação de fundo que pode 
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ria ser detectada pelo s i s t e m a . Esta blindagem e constituída 

e s s e n c i a l m e n t e de duas p a r t e s : a blindagem para neutrons r á p i ­

dos e a blindagem para neutrons t é r m i c o s . 

A b l i n d a g e m para neutrons rápidos i c o n s t i t u í d a 

de uma mistura de parafina e b o r a x , em proporções aproximadamen­

te i g u a i s . Os neutrons rápidos que atingem esta m i s t u r a , são 

m o d e r a d o s pelo átomos de h i d r o g ê n i o da parafina e podem ser ab 

sorvidos pelo átomos de boro do b o r a x . Na primeira versão do 

d i f r a t õ m e t r o , o r e c i p i e n t e que continha a mistura era um tam¬ 

bor de óleo (com c a p a c i d a d e para 200 l i t r o s ) , com, a p r o x i m a d a ­

m e n t e , 87cm de c o m p r i m e n t o e 58cm de d i â m e t r o . A t r a v e s s a n d o o 

tambor na sua parte central e no sentido de seu e i x o , havia um 

tubo de ferro com cerca de 7" de diâmetro i n t e r n o . Neste tubo 

era inserida a b l i n d a g e m para neutrons t é r m i c o s . Este tambor 

foi p o s t e r i o r m e n t e s u b s t i t u í d o por um cilindro m e n o r , conforme 

m e n c i o n a d o no item I I . 4 . 

A b l i n d a g e m para neutrons térmicos ê um c i l i n ¬ 

dro de ferro com diâmetro externo de cerca de 7" e com 3 5 " de 

c o m p r i m e n t o . Na direção central e a t r a v e s s a d o por outro tubo 

com cerca de 2" de diâmetro i n t e r n o , onde é colocado o d e t e c ¬ 

tor de n e u t r o n s . I n t e r n a m e n t e o cilindro contem carbeto de bo 

ro ( B A C ) , n o r m a l m e n t e usado como a b r a s i v o , mas que, devido a al_ 

ta c o n c e n t r a ç ã o de átomos de boro na m o l é c u l a , serve como exce 

l e n t e a b s o r v e d o r de neutrons t é r m i c o s . 

0 d e t e c t o r , e n c a i x a d o no tubo central da blinda, 

gem de neutrons t é r m i c o s , e do tipo B F 3 com janela frontal de 

cerâmica pouco a b s o r v e d o r a . Ele tem 2" de d i â m e t r o externo e 

14" de c o m p r i m e n t o . E n v o l v e n d o o d e t e c t o r foi colocada uma fo 

lha fina de cádmio com cerca de 0,4mm de e s p e s s u r a . F i n a l m e n ­

t e , atrás do d e t e c t o r foi colocado um tampão de ferro com 1 1 * 

1/4" de c o m p r i m e n t o e perto de 2" de d i â m e t r o , tendo um furo 

central para a p a s s a g e m do cabo de alta t e n s ã o . Esse tampão -

blinda a parte de trás do d e t e c t o r . 

A b l i n d a g e m (completa) do d e t e c t o r , m o s t r o u - s e 
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b a s t a n t e eficiente» A radiação de fundo foi med i d a e v e r i f i ­

cou-se que era da ordem de 1 nêutron cada 2 m i n u t o s . A medida 

foi feita com o dete c t o r fora da posição de zero e com o feixe 

m o n o c r o m á t i c o b l o q u e a d o com lOcm de p a r a f i n a e bórax e com uma 

lâmina de cádmio com cerca de lmm de e s p e s s u r a , 

0 conjunto formado pela blindagem do dete c t o r * 

o terceiro c o l i m a d o r , a sua base e as vigas em I dos braços do 

e s p e c t r Ó m e t r o , foi e q u i l i b r a d o com a c o l o c a ç ã o de um c o n t r a p e * 

so no lado oposto» Este c o n t r a p e s o i c o n s t i t u í d o por uma p l a ­

ca de aço sobre a qual foram colocados tijolos de c h u m b o , cow« 

mente usados em bli n d a g e n s de radiação g a m a , e estí preso as 

vigas em I, nos p r o l o n g a m e n t o s que foram deixados para esse 

f í ra. 

0 c o n j u n t o foi c u i d a d o s a m e n t e e q u i l i b r a d o , ten­

do-se em vista impedir q u a l q u e r tensão sobre a parte roôvel da 

mesa de fresa que pudesse causar desvios no seu eixo de rota¬ 

ção. 

II.3.7 - 0 sistema monoaromaáoT 

Parte essencial e im p o r t a n t e de um d i f r a t Ô m e t r o 

de n e u t r o n s , o sistema m o n o c r o m a d o r é n o r m a l m e n t e c o n s t i t u í d o 

do cristal m o n o c r o m a d o r e de um sistema gonioraétrico para sua 

o r i e n t a ç ã o . 

Em d i f r a t Ô m e t r o s de neutrons» com ãngaío de wvo-

n o c r o m a t i z a ç ã o v a r i á v e l , o m o n o c r o m a d o r é n o r m a l m e n t e colocado 

no centro de b l i n d a g e n s c i l í n d r i c a s , as quais se e n c o n t r a m a 

uma certa d i s t a n c i a da parede do r e a t o r . 0 acesso ao m o n o c r o -

m a d o r , neste c a s o , pode ser feito por cima eu l a t e r a l m e n t e . No 

d i f r a t Ô m e t r o de neutrons do IEA, que tem ângulo de mo n o c r o » a t j _ 

zação f i x o , a b l i n d a g e m foi colo c a d a bem junto ã parede do rea_ 

tor e o m o n o c r o m a d o r na saída do canal e x p e r i m e n t a l , como pode 

ser o b s e r v a d o na figura I I . 3 . Nesta p o s i ç ã o , o acesso se tor¬ 

nou difícil e tivemos que pensar em um sistema q«e pud e s s e ser 
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controlado ã d i s t a n c i a . Sendo assim, projetamos um sistema ao 

qual demos o nome de mesa de ajuste do cristal m o n o c r o m a d o r . 

Entre usar cabos m e t á l i c o s flexTvei s .motores re 

versiveis ou s i n c r o - t r a n s m i s s o r e s e s i n c r o - r e c e p t o r e s de movi_ 

mento circular (comumente conhecidos por " s e i s y n s " ) , optamos 

por estes ú l t i m o s , que s ã o , de f a t o , os melhores quando sequer 

ter p r e c i s ã o . Escolhemos 3 m o v i m e n t o s para serem c o n t r o l a d o s 

r e m o t a m e n t e . Outros ajustes d e v e r i a m ser feitos antecipadamein 

te , por ocasião da colocação do cristal na posição a d e q u a d a . E 

necessário que o cristal já esteja o r i e n t a d o c o n h e c e n d o - s e a 

p r o x i m a d a m e n t e a posição em que ele deve f i c a r , para se obter 

o feixe m o n o c r o m á t i c o . Aliás este e o p r o c e d i m e n t o habitual 

para se ajustar m o n o c r o m a d o r e s , sendo mesmo indispensável que 

a or i e n t a ç ã o de um m o n o c r o m a d o r tenha sido feita a n t e r i o r m e n t e 

para se de t e r m i n a r se ele ê a d e q u a d o , ou n ã o , a geo m e t r i a dos 

feixes do d i f r a t ô m e t r o . Os m o v i m e n t o s escolhidos para serem 

controlados r e m o t a m e n t e foram os que c o n v e n c i o n a m o s chamar d e : 

lo rotação - m o v i m e n t o que se realiza em torno de um eixo 

v e r t i c a l . Tem uma ampl i t u d e de p r a t i c a m e n t e 360 o nos 

dois s e n t i d o s , só sendo limitada pela existência dos fios de 

ligação dos "se i s y n s " dos dois outros m o v i m e n t o s . Na figura 

II.4 este m o v i m e n t o e indicado pelas setas escuras na base do 

c i l i n d r o . Com a rotação o cristal pode ser colocado de modo 

que os planos escolhidos formem o ângulo de Bragg M com o se 

gundo c o l i m a d o r . 

2o balanceio - m o v i m e n t o de rotação parcial que se real 

za em torno de um eixo h o r i z o n t a l . A posição ideal pa_ 

ra este eixo e aquela em que ele fica paralelo aos planos de 

m o n o c r o m a t i z a ç ã o e corta as retas centrais ao primeiro e ao se 

gundo colimador exatamente no ponto de intersecção das d u a s . A 

posição real do eixo do balanceio depende do ajuste prévio do 

m o n o c r o m a d o r . Na figura II.4 o balanceio e indicado pelas se: 

tas curvas escuras no interior do c i l i n d r o , próximos ã base i_n 

ferior do m e s m o . A função deste m o v i m e n t o Ó ajustar os planos 

de forma que a reflexão se realize em um plano horizontal» A 

iTn nF FMEFG1A ATÔMICA 
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a m p l i t u d e m á x i m a do m o v i m e n t o e da ordem de 7° nos sentidos i£ 

d i c a d o s pelas s e t a s . 

3 . d e s l i s a m e n t o - m o v i m e n t o de t r a n s l a ç ã o da mesa onde o 

cristal esta a p o i a d o . £ apenas um m o v i m e n t o que d e s l £ 

ca o cristal com relação ao feixe direto para c o l o c a - l o em po­

sição de m a i o r i n t e n s i d a d e d i f r a t a d a . Duas e s c o l h a s são possí 

veis para este m o v i m e n t o : ele pode ser p e r p e n d i c u l a r ao eixo -

de rotação do b a l a n c e i o ou ser p a r a l e l o a esse e i x o . 0 primei_ 

ro tipo é e m p r e g a d o quando o m o n o c r o m a d o r esta sendo usado em 

r e f l e x ã o (no caso de B r a g g ) , e o segundo tipo quando o m o n o c r £ 

m a d o r esta sendo usado em t r a n s m i s s ã o (caso de L a u e ) . 0 d e s l j A 

samento nas suas duas opções esta indicado na figura I I . 4 p e ¬ 

los dois pares de setas escuras p r ó x i m a s â base s u p e r i o r do cj_ 

l i n d r o . 0 d e s l o c a m e n t o t o t a l , em q u a l q u e r dos c a s o s , e de 

2 0 m m . 

Os outros m o v i m e n t o s p o s s í v e i s são m o v i m e n t o s -

de ajuste da base do c o n j u n t o e o m o v i m e n t o de ajuste da a l t u ¬ 

ra da mesa do c r i s t a l . 0 ajuste da base e feito por 3 p a r a f u ¬ 

sos que dão os m o v i m e n t o s indicados pelos 3 pares de setas cla_ 

ras p r ó x i m a s a base curva da saída do canal e x p e r i m e n t a l . E s t e s 

m o v i m e n t o s tem poucos m i l í m e t r o s de curso e servem não sÕ para 

n i v e l a r o c o n j u n t o mas também para c e n t r a - l o com relação ao po£ 

to de i n t e r s e c ç ã o das retas c e n t r a i s aos dois c o l i m a d o r e s . 0 

m o v i m e n t o de ajuste da a l t u r a , indicado pelas duas setas verti_ 

cais no interior do c i l i n d r o , p e r m i t e colocar o cristal m o n o -

c r o m a d o r na altura c o r r e t a . 

Por f i m , o c i l i n d r o que aparece na f i g u r a , e que 

foi tantas vezes m e n c i o n a d o na d e s c r i ç ã o dos m o v i m e n t o s , serve 

para dar uma idéia da r e s t r i ç ã o do espaço d e s t i n a d o ao c r i s t a l , 

quando este esta sendo a j u s t a d o . 0 d i â m e t r o da base desse c i ¬ 

lindro tem cerca de 15cm, não sendo i m p o r t a n t e a altura pois -

não e x i s t e m p r o b l e m a s com relação a e l a . Deve-se m e n c i o n a r que 

a e x i g u i d a d e de espaço s u r g e , u n i c a m e n t e , do fato de que o cris_ 

tal não deve a v a n ç a r sobre o espaço d e s t i n a d o ã porta de chum¬ 

bo do canal e x p e r i m e n t a l , caso c o n t r a r i o não se poderia f e c h a -
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Figura II.4 - Desenho mostrando os movimentos possíveis da mesa de ajuste do monocromador. As setas escu­

ras indicam os movimentos controlados remotamente e as setas claras os movimentos feitos 

no local. 
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A figura II.5a mostra a mesa de ajuste durante 

a fase de c o n s t r u ç ã o , enquanto que a figura 11 o 5b mostra a m e ­

sa t e r m i n a d a , durante a fase de e n s a i o s . 

0 sistema m o n o c r o m a d o r foi completado com a e¿ 

colha do cristal m o n o c r o m a d o r e dos planos de m o n o c r o m a t i zação» 

Essa escolha teve duas e t a p a s . Na primeira etapa v e r i f i c a m o s 

quais os cristais e quais os planos desses cristais que pode 

riam ser usados para se obter niutrons com c o m p r i m e n t o s de on¬ 

da próximos ao valor do máximo da d i s t r i b u i ç ã o de niutrons tir 

micos do r e a t o r , que para nos Í cerca de 1 8. Na t a b e l a , que 

se encontra na figura I I . 2 , onde o ângulo de m o n o c r o m a ti z a ç ã o , 

foi tomado igual a 1 8 ° , tim-se os valores dos c o m p r i m e n t o s de 

onda que se obteria para o feixe m o n o c r o m á t i c o , u s a n d o - s e al¬ 

guns dos planos de maior intensidade de reflexão de cristais 

de a l u m í n i o , cobre e c h u m b o . Numa segunda etapa v e r i f i c a m o s 

q u a l , entre os cristais que possuíamos, tinha largura na meia 

altura da d i s t r i b u i ç ã o m o s a i c o , ou s i m p l e s m e n t e largura de mo¬ 

s a i c o , mais adequada ã geometria dos c o l i m a d o r e s de forma que 

pudéssemos ter boa luminosidade e boa resolução (Caglioti ,1962). 

0 estudo dos m o n o c r o m a d o r e s foi feito no e s p e c t r ó m e t r o de c r i ¿ 

tal do IEA (Wenzel et al, 1967) e, entre vários cristais de 

a l u m í n i o , c o b r e , chumbo e g e r m â n i o , decidimos que o m e l h o r mo-

nocromador para o sistema seria o cristal de c h u m b o , com seus 

planos (220) m o n o c r o m a t i z a n d o niutrons por t r a n s m i s s ã o . A lajr 

gura de mosaico desse cristal e da ordem de 1 8 ' , para esses 

p l a n o s . 

Uma vez determinado qual o m o n o c r o m a d o r a ser u 

sado, e tendo sido e s t a b e l e c i d a a o r i e n t a ç ã o desses planos no 

c r i s t a l , fixamos o mesmo na mesa de ajuste do m o n o c r o m a d o r de 

forma a já ficar a p r o x i m a d a m e n t e o r i e n t a d o para a obtenção do 

feixe m o n o c r o m a t i c o o Na figura I I . 6 , tem-se uma f o t o g r a f i a da 

mesa de ajuste com o cristal m o n o c r o m a d o r m o n t a d o . Com o de­

tector na posição z e r o , após algumas tentativas com os movimer[ 

tos de controle r e m o t o , obtivemos o feixe m o n o c r o m á t i c o . Em se 



Figura II.5a - Mesa de ajuste do monocromador, durante a fase de 

construção. 

Figura II.5b - Mesa de ajuste do monocromador, durante a fase de 

ensaios. 



g u i d a , fizemos uma o t i m i z a ç ã o da posição do m o n o c r o m a d o r ( Pa­

rente 1967Í)» 

Uma vez obtido o feixe m o n o c r o m á t i c o , , passamos 

a c a l i b r a ç ã o do d i f r a t ô m e t r o P a r a esse fim usamos uma amostra 

de níquel em pÕ c o m p a c t a d o da qual o b t i v e m o s a figura de difra_ 

ção m o s t r a d a na figura I I . 7 . Com a posição angul&r dos picos 

que aparecem nessa figura e por um p r o c e s s o bem simples obtive 

mos a reta de c a l i b r a ç ã o do d i f r a t ô m e t r o da figura ( Parente -

et alt 1 9670) o Esta reta p e r m i t i u e s t a b e l e c e r com m a i o r preci_ 

são qual o c o m p r i m e n t o de onda do feixe m o n o c r o m á t i c o e permi 

tiu também corrigir a posição do zero do e s p e c t r ó m e t r o bem co­

mo e s t a b e l e c e r o angulo de m o n o c r o m a t i z a ç ã o real» Estes p a r â ¬ 

m e t r o s são c o n h e c i d o s p r e v i a m e n t e , mas seus valores c o r r e t o s -

d e p e n d e m da c a l i b r a ç ã o feita» 

F i n a l m e n t e , foi feito um estudo da resolução do 

di f ratômetro u s a n d o - s e da mesma amostra de níquel pol i cri stal i_ 

no (Harada et al3 1 9 6 7 ) , Curvas de resolução foram c a l c u l a d a s 

e obtidas e x p e r i m e n t a l m e n t e em 3 c o m b i n a ç õ e s d i f e r e n t e s das dj_ 

v e r g ê n c i a s a n g u l a r e s h o r i z o n t a i s dos c o l i m a d o r e s » A divergêji 

cia angular do primeiro c o l i m a d o r não foi alterada pela d i f i ¬ 

culdade de se retirar placas do m e s m o , t e n d o - s e de afastar to¬ 

do o conjunto do d i f r a t ô m e t r o e, i n c l u s i v e , r e t i r a r - s e de posj_ 

ção o sistema m o n o c r o m a d o r . 

II.3.8 - O sistema de operação do difratometro 

Como sistema de o p e r a ç ã o do d i f r a t o m e t r o e n t e n ¬ 

demos o conjunto de s e r v o - m e c a n i s m o s que servem para a movimeji 

tação e p o s i c i o n a m e n t o angular do d e t e c t o r e da a m o s t r a . In¬ 

clui-se neste sistema o circuito elétrico de c o n t r o l e , que dá 

um certo grau de a u t o m a t i z a ç ã o aos m o v i m e n t o s . No nosso difra_ 

t ô m e t r o , este sistema foi p r o j e t a d o v i s a n d o - s e obter p r e c i s ã o 

muito boa no p o s i c i o n a m e n t o a n g u l a r , tanto do d e t e c t o r quanto 

da a m o s t r a . E v i d e n t e m e n t e a p r e c i s ã o no p o s i c i o n a m e n t o angu¬ 

lar depende quase que i n t e i r a m e n t e da parte m e c â n i c a do siste-
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ma o Sendo assim, p r o c u r a m o s usar c o m p o n e n t e s de boa q u a l i d a d e , 

sendo q u e , aqueles que não p u d e r a m ser a d q u i r i d o s p r o n t o s , fo­

ram p r o j e t a d o s e c o n s t r u í d o s com bastante c u i d a d o . 

A fotografia da figura II.8 mostra a parte mecã 

nica do sistema de operação do d i f r a t Ô m e t r o . Esta parte i con£ 

t i t u T d a , e s s e n c i a l m e n t e , de dois grupos m o t r i z e s p r a t i c a m e n t e 

i d ê n t i c o s , servindo um deles para a m o v i m e n t a ç ã o e p o s i c i o n a ­

mento do d e t e c t o r e, numa relação angular de 2:1, da a m o s t r a : 

ê a rotação 2 6 , e» 0 outro grupo m o t r i z m o v i m e n t a e p o s i c i o n a 

somente a a m o s t r a : é a rotação w. Cada um desses grupos tem 

2 motores do tipo síncrono reversível com e n g r e n a g e n s de redu¬ 

ção de rotação jã i n c o r p o r a d a s . Um dos m o t o r e s e usado na m o ¬ 

v i m e n t a ç ã o l e n t a , quando se quer fazer uma m e d i d a de v a r r e d u r a 

ou no p o s i c i o n a m e n t o de acordo com passos a n g u l a r e s e s t a b e l e c e 

dos p r e v i a m e n t e . Este m o t o r , que c h a m a r e m o s de m o t o r l e n t o , e£ 

tá acoplado ao m o t o r de m o v i m e n t a ç ã o rápida e, através d e s t e , 

com todo o sistema restante» 0 a c o p l a m e n t o não é r í g i d o : e fei_ 

to através de uma unidade de e m b r e a g e m e f r e i o , os quais são 

a c i o n a d o s por s o l e n ó i d e s e x i s t e n t e s na própria u n i d a d e . A fuji 

ção desta unidade ê muito i m p o r t a n t e , sendo ela quem permite 

que se obtenha boa precisão no p o s i c i o n a m e n t o angular do dete£ 

tor ou da a m o s t r a . 0 f u n c i o n a m e n t o é o s e g u i n t e : q u a n d o o mo¬ 

tor lento é l i g a d o , o mesmo relê que p r o v i d e n c i a a sua ligação 

liga também a e m b r e a g e m , ao mesmo tempo que desliga o f r e i o , e 

o motor pode m o v i m e n t a r todo o m e c a n i s m o . Quando o sistema che_ 

gou na posição angular d e s e j a d a , o r e l ê , que ê de d u p l a - a ç ã o , 

desliga o motor e a e m b r e a g e m , mas aciona o f r e i o . Neste in£ 

tante todo o m o v i m e n t o do m e c a n i s m o I freado na posição c o r r e ¬ 

ta (tendo sido d e s a c o p l a d o , o motor pode p r o s s e g u i r girando 

por efeito de i n é r c i a , até perder toda a sua energia de rota¬ 

ç ã o ) , A freagem é b a s t a n t e v i o l e n t a , parando quase que instaji 

t a n e a m e n t e , todas as e n g r e n a g e n s do s i s t e m a . Ê a v i o l ê n c i a 

desse freamento que impede o seu emprego em v e l o c i d a d e s mais 

a l t a s , o que poderia d a n i f i c a r tanto a unidade quanto o s o u t r o s 

c o m p o n e n t e s do s i s t e m a . C h a m a - s e a atenção para o fato de que 

o freamento ê muito mais v i o l e n t o na m o v i m e n t a ç ã o 2 0 , 9, onde 

as massas em rotação são muito m a i o r e s do que no caso da movi 



Figura II.8 - Parte mecânica do sistema de operação do difratõmetro 

de neutrons do IEA. 



m e n t a ç ã o w . 

0 outro m o t o r , de m o v i m e n t a ç ã o r á p i d a , o u , como 

o c h a m a m o s , motor r á p i d o , e usado para levar o sistema até uma 

certa posição a n g u l a r , ou para voltar â origem da escala de â£ 

g u l o s . E v i d e n t e m e n t e ele pode também ser usado em uma v a r r e d u 

ra rápida e, no caso do grupo motriz da a m o s t r a , no p o s i c i o n a ­

mento angular por p a s s o s . P o r t a n t o , esse motor rápido tem d s 

f u n ç õ e s : a primeira é transmitir o m o v i m e n t o gerado pelo motor 

lento e a s e g u n d a , e s p e c i f i c a d e l e , m o v i m e n t a r mais r a p i d a m e n ¬ 

te o s i s t e m a . 

As v e l o c i d a d e s angulares dos m o v i m e n t o s resul -

t a n t e s , tanto para o d e t e c t o r quanto para a a m o s t r a , estão reu 

nidâs na tabela s e g u i n t e . Nesta tabela aparecem ainda os valo 

res da v e l o c i d a d e angular da amostra quando é acionado um câm¬ 

bio de velocida|e% que foi p r o j e t a d o p o s t e r i o r m e n t e e colocado 

no s i s t e m a . 0 a c i o n a m e n t o do câmbio i efetuado por um s o l e n õ j . 

de de tração c o n t r o l a d o pelo sistema e l é t r i c o . 

TABELA n9 1 

V e l o c i d a d e s A n g u l a r e s do S i s t e m a 

de O p e r a ç ã o do D i f r a t ô m e t r o . 

V e l o c i d a d e A m o s t r a A m o s t r a ( c â m b i o ) D e t e c t o r 

l e n t a 

r á p i d a 

0 , 3 1 2 ° / m i n 

1 , 7 9 ° / m i n 

l , 2 5 0 ° / m i n 

7 , 1 8 ° / m i n 

0 , 6 2 5 ° / m i n 

3 A 5 2 ° / m i n 

0 p o s i c i o n a m e n t o a n g u l a r , da amostra e do dete£ 

tor , é efetuado em passos angulares f i x o s . 0 c o n t r o l e desse 

p o s i c i o n a m e n t o é realizado pelo que chamamos de unidade de co¬ 

mando do p o s i c i o n a m e n t o a n g u l a r . Ê esta unidade que e s t a b e l e -
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ce a ligação entre os sistemas m e c â n i c o e e l é t r i c o , enviando 

ao circuito elétrico a informação de que mais um passo angular 

se c o m p l e t o u apÕs o a c i o n a m e n t o do s i s t e m a , A informação é 

t r a n s m i t i d a em urna forma bem s i m p l e s : urna chave elitrica se a¬ 

bre na unidade de comando quando o sistema m e c â n i c o chegou a 

posição angular c o r r e t a , A abertura da chave interrompe um 

circuito elétrico de a l i m e n t a ç ã o de um r e l é , do tipo a que ja 

nos referimos na d e s c r i ç ã o do f u n c i o n a m e n t o das unidades de em 

breagem e freio do s i s t e m a . Na r e a l i d a d e , é o mesmo reli que 

aciona o m o t o r , a embreagem e o f r e i o , A s i m p l i c i d a d e da fun­

ção executada pela unidade de comando não da a m e d i d a da sua 

importância dentro do s i s t e m a : é ela q u e , aliada ã unidade de 

embreagem e f r e i o , p o s s i b i l i t a o p o s i c i o n a m e n t o do sistema com 

uma precisão e x c e p c i o n a l m e n t e b o a . Por este m o t i v o , p r o c u r a m o s 

p r o j e t a r a unidade com b a s t a n t e cuidado e e n c o n t r a m o s uma for¬ 

ma origina] de d i m i n u i r mais ainda o erro no p o s i c i o n a m e n t o » 0 

principio de f u n c i o n a m e n t o é bem s i m p l e s : existem c a m o s . n a fojr 

ma de rebaixos nas bordas de discos m e t á l i c o s , que giram con­

forme o sistema é acionado (V»figura 1 1 , 9 ) , Chaves de a c i o n a ­

mento r á p i d o , c o m u m e n t e chamadas de m i c r o - i n t e r r u p t o r e s ("mi-

croswitenes"), com rodas nas a l a v a n c a s de a c i o n a m e n t o , são usa_ -

das como i n t e r r u p t o r e s do circuito e l é t r i c o . Essas rodas per¬ 

m a n e c e m e n c o s t a d a s nas bordas dos discos de tal forma q u e , fo¬ 

ra dos r e b a i x o s , a chave fecha o circuito c o r r e s p o n d e n t e a q u e ¬ 

le c a m o , e dentro do r e b a i x o , o circuito i aberto» Para conse 

guir maior precisão no p o s i c i o n a m e n t o apoiamos as rodas dos mi¬ 

cro-interruptores sobre pares de discos de camos que giram e n c o s ¬ 

tados uns nos outros» T o m e m o s um dos pares de discos e o m i ¬ 

c r o - i n t e r r u p t o r c o r r e s p o n d e n t e : a roda do m i c r o - i n t e r r u p t o r a -

poia-se m e t a d e em um disco e m e t a d e no o u t r o . Um deles e o 

disco p r i n c i p a l , que dá r e a l m e n t e o p o s i c i o n a m e n t o angular» Na 

figura 11,9 o disco principal está indicado com A» Este disco 

pode ter um ou mais r e b a i x o s , de modo que a volta ou a fra-ção 

de volta que ele d á , c o r r e s p o n d e a um passo angular d e t e r m i n a ¬ 

do. 0 disco s e c u n d a r i o B, gira com v e l o c i d a d e angular 4 vezes 

maior do que a v e l o c i d a d e do disco principal» 0 que a c o n t e c e 

ê q u e s mesmo que a roda do m i c r o - i n t e r r u p t o r esteja sobre o re 

baixo do disco A, a chave só será acionada quando o rebaixo no 



Figura II.9 - Principio de funcionamento dos camos da unidade de comando do posicionamento angular. 
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disco B a l c a n ç a r o do disco A, isto e, quando eles c o i n c i d i ­

rem. Isto faz com q u e , para todos os e f e i t o s , o a c i o n a m e n t o 

do m i c r o - i n t e r r u p t o r se dê sempre no mesmo l u g a r , i n d e p e n d e n d o 

das c o n d i ç õ e s de ajuste do m e c a n i s m o . Nos testes que f i z e m o s , 

v e r i f i c a m o s que sempre que se dava um a c r é s c i m o a n g u l a r , a po­

sição indicada nos nõnios das escalas g r a d u a d a s e x i s t e n t e s nas 

mesas de f r e s a , eram p e r f e i t a m e n t e c o r r e t a s , c o r r e s p o n d e n d o e¬ 

x a t a m e n t e ao valor e s p e r a d o . Desta f o r m a , as p r e c i s õ e s nos po 

s i c i o n a m e n t o s do d e t e c t o r e da amostra d e p e n d e m e x c l u s i v a m e n t e 

das p r e c i s õ e s a n g u l a r e s das m e s a s de f r e s a , citadas no item -

I I . 3 . 4 . 

Ao p r o j e t a r m o s a u n i d a d e de comando do p o s i c i o ¬ 

namento a n g u l a r , escol h e m o s , c o m o passos a n g u l a r e s , 0,2° e 0,1°. 

P o s t e r i o r m e n t e a c r e s c e n t a m o s mais d o i s : 0,05° e 0 , 0 2 5 ° . Estes 

dois ú l t i m o s passos são o b t i d o s d i r e t a m e n t e dos discos secunda 

r i o s , usados no caso dos passos 0,1° e 0 , 2 ° , os quais foram 

feitos mais largos e com novos c a m o s , de forma a não interferi¬ 

rem com a ação dos a n t i g o s . A p r e c i s ã o d e s t e s passos m e n o r e s 

resultou tão b o a , que neste c a s o , também o p o s i c i o n a m e n t o cor¬ 

reto d e p e n d e e x c l u s i v a m e n t e das mesas de f r e s a . 0 número de 

passos a n g u l a r e s p o s s í v e i s , ' e os seus v a l o r e s , são iguais tan­

to para o d e t e c t o r quanto para a a m o s t r a . 

0 sistema m e c â n i c o envia para um painel a infor 

m a ç ã o de sua posição a n g u l a r , por meio de dois pares de " sel¬ 

s y n s " , um para o d e t e c t o r e outro para a a m o s t r a . Cada volta 

dos " s e l s y n s " c o r r e s p o n d e a 0,1° e n o . p a i n e l , além de um p o n ­

teiro para indicar frações de v o l t a , e x i s t e m c o n t a d o r e s de voJ_ 

tas que indicam a p o s i ç ã o a n g u l a r , incluídas as f r a ç õ e s de 0,1°, 

A s s i m a p o s i ç ã o 37 ,125° (por exemplo) e lida como 37,1° no con_ 

tador de v o l t a s , mais 0,025° na escala do p o n t e i r o . 

Para c o m p l e t a r o sistema de o p e r a ç ã o do d i f r a t Õ 

m e t r o , p r o j e t a m o s um c i r c u i t o e l é t r i c o que é m o s t r a d o na figu¬ 

ra I I . I O O Este c i r c u i t o não chegou a ser m o n t a d o pois foi pro 

jetado para ser usado com r e g i s t r a d o r e s de c o n t a g e n s eletro-ine 

c a n i ç o s , d o a d o s pela IAEA, que foram logo t r o c a d o s por r e g i s -
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tradüres eletrônicos muitas vezes mais rápidos do que os ele-

tro-mecânicos (que sÕ contam ati um máximo de 1© pulsos por se 

gundo)» U m circuito baseado n o d a figura 1 1 . 1 0 , porem mais 

s i m p l e s , foi construído e tem funcionado ate h o j e . 

A fotografia n a figura 1 1 . 1 1 , mostra o d l f r a t ô -

metro de neutrons na sua primeira v e r s ã o . 

II.4 - O difratometro de neutrons do IEA para amostras mono-

eristalinas 

0 emprego de amostras p o l i c f i s t a l i n a s em d i f r a -

tometria de n e u t r o n s , está l i g a d o , na maioria das v e z e s , ao f a_ 

to de que não se consegue m o n o c r i s t a i s com dimensões s u f i c i e n ­

tes para poderem ser u s a d o s . Ê claro q u e , em muitos casos,pode 

ser conveniente usar substâncias p o l i c r i s t a l i n a s , onde osgrãos 

individuais podem ser c o n s i d e r a d o s como incluídos na categoria 

dos cristais p e q u e n o s , resultando em cálculos de intensidade 

bem mais simples do que os cálculos n e c e s s á r i o s aos cristais -

g r a n d e s . E n t r e t a n t o , o fato de que a intensidade difratada es_ 

tá distribuida em um c o n e , de largura angular 4 9 , onde 8 é o 

ângulo de Bragg da r e f l e x ã o , e que o detector intercepta ape 

nas uma parte muito pequena desse c o n e , torna as intensidades 

detectadas muito b a i x a s . Deve-se c o n s i d e r a r também que apenas 

uma pequena fração dos grãos é que estão orientados de modo a 

d i f r a t a r e m , ao passo que todos eles c o n t r i b u e m para o e s p a l h a ¬ 

mento i n c o e r e n t e , d i m i n u i n d o a razão entre a intensidade de pj. 

co e a intensidade de fundo. Este problema e mais grave q u a n ¬ 

do os m a t e r i a i s em estudo contem elementos nos quais o espalha_ 

mento incoerente é muito mais intenso do que o coerente (Ringot 

1 9 5 7 ) . Em amostras m o n o c r i s t a l i n a s a intensidade de pico e 

n o r m a l m e n t e muito maior do que a intensidade de f u n d o , pois re 

sulta da c o n t r i b u i ç ã o do cristal inteiro» 0 emprego dos m é t o ¬ 

dos? d i f r a t o m e t r i a em p o l i c r i s t a i s ou d i f r a t o m e t r i a em m o n o -

c r i s t a i s , vai depender dos objetivos da medida experimental e 

dos fatores acima m e n c i o n a d o s . Quando os objetivos da medida 



11.10 - Circuito elétrico do sistema de operação do difratômetro de nêutrons 

(foi substituído por outro adequado ao sistema eletrônico de contagem). 
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permitem (ou e x i g e m ) , e se tem cristais s u f i c i e n t e m e n t e gran­

d e s , e mais interessante usar m o n o c r i s t a i s em vez de p o l i c r i s A 

t a i s . Por este m o t i v o , introduzimos m o d i f i c a ç õ e s no difratÔme_ 

tro de niutrons de modo que ele pudesse ser usado com m o n o -

c r i s t a i s . C o n t u d o , continua sendo possível o estudo de p o l i ¬ 

c r i s t a i s . 

II.4.1 - Modificações no espectrometro 

A m o d i f i c a ç ã o e s s e n c i a l , introduzida no espe£ 

trôtnetro, foi a instalação de um g o n i o s t a t o para m o n o c r i s t a i s , 

em s u b s t i t u i ç ã o â mesa de amostra a n t e r i o r . T o d a v i a , ele pode 

ser retirado e n o v a m e n t e instalada a mesa de a m o s t r a . Este go-

niostato serã d e s c r i t o , em suas linhas g e r a i s , no item seguin¬ 

t e . * 

outra m o d i f i c a ç ã o c o n s i s t i u na d i m i n u i ç ã o da 

blindagem do d e t e c t o r . Na r e a l i d a d e , houve somente s u b s t i t u i ¬ 

ção da b l i n d a g e m para niutrons r ã p i d o s , isto i, em lugar do 

tambor de óleo foi colocado um outro cilindro m e n o r , feito com 

folha de alumínio e tendo as seguintes d i m e n s õ e s : 40 cm de diã 

metro e x t e r n o , 60 cm de c o m p r i m e n t o e 7" no diâmetro interno -

do t u b o c e n t r a l , como no caso do t a m b o r . Dentro do cilindro 

também foi colocada p a r a f i n a com b ó r a x . Embora mais l e v e , es¬ 

ta nova blindagem m o s t r o u - s e da mesma e f i c i ê n c i a que a ante¬ 

r i o r , sendo a radiação de f u n d o , m e d i d a nas mesmas c o n d i ç õ e s •* 

a n t e r i o r e s (Ttem I I . 3 . 6 ) , da ordem de 18 niutrons em 28 m i n u ­

tos (0,6 niutrons por m i n u t o ) . A d i m i n u i ç ã o do peso dá blinda_ 

gem d i m i n u i u o c o n t r a p e s o n e c e s s á r i o , r e s u l t a n d o em um conjuji 

to muito mais leve que o a n t e r i o r . Esta s u b s t i t u i ç ã o tornou-se 

n e c e s s á r i a depois que i n t r o d u z i m o s m o d i f i c a ç õ e s nas mesas de 

fresa do c o n j u n t o , ligadas e s s e n c i a l m e n t e â correção da falta 

de c o a x i a l i d a d e entre os eixos 2e e w ( 6 ) . As m o d i f i c a ç õ e s fo¬ 

ram as s e g u i n t e s : s u b s t i t u i ç ã o de um colar de e s f e r a s , que fo¬ 

ra colocado entre a base e a parte móvel da mesa m a i o r , por um 

anel feito de chapa de bronze f o s f o r o s o , e a c o l o c a ç ã o de um-a 

bucha de bronze no centro da mesa m a i o r , por onde passa o eixo 
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do goniostato.. A s u b s t i t u i ç ã o do colar de e s f e r a s , pelo anel 

de b r o n z e , aumentou em muito o torque n e c e s s á r i o para a m o v i ­

m e n t a ç ã o 26, e, o que nos levou ã a l t e r a ç ã o da b l i n d a g e m do de_ 

tector para d i m i n u i r o peso sobre a m e s a . Mesmo a s s i m , o pro¬ 

blema continuou e x i s t i n d o e tivemos de alterar a d i s p o s i ç ã o 

dos m o t o r e s , c o l o c a n d o os de maior redução para e f e t u a r e m a mo_ 

v i m e n t a ç ã o rápida do sistema m e c á n i c o (Ttem I I . 3 . 8 ) . No que -

se refere ã p r e c i s ã o , os eixos de rotação 20 e w (0) tornaram¬ 

-se quase que p e r f e i t a m e n t e c o a x i a i s . As m e d i d a s , a alturas d_¡_ 

ferentes do eixo do g o n i o s t a t o , m o s t r a r a m que a e x c e n t r i c i d a d e 

de m o v i m e n t o s nessas posições era de,no m á x i m o , 0,02 m m , resu]_ 

tado muito bom em um sistema r e a l m e n t e pesado como o n o s s o . Es_ 

te resultado foi c o n s e g u i d o após 3 t e n t a t i v a s de m e l h o r i a de 

precisão, durante as quais todo o c o n j u n t o do e s p e c t r ó m e t r o foi 

quase que t o t a l m e n t e d e s m o n t a d o . 

II.4.2 - O goniostato para monooristais 

0 g o n i o s t a t o que s u b s t i t u i u a mesa de amostras 

do dif r a t Õ m e t r o , foi i n t e i r a m e n t e c o n s t r u í d o nas oficinas do IEA. 

E um tipo especial de g o n i o s t a t o , com 5 c í r c u l o s , ou s e j a , 5 ei_ 

xos de r o t a ç ã o . Sua c o n s t r u ç ã o b a s e o u - s e em desenho original 

do Prof. i?.A. Young* do "Georgia Institute of T e c h n o l o g y " , e 

sofreu algumas m o d i f i c a ç õ e s i n t r o d u z i d a s pelo Prof. S.Caticha-

Ellis. 

Os 5 eixos do g o n i o s t a t o são d e s i g n a d o s : 6, u, 

X, <í>, e E. Os dois p r i m e i r o s são os mesmos eixos 6 e w do d i -

f r a t ô m e t r o . Os outros são eixos do próprio g o n i o s t a t o . Com ex, 

ceção de l, todos os outros eixos são n o r m a l m e n t e e n c o n t r a d o s 

em g o n i o s t a t o s , chamados também de d i f r a t Ó m e t r o s de quatro cír 

c u l o s , e a d e s c r i ç ã o dos seus m o v i m e n t o s pode ser e n c o n t r a d a -

na literatura (Arnãt & Willis, 1966 ; Woolfson, 1 9 7 0) . 0 eixo 

Z permite o giro do cristal em torno do vetor de e s p a l h a m e n t o , 

ou s e j a , permite a v a r i a ç ã o do angulo azimutal do cristal .Quaji 

do o g o n i o s t a t o está bem p o s i c i o n a d o , com o círculo Z contido 

em um plano que passa pela b i s s e t r i z do ângulo formado pelo 
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f e i x e m o n o c r o m á t i c o e o t e r c e i r o c o l i m a d o r , o eixo Z está na 

sua p o s i ç ã o c o r r e t a . 

0 g o n i o s t a t o tem como c a r a c t e r í s t i c a s m a i s impor 

t a n t e s a l é m do eixo E, boa p r e c i s ã o de f u n c i o n a m e n t o (que foi 

se n d o m e l h o r a d a com o d e c o r r e r da r e a l i z a ç ã o da e x p e r i ê n c i a ) ; 

t a m a n h o s u f i c i e n t e m e n t e g r a n d e para c o n t e r c r i s t a i s a d e q u a d o s 

ã d i f r a ç ã o de n ê u t r o n s ( o d i â m e t r o da p a r t e l i v r e d e n t r o do 

c í r c u l o x e da o r d e m de 2 2 , 5 c m ) , e boa r i g i d e z e s t r u t u r a l , de 

m o d o a não s o f r e r m o d i f i c a ç õ e s de p o s i ç ã o d u r a n t e o u s o , e s p e 

c i a l m e n t e q u a n d o o c r i s t a l ê m u i t o p e s a d o . Para a m o v i m e n t a ­

ção do eixo «g> foi c o l o c a d o um " s e l s y n " de m o d o a ser p o s s í v e l 

o c o n t r o l e ã d i s t â n c i a . No eixo x t a m b é m foi c o l o c a d o um "sej[ 

s y n " , m a s no uso q u e f i z e m o s até a g o r a do g o n i o s t a t o s o m e n t e u 

t i l i z a m o s o eixo <> q u e , como v e r e m o s no item I V . 1 , foi c o l o c a 

do em p o s i ç ã o c o i n c i d e n t e com o eixo £ na r e a l i z a ç ã o do traba_ 

lho d e s t a t e s e . Um s i s t e m a de c o n t r o l e do eixo $ foi c o n s t r u í 

do e está d e s c r i t o no m e s m o í t e m . 

A f o t o g r a f i a da f i g u r a 1 1 . 1 2 m o s t r a o goniosta_ 

to I n s t a l a d o no d i f r a t ô m e t r o . A f o t o g r a f i a da f i g u r a 1 1 . 1 3 

m o s t r a o d i f r a t ô m e t r o , a p ó s as m o d i f i c a ç õ e s f e i t a s . 

0 s i s t e m a e l e t r ô n i c o de d e t e c ç ã o e f o r m a d o de 2 

m o n o c a n a i s de d e t e c ç ã o de n ê u t r o n s c o m a n d a d o s por um programa_ 

dor e l e t r ô n i c o . Um dos m o n o c a n a i s está l i g a d o ao d e t e c t o r e o 

outro a um m o n i t o r do f e i x e . Eles s ã o , em U n h a s g e r a i s , cons_ 

tituidos de p r é - a m p l 1 f I c a d o r e s , a m p l i f i c a d o r e s , a n a l i s a d o r e s 

de um c a n a l , r e g i s t r a d o r e s e l e t r ô n i c o s ("scalers") e i n d i c a d o 

res de nível ( " r a t e m e t e r s " ) , a l é m de f o n t e s de a l t a - t e n s ã o pa 

ra a p o l a r i z a ç ã o dos d e t e c t o r e s . Cada um dos c a n a i s e s t ã liga, 

d o , através dos i n d i c a d o r e s de n í v e l , a uma p e n a de um r e g i £ 

trador d u p l o , que traça as c u r v a s de i n t e n s i d a d e d e t e c t a d a s p e 

lo d e t e c t o r e pelo m o n i t o r . As c o n t a g e n s o b t i d a s , d u r a n t e um 

certo t e m p o , podem ser r e g i s t r a d a s por uma impressora ("printer") 

de alta v e l o c i d a d e de i m p r e s s ã o . 0 c o n t r o l e dos c i c l o s de con 

tagens pode ser feito m a n u a l m e n t e , ou e n t ã o , a u t o m a t i c a m e n t e , 

através do p r o g r a m a d o r e l e t r ô n i c o , como descrito no Ttèm I V . 4 „ 



A f i g u r a 1 1 . 1 4 m o s t r a uma f o t o g r a f i a do p a i n e l de c o n t r o l e do 
d i f r a t o m e t r o , que i n c l u i , a l é m do s i s t e m a e l e t r ô n i c o d e s c r i t o , 
o c i r c u i t o e l é t r i c o do s i s t e m a de c o m a n d o , c i t a d o no T t e m II. 
3.8, 





Figura 11.13 - O difratômetro de neutrons do IEA, após modificações que tomaram possível o estudo 

de monocristais. 



Figura 11.14 - 0 painel de contrôle do difratômetro de neutrons do IEA 
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CAPITULO III 

C O N S I D E R A Ç Õ E S T E Ó R I C A S SOBRE A DIFRAÇAO 

M Ú L T I P L A DE N Ê U T R O N S EM C R I S T A I S M O S A I C O S 

- Cristais mosaicos 

Um c r i s t a l , cuja e s t r u t u r a seja p e r f e i t a m e n t e u 

niforme e regular em toda a sua e x t e n s ã o , é chamado "cristal 

p e r f e i t o " . E n t r e t a n t o , um cristal real m u i t a s vezes tem uma 

estrutura que está longe de ser p e r f e i t a . Quando m u i t o , em re 

giÕes bem p e q u e n a s , a e s t r u t u r a tem a r e g u l a r i d a d e p r o c l a m a d a 

pela t e o r i a . E essas regiões estão ligadas a outras regiões 

também p e r f e i t a s através de f r o n t e i r a s que são d i s t o r ç õ e s e 

d e s l o c a m e n t o s na e s t r u t u r a . Um cristal real deste tipo é cha_ 

mado de "çrjlstai mosaj Aco" e as regiões p e r f e i t a s são chamadas 

"blocos m o s a i c o s " . Se nos blocos m o s a i c o s c o n s i d e r a r m o s uma 

d e t e T m T h T d l T f amfl ia de planos c r i s t a l i n o s , as normais a essa 

f a m í l i a , nos d i v e r s o s b l o c o s , estarão d i s t r i b u í d a s em torno de 

uma direção m é d i a , que e a d i r e ç ã o das normais da m a i o r i a dos 

b l o c o s . 

Em um cristal p e r f e i t o a intensidade d i f r a t a d a 

pode ser analisada a partir de um elemento de volume 6V, do 

c r i s t a l , muito p e q u e n o , tão pequeno que apenas uma fração dimj_ 

nuta da energia incidente pode ser refletida por e l e . Para o 

elemento 6V a reflexão integrada no caso do método do cristal 

girante e d e t e c t o r fixo é Q 6V (Baoon â Lowde, 1 94 8) ( a cons 

tante Q será d e f i n i d a mais a d i a n t e ) . 

Quando um feixe de néutrons (ou raios-X) incide 
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em um volume cristalino e x t e n s o , no angulo de B r a g g , este fej_ 

xe é atenuado por a b s o r ç ã o , por e s p a l h a m e n t o de diversos tipos 

e, i n c l u s i v e , pelo fato de que uma parte dele estã sendo espa 

lhado c o e r e n t e m e n t e indo formar o feixe r e f l e t i d o . Desta for 

m a , mesmo que não se considere a absorção e os outros espa 1 ha_ 

m e n t o s , o e s p a l h a m e n t o de Bragg será tão menos intenso quanto 

mais profunda for a camada em que ele se origi na no cri sta 1 , 

poi s a energi a i ncidente nessa camada será menor do que nas ca 

madas mai s próximas da s u p e r f T c i e de i n c i d ê n c i a . Desta f o r m a , 

a expressão QV, que seria apliçada a todo o volume do criatal , 

quando não se considera a absorção e os outros ti pos de e s p a -

1 hamentos , não tem vai i d a d e , poi s a i n t e n s i d a d e do feixe i ncj_ 

dente diminui a p r e c i a v e l m e n t e com a sua p e n e t r a ç ã o no c r i s t a l . 

Esta redução na i n t e n s i d a d e incidente c o n s t i t u i - s e no fenômeno 

chamado de "exti n ç ã o " . (Êm um cristal perfei t o , a atenuação da 

onda que viaja dentro do cri stal , na di reção da onda i ncidente 

pode ser c o n s i d e r a d a como o resultado da i n t e r f e r ê n c i a de com 

ponentes r e p e t i d a m e n t e r e f 1 e t i d a s e finalmente 1 a n ç a d a s na mes A 

ma d i r e ç ã o , mas com fases o p o s t a s A / A a t e n u a ç ã o deste t i p o , que 

e devida a uma estrutura p e r f e i t a m e n t e o r d e n a d a , e chamada " J X - A 

tinção JDTimar.laj,'., Tanto para nêutrons como para raios-X , no 

ângulo de B r a g g , esta extinção ê tão a c e n t u a d a que a reflexão 

e f e t i v a m e n t e se dã numa camada da ordem de 1 0 - 4 cm v Bfrcron S 

Lowde, 194 8 ) . A E n t r e t a n t o , em um cristal m o s a i c o e x t i n ç ã o deste 

tipo e, via de r e g r a , desprezível , a menos que os blocos mosa_ 

icos tenham d i m e n s õ e s s u f i c i e n t e m e n t e grandes para que a extiji 

ção primária dentro dei es seja considerável .~1 C o n t u d o , ê pos_ 

sTvel que em um cristal mosa i co doi s blocos a p r o f u n d i d a d e s d A 

ferentes tenham o r i e n t a ç õ e s i d ê n t i c a s , de tal forma que o bio 

co mais próximo da superfTcie possa tornar a ref1etir a parte 

do feixe que foi ref1etida pelo bloco ma i s di stante» Ê cl aro 

que o caso ma i s comum ê aquele em que os blocos têm orientações 

próximas mas d i f e r e n t e s , não ref1eti ndo o feixe i ncidente na 

mesma i ncli nação , Por outro l a d o , as ref1exões de blocos a d A 

ferentes p r o f u n d i d a d e s são incoerentes (SÓ por uma casual idade 

muito grande seriam c o e r e n t e s ) , e a a t e n u a ç ã o causada consti¬ 

tui-se numa dimi nui ção de i n t e n s i d a d e , a o passo que na extinção 

primária a atenuação se processa como i n t e r f e r ê n c i a de o n d a s , 
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ou s e j a , como d i m i n u i ç ã o , ate a a n u l a ç ã o , da amp l i t u d e das ojn 

d a s . Pelo primeiro m o t i v o , menor p r o b a b i l i d a d e de dois blocos 

estarem i d e n t i c a m e n t e o r i e n t a d o s , e pelo segundo m o t i v o , atenu_ 

ação de intensidades de feixes e não de amp l i t u d e s de o n d a , a 

extinção assim gerada Ô muito menos severa do que a extinção 

p r i m a r i a , \j\ espessura na qual vale a expressão QV ê centenas 

de vezes maior do que no cristal p e r f e i t o 7) Extinção causada 

por blocos m o s a i c o s i chamada "extinção s e c u n d a r i a " , NaturaJ_ 

mente um cristal m o s a i c o , que tenha blocos com di m e n s õ e s sufj_ 

c i e n t e m e n t e g r a n d e s , pode ter extinção primária dentro d e l e s , 

alem da extinção secundária» Um cristal deste tipo i de anãli_ 

se bastante d i f í c i l , não se podendo separar facilmente um tipo 

de extinção do outro» E v i d e n t e m e n t e , para que um cristal mo 

saico não tenha extinção primária considerável nos seus blocos, 

i suficiente que esses blocos tenham d i m e n s õ e s bem m e n o r e s do 

que a dis t â n c i a de pen e t r a ç ã o na qual a extinção primária i t£ 

ta l . Um cristal m o s a i c o com esta p r o p r i e d a d e i chamado de "J_ 

dea l m e n t e i m p e r f e i t o " , Os cristais r e a i s , t e r i a m , segundo CR. 
Í_ " — • _ 2 

Ring-2 (1 9 5 7 ) , b l o c o s m o s a i c o s com d i m e n s õ e s l i n e a r e s de 10 a 

10 A, o q u e e s t á de a c o r d o c o m CE. Bacon (1962) e I.R.Jones 

(1 963) que ach a m que elas são da orde m de 50 0 0 A. Zachariasen 

( 1 9 6 8 ) , usando de uma teoria p a r t i c u l a r , d e t e r m i n o u o raio me 

dio dos blocos m o s a i c o s de uma amostra de quartzo como sendo 

0,47 x 10 cm e de uma amostra de hambergi t a , 1,98 x 10 cm. 

Os cristais idealmente imperfeitos devem ter blocos mosaicos 

com d i m e n s õ e s da ord e m de 1 0 ~ 4 a 1 0 ~ 5 cm (Cullity, 1 9 6 7) . V Por 

t a n t o , os cristais r e a i s , de um modo g e r a l , podem ser constde_ 

rados idealmente i m p e r f e i t o s , (desde que sejam cristais mosaj_ 

cos) , 

1 1 1 , 2 - Equações diferenciais das intensidades dos feixes. 

Cristal mosaico idealmente .imperfeito», 

Vamos c o n s i d e r a r um cristal m o s a i c o do tipo ide 

almente imperfeito definido no item a n t e r i o r . Se a forma de£ 

se cristal i a de uma placa p l a n a , as seguintes equações dife 

renciais d e s c r e v e m a variação das potências dos vários feixes 

envolvidos num fenômeno de difração m ú l t i p l a , conforme eles a 



travessam uma camada c r i s t a l i n a de espessura d x , a uma p r o f u n ­

didade x da superficie de i n c i d e n c i a : 

dPo _ Po / ,ñ > . p l ñ 
" A R ™ = " I U J I I J J 

4 L l _ . - 2 ° _ Q 0 1 . , T , Q + Z Q . . ) + Z - Í I - ri. (3-2) 

JD P „ P P P P • _ 

I N R - " " Y T " í O Í ' - 7 A i - Q i i - -y*,-i (y + Q i o + Q i i « j Q i j ) « j > 2 7 ' j Q ; 

(3.3) 

As equações (3.1) A3.2) e (3.3) c o n s t i t u e m - s e nu_ 

ma extensão das equações Para a d i f r a ç ã o simples em um cristal 

m o s a i c o , a P r e s e n t a d a s Por W.H. Zaohariasen (1 94 5 ) . Estas equa_ 

coes a P a r e c e r a m Pela Primeira vez no trabalho sobre d i f r a ç ã o -

m ú l t i P l a de nêutrons de R.M. Moon e C G . Shull (1 9 6 4 ) . A equa 

ção (3.1) a P l i c a - s e ao feixe i n c i d e n t e , a equação (3.2) ao fej_ 

xe d i f r a t a d o Primario e a equação (3.3) a um feixe d i f r a t a d o -

secundário de índice i. Nas equações (3.2) e (3.3),o sinal Po 

sítivo a P l i c a - s e ao caso em que os feixes são t r a n s m i t i d o s a -

través da Placa c r i s t a l i n a , isto é, a t r a v e s s a m a Placa e saem 

na face oPosta ã face de i n c i d ê n c i a . 0 sinal negativo aPlica -

se ao caso em que os feixes são r e f l e t i d o s , ou s e j a , saem na 

PrÓPria face de i n c i d ê n c i a . P Q , ? l e P. s ã o , resPectivamente, 

as Potências dos feixes i n c i d e n t e s , P r i m á r i o e secundário de 

índice i e yy ey.f. os valores a b s o l u t o s dos cossenos direto 

res com relação ã normal â face de incidência do c r i s t a l , dos 

mesmos feixes e na ordem c i t a d a . Nos c o e f i c i e n t e s dos termos 

das equações, u é o c o e f i c i e n t e de absorção linear efetivo do 

cristal e os Q.j são os c o e f i c i e n t e s de reflexão linear. Ambos 
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serão melhor definidos mais a d i a n t e . As somatórias que aPare 

cem nas 3 equações são somatórias sobre todos os feixes secun­

d á r i o s , sendo que na equação (3.3) elas excluem o feixe secun¬ 

dário que a equação r e P r e s e n t a , aliás como e indicado nas Pró¬ 

Prias s o m a t ó r i a s . 

Na aPlicação das equações a um caso r e a l , vamos 

admitir que se tem as seguintes hiPóteses referentes ao cris¬ 

tal e ãs condições e x P e r i m e n t a i s (Moon â Shull, 1 964 ; Catioha-

Ellis, 1 9 6 9) : 

1. A d i s t r i b u i ç ã o das normais a uma mesma família de Pla_ 

nos dos blocos mosaicos do cristal e uma função aPro¬ 

x i m a d a m e n t e g a u s s i a n a e isotrõPica e, P o r t a n t o , Pode 

ser exPressa Por: 

W(A) = exP (-A2/2 n 2) (3.5) 
T l / 2 t t 

onde A é o desvio angular das normais com relação â 

direção media da d i s t r i b u i ç ã o e n é " o desvio Padrão -

dessa d i s t r i b u i ç ã o e i dado Pela e x P r e s s ã o : 

2 / T T Ñ T " 

sendo B a largura na meia altura da d i s t r i b u i ç ã o , n é 

chamado também de largura de m o s a i c o . 

2. n Ó muito maior do que a largura na meia altura (s)da 

curva da intensidade refletida por qualquer dos blo¬ 

cos m o s a i c o s do cristal 

3, 0 feixe de neutrons incidente no cristal é aproximada 

mente m o n o c r o m á t i c o e e bem colimado de rnodo que sua 

divergência angular seja bem menor do que n» Entretan 

INSTITUTO OE ENERGIA ATÓMICA 
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to, deve ser bem maior do que s, 

4. A área da secção transversal do feixe incidente deve 

ser bem menor do que a área da face de incidência do 

c r i s t a l . 

A d i s t r i b u i ç ã o gaussiana da Primeira hiPÓtese e 

n o r m a l m e n t e admitida Para os cristais m o s a i c o s e na maioria 

dos casos ela se aPlica bem a curvas de intensidade medidas no 

Processo do cristal g i r a n t e . A IsotroPia dessa d i s t r i b u i ç ã o ~ 

Pode ser mais facilmente q u e s t i o n a d a . E n t r e t a n t o , na falta de 

melhor m o d e l o , a Primeira hiPÓtese ê i n t e g r a l m e n t e admiti da(Ca 

tioha-Ellis, 1 9 6 9 ) . 

A segunda hiPÓtese dePende e x c l u s i v a m e n t e do 

cristal u t i l i z a d o . Os cristais m e t á l i c o s , Por e x e m P l o , em Par 

ticular aqueles usados como m o n o c r o m a d o r e s de nêutrons ,têm lar 

gura de mosaico variando de alguns m i n u t o s a algumas dezenas -

de minutos de a r c o , ao Passo q u e , Para n ê u t r o n s , a largura s e 

da ordem de uns Poucos segundos de arco (Bacon, 1 9 6 2) . A menos 

que se utilize um cristal P e r f e i t o , ou quase P e r f e i t o , a segun 

da hiPÓtese será sem dúvida s a t i s f e i t a . 

A terceira h i P Ó t e s e , que diz resPeito âs c o n d i ¬ 

ções e x P e r i m e n t a i s , ê a mais difícil de ser satisfeita integral_ 

m e n t e . Sem dúvida o feixe " m o n o c r o m á t i c o " de um d i f r a t Ó m e t r o 

de nêutrons contêm nêutrons cujas energias variam muito Pouco 

em torno de uma energia P r e d o m i n a n t e . 0 a l a r g a m e n t o em energia 

dos nêutrons no feixe m o n o c r o m á t i c o dePende da geometria dos 

colimadores e do m o s a i c o do cristal m o n o c r o m a d o r que deve ser 

adequado a essa g e o m e t r i a , conforme citamos no item I I . 3 . 7 . Em 

um d i f r a t Ó m e t r o de nêutrons onde a geometria do feixe m o n o c r o ¬ 

mático não seja muito Pobre, este feixe serã, sem duvidai "aProximada¬ 

mente m o n o c r o m á t i c o " . Entretanto» em d i f r a t o m e t r i a de neju -

t r o n s , a obtenção de um feixe m o n o c r o m á t i c o bein colimado envoj_ 

ve Problemas de intensidade tio sérios que conseguir que a d i ¬ 

vergência angular desse feixe seja bem menor do que a largura 

n do cri stal em estudo e P r a t i c a m e n t e i m P o s s í v e l , 0 máximo que 
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se consegue i tornar a d i v e r g ê n c i a angular do feixe Poucas ve­

zes m e n o r , isto se o n do cristal não for m u i t o Pequeno.. Sendo 

a s s i m , a d i v e r g ê n c i a angular do colimador é bem maior do que a 

largura s. 

F i n a l m e n t e , a quarta hiPÓtese também não se ve¬ 

rifica f a c i l m e n t e , devido exatamente ao fato do feixe m o n o c r o ¬ 

mático ser Pouco intenso em difratotnetria de n i u t r o n s , como ci_ 

tamos no item 11 „ 2 . Esta Pouca intensidade e agravada quando 

da redução da d i v e r g ê n c i a angular do feixe m o n o c r o m á t i c o , como 

é requerido Pela terceira hiPÓtese» P o r t a n t o , não e Possível 

tornar a secção do feixe muito Pequena com relação â face de 

incidência do c r i s t a l . Desta f o r m a , como citamos no caPítulo 

I, os feixes são g e r a l m e n t e limitados Pelas dimensões físicas 

do c r i s t a l , não se Podendo calcular o c o m P r i m e n t o deles como -

sendo T / Y Í , t o r n a n d o - s e necessário d e t e r m i n a r c o m p r i m e n t o s m é ¬ 

d i o s , como mostre d o no aPêndice I I I , 

II1.3 - Parâmetros que entram nas equações diferenciais 

II 1.3.1 - A refletividade linear 

As constantes Q Í J que aParecem nas equações d i ¬ 

ferenciais são constantes de a c o P l a m e n t o r e s P o n s á v e i s Pela 

t r a n s f e r ê n c i a de Potência do feixe i P a r a . o feixe j , que acon¬ 

tece dentro da camada dx do c r i s t a l . Essas constantes são cha 

madas de c o e f i c i e n t e s de r e f l e t i v i d a d e l i n e a r , no sentido de 

que são elas q u e , quando m u l t i P l i c a d a s Pelo caminho (di A) Per¬ 

corrido Pelo feixe i dentro da camada d x , dão a fração da Po¬ 

tência do feixe i que e transferida Para o feixe j ,, dentro des_ 

sa c a m a d a . 0 nome r e f l e t i v i d a d e Provem do fato que a intensi¬ 

dade integrada I H de uma reflexão está ligada a intensidade i_n 

cidente I 0 e ao volume do cristal 6V, Pela r e f l e t i v i d a d e Q, ou 

s e j a , T H = I„.Qv'ÔV;: W, H° Zachariasen ( . 1 9 4 . 5 J . obteve uma exPres_ 

são Para o que ele chama de Poder refletor de uma camada de es_ 

Pessura dx de um c r i s t a l , de tal modo que essa camada contem 



58 

m u i t o s blocos m o s a i c o s , em numero s u f i c i e n t e Para que jã se 

Possa admitir que a d i s t r i b u i ç ã o da o r i e n t a ç ã o desses blocos ê 

a mesma d i s t r i b u i ç ã o W ( A ) do cristal t o d o . A d m i t i n d o ainda que 

a esPessura de cada um dos blocos e tão Pequena que a absorção 

efetiva Pode ser d e s P r e z a d a , o Poder refletor de um bloco e àà 

do Pela razão entre a Pot ê n c i a d i f r a t a d a P h e a Po t ê n c i a incj_ 

dente P 0 , como função do desvio midio da or i e n t a ç ã o do feixe 

sobre os Planos d i f r a t a n t e s do b l o c o : 

"V «>'-<>.> 

onde e D é o ângulo de Bragg Para a reflexão c o n s i d e r a d a e 8* e 

o ângulo de incidência do feixe sobre os Planos do b l o c o . Con 

siderando um ângulo de incidência m é d i o , t e m - s e : 

A_ CreO - A- (i-e+A) 
•o *o 

onde A = e ' - 6 e 6 ê o ângulo de incid ê n c i a médio sobre os 

b l o c o s . 

0 Poder refletor de uma camada simples de blo¬ 

cos m o s a i c o s é, P o r t a n t o : 

/w(A) -A ( e - e K + A ) dA 

Pelas duas h i P Ó t e s e s iniciais f o r m u l a d a s no i¬ 

tem 1 1 1 . 2 , W ( A ) além de ser uma d i s t r i b u i ç ã o g a u s s i a n a dada Por 

(3.5) tem largura na meia altura bem maior do que a largura s. 

Por outro l a d o , sendo P h / P o d i f e r e n t e de zero somente num 

intervalo angular bem estreito em torno de 6-9„ +A = 0 , é P o s -

sTvel c o n s i d e r a r W ( A ) como c o n s t a n t e nesse i n t e r v a l o , e igual 



a W ( 6 B - 8 ) , de tal modo que r e s u l t a , para o poder refletor de 

urna carnada s i m p l e s : 

W (6, - 0) R° (3,6) 

onde R„ é o poder refletor integrado de um bloco do m o s a i c o . 

Se os blocos tem espessura média t 0> a camada dx contém d x / t 0 

camadas s i m p l e s , nas quais o poder refletor e dado por (3.6) , 

P o r t a n t o , o poder refletor da camada dx e dado por: 

9 dx 
dx = w ( 9 B - 0) RH 

Y 
o 

Se t 0 é bastante pequeno para que a extinção primaria seja des_ 

prezTvel dentro dos blocos m o s a i c o s , resulta f i n a l m e n t e , para 

a r e f l e t i v i d a d e linear: 

Tf - Q W (9, - 0) (3.7) 

onde a constante Q é a r e f l e t i v i d a d e integrada por unidade de 

volume de um bloco m o s a i c o p e r f e i t o . No método do cristal gi­

r a n t e , essa r e f l e t i v i d a d e para n e u t r o n S | t e m a forma s e g u i n t e : 

(Bacon, 1 9 4 8 ) : 

Q . x 3
 N ? F 2

 < 3' 8) 

sen2 9g 

onde X é o c o m p r i m e n t o de onda do feixe m o n o c r o m á t i c o , N c é o 

reciproco do volume da cela u n i t á r i a , F é o fator de estrutura 

do cristal e 0 B , como d i s s e m o s , o ângulo de Bragg da reflexão 

que está sendo c o n s i d e r a d a . 

A d m i t i n d o - s e que a d i s t r i b u i ç ã o do m o s a i c o é 

sempre a mesma qualquer que seja a reflexão c o n s i d e r a d a , o v a ~ 
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lor de Q depende dessa r e f l e x ã o , pois Q depende do ângulo de 

Bragg 8 B , e de F que é função exponencial dos Tndices de 

ler dos planos que produzem a r e f l e x ã o . A s s i m Q aparece nas e 

quações d i f e r e n c i a i s com dois Tndices relativos aos feixes a 

que ele se r e f e r e . Tem-se e n t ã o : 

Q i j * Q i j B - •) (3.7a) 

X 3 N 2

 2 

Q = — F (3.8á) 
J sen 29 

Por outro l a d o , a expressão (3,8) da r e f l e t i v i -

dade integrada do bloco e apenas válida no caso em que o giro 

é feito em torno de um eixo de rotação normal ao plano de incj A 

d ê n c i a . Em di f r a ç ã o m ú l t i p l a , a rotação de um d e t e r m i n a d o pla_ 

no s e c u n d á r i o , e feita em torno de um eixo arbitrário e o ángu_ 

lo e-L» dessa r o t a ç ã o , é" rel a c i o n a d o com o ângulo 9 g- 9 através 

da seguinte e x p r e s s ã o : 

sen ¥ cos ̂  $ cos x 
6 B - e x sen 2~99 e i 

onde f , <»» e x foram d e f i n i d o s por Zachariasen ( 1 9 4 5 ) . 

No caso de dois feixes d i f r a t a d o s i e j , os âjn 

gulos *F, <0 ex d e p e n d e r ã o dos planos que di f r a t a m esse feixe. 

Pode-se escrever e n t ã o : 

9 - 9 - A., e. 
B ij 1 

onde 

sen cos cos x 
A. . = 

sen 2 9 B 
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r e s u l t a n d o q u e , em (3.7a), se tem: 

3, 2 

sen £ e h l í 

W (eB-e) . w ( A i j £ l ) = exp ( -a . , E i / 2 n 2 ) 

0 fator de estrutura e o ângulo de Bragg em 

(3.8b) r e f e r e m - s e a planos cujos Tndices (hki) são ca l c u l a d o s 

como a di f e r e n ç a entre os Tndices dos planos a que se refere o 

feixe j e os Tndices dos planos a que se refere o feixe i, ou 

seja, 

h = h. - h . , k » k. - k., t. - lL (3.9) 

Nem F, nem 6, de p e n d e m do sinal de h, k, 1, isto ê\ F . » Frrr e 

7 , , * ©r,"T • Sendo assim, normalmente se tem: 
hkl hkl 

Q.. " • Q.. 

II 1.3.la - O fator de estrutura 

0 fator de estrutura F h k J l que aparece na refle­

ti vidade Q. . em (3.8b) e ca l c u l a d o com (Bacon, 1 94 8 ) : 
3' J 

A l b exp 2TTÍ x (h -4- + k b + í—) (3.10) 
á t o m o s 

onde b, a m p l i t u d e de e s p a l h a m e n t o c o e r e n t e do átomo ligado» es_ 

ta r e l a c i o n a d a com a q u a n t i d a d e d e t e r m i n a d a e x p e r i m e n t a l m e n t e 
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chamada secção de choque de es p a l h a m e n t o coerente o c , pela ex­

pressão : 

a « 4irb 2 (3.11) 

A amplitude de e s p a l h a m e n t o b e o equivalente 

para n ê u t r o n s , do fator de espa l h a m e n t o atômico f, definido pa_ 

ra r a i o s - X , C o n t u d o , o elemento espal hador de raios-X ê o ele£ 

tron o u , mais p r o p r i a m e n t e , as camadas eletrônicas do átomo,en 

quanto que o elemento espalhador de nêutrons é o núcleo do ãto 

m o , com exceção dos m a t e r i a i s m a g n é t i c o s , onde o e s p a l h a m e n t o 

eletrônico ê a p r e c i á v e l . Esta d i f e r e n ç a fundamental na essê£ 

cia do espal barrento, leva a d i f e r e n ç a s importantes entre os 

dois f a t o r e s . Uma das d i f e r e n ç a s , entre as. muitas e x i s t e n t e s , 

já foi citada no item II.2 e refere-se ã não de p e n d ê n c i a de b 

do número a t ô m i c o . O u t r a , que diz respeito d i r e t a m e n t e a este 

item, ê a não variação de b com o ângulo de Bragg do espalhamen 

to, ou mais p r o p r i a m e n t e , com (sen 8)/X, c o n t r a r i a m e n t e ao que 

acontece com f. 

III, 3.1b - O fator de Debye-Waller: 

0 fator de estrutura F h k I , como formulado no t 

tem a n t e r i o r , expressão ( 3 . 1 0 ) , supõe uma estrutura bem ordena_ 

d a , com átomos em posições bem d e f i n i d a s , situação que não se 

altera com o tempo. Mas na r e a l i d a d e , os átomos têm m o v i m e n ¬ 

tos devidos ã t e m p e r a t u r a , e as dis t â n c i a s entre eles variam -

com o tempo. Então tais átomos não espalharão exatamente em fa 

se e o fator de estrutura será menor do que o calculado pela 

expressão ( 3 . 1 0 ) . A correção para este efeito de temperatura e 

conseguida pela redução da amplitude de espalh a m e n t c b ,de cada 

á t o m o , por um fator que ê comumente conhecido como fator de 

Debye-Waller3 ou de t e m p e r a t u r a . A a m p l i t u d e de e s p a l h a m e n t o , 

na temperatura absoluta T, do cristal ê dada p o r : 
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b b exp (-M) (3.12) 

onde 

x 

Sendo u o d e s l o c a m e n t o q u a d r á t i c o medio dos á t o m o s , com rela 

ção as suas p o s i ç õ e s m e d i a s , em uma dir e ç ã o p e r p e n d i c u l a r aos 

planos r e f l e t o r e s de d i s t a n c i a interplanar d. 

ção de a m p l i t u d e . Pode-se tomar o mesmo M e isotrõpico para -

todos os á t o m o s , como em ( 3 . 1 2 ) , o que so é aplicável no caso 

de cristais cúbicos com um so tipo de átomos na cela u n i t á r i a 

(James, 1 9 6 7 ) . Uma m e l h o r a p r o x i m a ç ã o c o n s i s t e em usar v a l o ¬ 

res de M individuais para cada átomo na c e l a , contudo ainda i-

s ó t r o p i c o s . Muitos cristais não o b e d e c e m , l o g i c a m e n t e , a con­

dição de i s o t r o p i s m o . É então m e l h o r d e s c r e v e r o m o v i m e n t o -

t é r m i c o , de cada átomo que seja c r i s t a l o g r á f i c a m e n t e d i f e r e n t e 

na cela u n i t á r i a , por seis p a r â m e t r o s . Estes p a r â m e t r o s podem 

ser d e t e r m i n a d o s de inte n s i d a d e s d i f r a t a d a s , por um m é t o d o de 

ajuste por m í n i m o s q u a d r a d o s , desde que o número delas seja su 

fic i e n t e . 

s • 

Varias a p r o x i m a ç õ e s são usadas para esta corre 

No caso de cristais cúbicos m o n o a t ó m i c o s se tem: 

N = B 
S e n (3.13) 

sendo B dado pela e x p r e s s ã o 

B = 
6h; (3.14) 

m a 0 k 

onde m a é a massa dos á t o m o s , h e k sâo as c o n s t a n t e s de Planck 

e Boltzman, r e s p e c t i v a m e n t e , * 0 é a t e m p e r a t u r a de Debye, ou 
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temperatura c a r a c t e r í s t i c a do c r i s t a l , e x é a razão entre a 

temperatura c a r a c t e r í s t i c a e a temperatura absoluta T do cris A 

t a l , isto é, x - G/T. A função * ( x ) , ap r e s e n t a d a por Debye 

é dada por : 

* ( x ) 

o 

A expressão (3,14) pode ser calculada c o n h e c e n -

do-se o valor de 0 e a te m p e r a t u r a a b s o l u t a do c r i s t a l , sendo 

que a função $(x) e n c o n t r a - s e tabelada para uma série de v a l o ­

res de x (Int. Tables - V . I I ) , Pode-se também e n c o n t r a r tabe­

lado o valor de B (Int. Tables - V.III) e mesmo o valor de M 

(3.13) para diversos valores de B e de sen 8/X. E n t r e t a n t o , o 

valor de B, seja calculado ou seja t a b e l a d o , é sempre pouco e¬ 

x a t o , pois a te m p e r a t u r a de Debye é conhecida com pouca p r e c i ­

são. 0 valor de 0 dep e n d e muito do método e m p r e g a d o para cal­

cula-lo e do intervalo de tem p e r a t u r a em que foi m e d i d o , resuj_ 

tando em di v e r s o s valores para um mesmo elemento (#oZm,1957) . 

No r m a l m e n t e a d o t a - s e o valor de 0, e c o n s e q u e n t e m e n t e de B.pro 

v e n i e n t e do intervalo de te m p e r a t u r a no qual se encontra a tem 

perat u r a do cristal 

Finalmente no caso de cristais cúbicos m o n o a t ó ­

micos podemos r e e s c r e v e r (3,10) c o m o : 

F h k I = l b T exp 2 * ( h - f - t k - f - + *-f-) (3.16) 

á t o m o s 

onde b é dado por ( 3 . 1 2 ) , 

1 1 1 , 3 . 2 - O coeficiente de absorção linear efetivo 

0 parâmetro y, que aparece em alguns dos coefi­

cientes das equações (3,1) A3.2) e (3.3),ê chamado c o e f i c i e n t e 
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de absorção linear e f e t i v o . 

Suponhamos um cristal o r i e n t a d o de tal forma 

que ele não esteja em posição de Bragg para nenhuma das suas 

famílias de p l a n o s , Se um feixe m o n o c r o m á t i c o de n ê u t r o n s , com 

pouca d i v e r g ê n c i a a n g u l a r , a t r a v e s s a r uma camada de espessura 

t do c r i s t a l , d u r a n t e o seu transcurso dentro da camada m u i ¬ 

tos nêutrons vão sendo eliminados por absorção n u c l e a r , enquaji 

to outros vão sendo s i m p l e s m e n t e desviados da direção do feixe, 

no chamado e s p a l h a m e n t o n u c l e a r , que neste caso não inclui o 

e s p a l h a m e n t o coerente de Bragg. 

As intensidades do feixe nas s u p e r f í c i e s de en¬ 

trada e de saída da camada estão r e l a c i o n a d a s pela expressão 

bastante c o n h e c i d a : 

I = I„ exp (- ut) (3.17) 

onde I 0 e a intensidade incidente e I, a intensidade emergente. 

Se não e s t i v é s s e m o s em um caso onde o espalha -

mento de Bragg não pode a c o n t e c e r , u seria a secção de choque 

m a c r o s c ó p i c a total do cristal que seria dada por: 

f - IT l a b s * E e s p < 3 - > 

onde E a b s é a secção de choque m a c r o s c ó p i c a de absorção e é _[ 

gual a Na , sendo N o numero de átomos por c m 3 do cristal e a 

a secção de choque m i c r o s c ó p i c a de absorção que é proporcional 

a E " * 1 / 2 , onde E e a energia do neutrón i n c i d e n t e . Z é a so 
„ _ e s p -

ma de todas as secções de choque macr-oscÕpicas de e s p a l h a m e n t o 

(Jones, 1T63)', ou s e j a , de I . - c o e r e n t e e l á s t i c a , Z. , 
n np r £ L , 11161 

incoerente e l á s t i c a , Z. , - c o e r e n t e inelastica e Zt " - in 
m e l m e l -

coerente i n e l ã s t i c a . 
c o e r 

Nao c o n s i d e r a n d o Z g l , pode-se portanto reescre_ 
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ver (3.18) na f o r m a : 

coer m e o m e o 

» S N ' a b s + l . * l * l ... (3 ,19> 
inel el inel 

inco inco _ , 

E e l e £ i n e l sao fo r t e m e n t e d e p e n d e n t e s da energía do ne u t r ó n 

mas a soma das duas e r e l a t i v a m e n t e c o n s t a n t e . Em um int e r v a ­

lo de energia de 0,001 a 1,0 eV, essa soma pode ser a p r o x i m a d a 

de modo razoável por (Fulfaro, 1 9 7 0) : 

m e o m e o inco 
I + I = / « N a . (3.20) 
el inel t o t a l 

onde N ja foi d e f i n i d o e oi e a secção de choque de espalhameni 

to i n c o e r e n t e de um núcleo i s o l a d o . P o r t a n t o , (3.19) pode ser 

r e e s c r i t a : 

c o e r 
Na + l + N a . (3.21) 

m e l 

A a p r o x i m a ç ã o , r e p r e s e n t a d a pela expressão (3.20), 

embora seja apenas r a z o á v e l , pode ser usada em ( 3 . 1 9 ) , sem ijn 

troduzir um erro muito g r a n d e no valor de u. Isto a c o n t e c e 

p o r q u e , para a m a i o r i a dos el e m e n t o s que formam os cr i s t a i s co 

mu m e n t e usados em d i f r a t o m e t r i a de n e u t r o n s , em p a r t i c u l a r os 

cristais m o n o c r o m a d o r e s m e t á l i c o s , o valor de .ON e m u i t o peque 

n o , algumas vezes p r a t i c a m e n t e n u l o . Portanto. N a A , na expreis 

são ( 3 . 1 9 ) , e um termo que r e p r e s e n t a sempre uma c o n t r i b u i ç ã o 

muito pequena para u, dentro do intervalo c i t a d o , principalmein 

te se a c o m p a r a r m o s com N a a numa região próxima ao extremo in¬ 

f e r i o r do i n t e r v a l o de e n e r g i a , ou com Z A n e í n u m a A © 9 A 0 proxj[ 

ma ao extremo superior do intervalo (Jones, 1 9 6 3) . 
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y c o e r A - i n c o 

' • i n e l " *V . A . , 
° i m e l 

que pode ser fe i t a : 

, c o e r i n c o „ i n c o 

i n e l A t o t a l A e l 
(3.22) 

_ p i n c o _ 

Usando a ex p r e s s ã o para £ e l , que e adotada em 

vários t r a b a l n o s ( Jones, 1963 ; Vinhas, 1 9 6 7 ; Leser, 1 9 6 8 ; Ful-

faro, 1 97 0 ; Fulfavo, 1 9 7 1 ) , a expr e s s ã o ( 3 . 2 2 ) , r e s u l t a : 

c o e r 

1 - (1 (3.23) 
• i n e l 

onde T i uma função dada p o r : 

T = 
m a k 0 

24Em $(x) ( 3 . 2 4 ) 

Nas e x p r e s s õ e s (3.23) e ( 3 . 2 4 ) , N,a m a , k, 0,x, 

$ ( x ) , já foram d e f i n i d a s . a c é" dada por (3.11) e $(x) p o r ( 3 . 1 5 ) . 

Em ( 3 . 2 4 ) , m e a mass a do ne u t r o n e E a sua e¬ 

n e r g i a . Pela relação de deBvoglie (Ringo, 1 9 5 7) , o c o m p r i m e n -

ÍTA ÃTÕMSCA I 

c o e r 

F i n a l m e n t e , i i n e l pode ser cal c u l a d a a partir 

de a c , secção de choque m i c r o s c ó p i c a de e s p a l h a m e n t o nuclear -

coerente do elemento que forma o c r i s t a l , pela e x p r e s s ã o (3.11) 

na chamada "aproximação incoerente de P l a c z e k " . Esta aproxima_ 

ção m o s t r a boa c o n c o r d â n c i a com os res u l t a d o s e x p e r i m e n t a i s ob 

tidos no intervalo de 0,001 a 1,0 eV, desde que a t e m p e r a t u r a 

de Debye seja a p r o p r i a d a m e n t e e s c o l h i d a (Jones, 1 9 6 3) . Nesta 

a p r o x i m a ç ã o I * e l A r e p r e s e n t a d a por 
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to de onda do neutron e dado por 

mv 

onde v i a velocidade do neutron e h e m ja foram definidos. 

Por outro lado, 

E * A m v 

Com estas duas expressões chega-se a 

E = (3.25) 

Substituindo-se (3.25) em (3.24) e usando-se a 

expressão (3.15)» tem-se: 

T = 2 (3.26) 

Finalmente, substituindo (3.23) em (3.21) .resul, 

ta para o coeficiente de absorção linear efetivo: 

u « N <<a * o, * a 1 - (l-e " T ) / T (3.27) 
a i c 

onde t i dado pela expressão (3.26) acima. 

A expressão (3.27) e adequada ao caso de um cris 

tal cubico monoatômico. Em casos em que existem átomos de es­

pécies diferentes na cela unitária, a-expressão de partida, e 

quivalente a expressão (3.18), é (Holm, 1 955 ) : 

u = Z N. (a . * o . ) 
i v ai ei ' 
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onde o e i ê a secção de choque m i c r o s c ó p i c a total de espalhamen_ 

to do ãtomo i. Neste caso o efeito de t e m p e r a t u r a deve ser -

co n s i d e r a d o de outra forma (item I I I . 3 . 1 b ) , p r i n c i p a l m e n t e se 

a cela u n i t á r i a não for c ú b i c a . Muitos a u t o r e s , e n t r e t a n t o , 

não levam em c o n s i d e r a ç ã o este fato (Holm, 1 955 ; Wajima et al, 

196 0 ; Jones, 1 9 6 3 ; Dietrich & Nielsen, 1 9 6 5 ) . 

II1.4 - Resolução do sistema de equações diferenciais, 

A r e s o l u ç ã o do sistema formado pelas equações -

( 3 . 1 ) , ( 3 . 2 ) , ( 3 . 3 ) , pode ser feita em forma a n a l í t i c a , uma 

vez e s t a b e l e c i d a s c o n d i ç õ e s de co n t o r n o a d e q u a d a s . E n t r e t a n t o , 

isto se constitui em um trabalho formidável e de r e a l i z a ç ã o -

concreta somente em casos simples e p a r t i c u l a r e s , w.H.Zacharia 

sen (1945) a p r e s e n t o u soluções das equações para a reflexão -

s i m p l e s , isto é, quando há somente 2 f e i x e s . As soluções fo¬ 

ram dadas nos dois c a s o s : r e f l e x ã o (caso Bragg) e t r a n s m i s s ã o , 

(caso L a u e ) , ambas r e f l e x õ e s s i m é t r i c a s (equações 4.24 e 4.25). 

CE. Bacon e R.D. Lowde (1 9 4 8 ) , b a s e a n d o - s e nas soluções de Za¬ 

chariasen, a p r e s e n t a m uma extensão dessas soluções no caso da 

difr a ç ã o de n e u t r o n s , onde a extinção s e c u n d á r i a pode ser bas A 

tante i n t e n s a . Outros a u t o r e s , p o s t e r i o r m e n t e , usaram estes -

r e s u l t a d o s , p a r t i c u l a r m e n t e os de Bacon & Lowde, na d e t e r m i n a ­

ção da i n t e n s i d a d e dos feixes (Holm, 1 95 5 ; Wajima,et al, 1 96 0 ; 

Jones, 1 96 3 ; Moon â Shull, 1 9 6 4) . Em alguns t r a b a l h o s e c o n s i ­

derada também a d i v e r g ê n c i a a n g u l a r do feixe incidente (Die­

trich â Nielsen, 1965; Popovici & Gelberg, 1 9 6 6 ; Popovici et al 

1 9 6 8 ) . 

Em d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , quando o sistema de equa¬ 

ções ê c o n s t i t u í d o de 3 ou mais e q u a ç õ e s , a solução exata tor 

na-se muito d i f í c i l , e s p e c i a l m e n t e se Se quiser e x p r e s s õ e s ana_ 

líticas para as i n t e n s i d a d e s dos f e i x e s . Moon & Shull ( 1 9 6 4 ) , 

não fizeram q u a l q u e r t e n t a t i v a para a o b t e n ç ã o da solução exa¬ 

ta do s i s t e m a . S.Catioha-Ellis (1 9 6 9 ) , além de a p r e s e n t a r a 

solução exata no caso de dois feixes em re f l e x ã o (Bragg),( e-
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quação 6) , a p r e s e n t a também o d e s e n v o l v i m e n t o a n a l í t i c o quando 

são 3 f e i x e s , sendo ò feixe primario refletido e o sec u n d a r i o 

t r a n s m i t i d o , t e r m i n a n d o em um sistema de 9 equações a 9 incÕ£ 

nitas (eq. 13) cuja solução fornece as c o n s t a n t e s de int e g r a ­

ção das soluções a n a l í t i c a s ( e q . 1 2 ) , e n c o n t r a d a s pára as intejn 

sidades dos f e i x e s . Como sugere S.Catioha-Ellis, e n e c e s s á r i o 

o uso de com p u t a d o r para â re s o l u ç ã o do sistema que fornece as 

co n s t a n t e s de i n t e g r a ç ã o . No caso de n equações d i f e r e n c i a i s , 

ou s e j a , de n f e i x e s , sao n equações lineares s i m u l t a n e a s -

nas n 2 c o n s t a n t e s de i n t e g r a ç ã o . K.Imakuma (1 9 7 2 ) , p r e p a r o u , 

em c o l a b o r a ç ã o com o Centro de P r o c e s s a m e n t o de Dados do IEA, 

um p r o g r a m a que calcula a solução exata no caso de 4 f e i x e s , 

sendo o feixe p r i m á r i o r e f l e t i d o e os dois s e c u n d a r i o s : um re­

fletido e o outro t r a n s m i t i d o . 

E n t r e t a n t o , o uso do c o m p u t a d o r impede que as 

soluções e n c o n t r a d a s sejam de fato a n a l í t i c a s , p e r d e n d o - s e a s ¬ 

sim a p o s s i b i l i d a d e de se fazer c o n s i d e r a ç õ e s de cunho a n a l í t A 

co nas e q u a ç õ e s . 

II1.4. 1 - Solução Aproximada: Expansão em série de Taylor 

Se "a solução exata do sistema de equações d i f e ­

renciais é de difícil o b t e n ç ã o no caso m ú l t i p l o , soluções apro 

x i m a d a s , na forma de ex p a n s õ e s em série de Taylor, podem ser 

obtidas com uma certa f a c i l i d a d e . Moon & Shull, no trabalho 

citado p r o p õ e m uma expansão em série de Taylor da i n t e n s i d a d e 

do feixe p r i m á r i o P A x ) em torno do ponto x * 0, r e t e n d o ; ter­

mos até segunda o r d e m . A solução a p r e s e n t a d a por eles vale no 

caso p a r t i c u l a r em que todos os feixes são t r a n s m i t i d o s a t r a ¬ 

vés do c r i s t a l . S.Catioha-Ellis ( 1969 ) a p r e s e n t a o me s m o tipo 

de solução no caso de muito s f e i x e s , sendo o feixe p r i m a r i o -

um feixe r e f l e t i d o ( e q . 1 6 ) , em um r e s u l t a d o que r e p r o d u z i m o s a 

seg u i r . A ex p a n s ã o em série de Taylor da in t e n s i d a d e P j A x j e m 

torno do ponto x = 0, resulta na s é r i e : 
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dP-
P x (x) » P

A O ) + x + 
dx 

d 2 P. 
x 

x-0 x-0 

d3p. 

dx" 
x + 

n> 

d n P, 

dx 1 
x + 

x-0 x-0 

(3.28) 

As condições de contorno, quando PjA e um feixe 

refletido, são: 

emx=0: 

P « P (0) 

P x * P x(0) í 0 

P « P i(0) - 0 

I 0 

em x»T (espessura do cristal) : 

para feixes transmitidos 

para feixes refletidos 

o o 

P X ( T ) = 0 

P * ( T ) 3 0 para todos os feixes refletidos 

Aplicando estas condições de contorno em (3.28), 

onde vamos considerar os termos ate o de segunda ordem, obtem-

-se: 

(2) 

P x ( 0 ) * - P ! ( l ) ( 0 ) T - 4~ V*" (0) T 2 (3.29) 
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onde chamamos 

P l ( X ) 

dP 

dx 

(2) 

K x ) 

d 2 P-

d x 2 

e, c o n s e q u e n t e m e n t e , 

(D 
? l (0) = 

dP 

dx 

x=0 

(2) 

P r (0) 
a p. 

"3F" 

x=0 

(1) (2) 
As derivadas 'Pi (x) e Pi (x) sao obtidas das 

equações ( 3 . 1 ) , (3.2) e ( 3 . 3 ) . C h a m a n d o , nessas e q u a ç õ e s , 

V ' Q o l + Q _ 1 + 1 Q o i 

A ' Qlo ' ? Q l i 

A, u + Q + Q . + T Q . 

onde o índice r refere-se a feixes r e f l e t i d o s , assim como t re 

fere-se a feixes t r a n s m i t i d o s . 

(1) (2) 
As derivadas P x (x) e ? 1 (x) sao p o r t a n t o : 

p j \ x ) = -Po(x) + P x ( x ) A x - Z P t ( x ) - â t L - + 

Yo Y t 

2 P r 
(3.30) 
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(2 
h) P o ( x ) 

y o l 

A 0 + 
Y Y. 
o i 

E - r l l i - -Q + £ A t l 

r Y _ y _ 
o r 

y . Y 
o t 

Ot 

+ P x ( x ) 

Y Y, 
o 1 

+ E 
r 

_2 

Q r l 

Y , 1 Y
 r 

E A 

t Y x Y t 

I P t (x) 

2 

o 

Y Y„ 
o t 

9oi 
t l 

Y Y 
'l "t 

A. 
t l 

I P r (X) 
'ro 

Y Y 
o r 

A 1 A 1 

r l r l 
A l + Jf " A r 

i I Pj(x) - A - Ü Ü A + I l Pr(x) 

t j A 2 Y j Y

 t r k A 2 

j / t k # r 

' k r 

k Y r 

r l 
( 3 . 3 1 ) 

r r 

C a l c u l a n d o (3.30) e (3.31) no ponto x = 0 , a p l i c a n d o as condições 

de contorno e s u b s t i t u i n d o em (3.29) r e s u l t a , apÕs algum traba 

lho a l g é b r i c o : 

Pl + V l
 ( A - - Q o l o 1 ' E Q r l 

2 

1 r 

l Q 2 ! 
t C 1 

o l A o 1 + < 1 V 1 l 
A £ ) 

o o ' 2 
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+ 1 * r 3v rl 4 2 E r 

£. 
r 

P. A 
r r 

(/3°.32m 

onde f i z e m o s : 

P. 
Pi (o) 

—j • 

o 

4. 

£j é o c o m p r i m e n t o do caminho p e r c o r r i d o (Sor um feixe dentro -

do c r i s t a l . 

A expressão (3.32) i a mesma expressão (16) de 

Citicha-Eiií8 e pode ser aplicada no caso em que o feixe prima 

rio e refl e t i d o e os feixes s e c u n d á r i o s são de qual q u e r tipo e 

em qualquer n u m e r o . No mesmo trabalho a expressão foi usada-

em dois casos p a r t i c u l a r e s , em que há um sÕ feixe secundário , 

transmitido em um caso ( e q * 1 7 ) , r e f l e t i d o no outro (eq.20) ,seni 

do que neste ultimo caso ê nec e s s á r i o usar uma e x p r e s s ã o equi­

valente ã (3.32) para P2 ¥ 0. 

F i n a l m e n t e , Catioha-Ellis calculou a aproxima* -

ção de terceira ordem para o caso em que o feixe primário é re 

fletido e o secundário t r a n s m i t i d o (equações 20 e 21) . Esta ex 

p r e s s ã o , para a expansão ate terceira o r d e m , e n c o n t r a - s e como 

exemplo no apêndic e I. 

+ + r 

1 

e 
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I I 1 , 4 O Ia - Termo geral da expansão em série de Taylor 

As a p r o x i m a ç õ e s a p r e s e n t a d a s no Ttem anterior -

supõem que a extinção secundaria e a absorção sejam b a i x a s , re 

sultando que se deve ter (Moon á Shull, 1 9 6 4 ) | : 

Q ij í-i << 1 e y i. « 1 (3.33) 

As condições ( 3 . 3 3 ) , que já ap a r e c e r a m como 

(1.1) no capitulo I, são ne c e s s á r i a s no caso de se querer rãpj_ 

da c o n v e r g ê n c i a da série de Taylor, p o s s i b i l i t a n d o uma boa a¬ 

p r o x i m a ç ã o , mesmo que a expansão se faça até termos de segunda 

ou terceira ordens a p e n a s , 

0 c o e f i c i e n t e de absorção linear efetivo u ê,em 

g e r a l , de ordem de 10 cm , Em c o n s e q u ê n c i a d i s t o , um feixe 

de nêutrons p e n e t r a r á muito mais dentro de um cristal e s p e s s o , 

do que um feixe de raios-X o poderia fazer em um cristal do 

mesmo tipo. Se a espessura do cristal não for reduzida a um 

valor muito p e q u e n o , a extinção s e c u n d á r i a será muito intensa 

{Bacon, 1 94 8 ) , Este p r o b l e m a p r a t i c a m e n t e não existe com os 

r a i o s - X , já que os c o m p r i m e n t o s dos feixes s ã o , na smariorriparte 

das v e z e s , limitados pela absorção e não p e l a - g e o m e t r i a do 

cristal (Catioha-Ellis, 1 9 6 9 ) , Quanto as ref 1 e t i v i d a d e s linea* 

res Q.., estas dependem da d i s t r i b u i ç ã o m o s a i c o dos planos que 

causam a reflexão bem como da r e f 1 e t i v i d a d e integrada por uni¬ 

dade de volume desses mesmos p l a n o s , quando c o n s i d e r a d o s em 

um bloco m o s a i c o p e r f e i t o . Em um cristal com largura de d i s ¬ 

tribuição m o s a i c o da ordem de uma ou duas dezenas de minutos , 

valor comum entre cristais m e t á l i c o s , a ref1eti vi dade linear , 

para os planos mais i n t e n s o s , atinge valores da ordem de 10 

cm „ Com raios-X esses v a l o r e s tendem a ser maiores do que com 

n ê u t r o n s , c o n s i d e r a n d o - s e que o fator de e s t r u t u r a , do qual de 

pende a ref 1 eti vi dade integrada do bloco m o s a i c o , temi geral men" 
fte* *ailon* .mais'calíto*no case? de r*ios*X;*".- , • -: ". .;• -, 
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Quanto aos c o m p r i m e n t o s dos f e i x e s , no caso de 

uma placa c r i s t a l i n a , eles são dados por 1.= T / y i , quando não 

são limitados pelas outras d i m e n s õ e s da p l a c á ( a p e n d i c e III) 

Quase s e m p r e , os c o m p r i m e n t o s dos feixes de niutrons estão lí_ 

gados ãs dimensões do c r i s t a l , n o t a d a m e n t e ã e s p e s s u r a , salvo 

no caso de cristais a b s o r v e d o r e s onde A. « 1/(2u) (Catiaha-

Ellis, 1 9 6 9 ) , não importando as dime n s õ e s do c r i s t a l . Neste 

caso o produto uJL.A - 0,5 , o que m o s t r a , de acordo com as equa_ 

ções ( 3 . 3 3 ) , que para cristais a b s o r v e d o r e s , a c o n v e r g e n c i a da 

serie não sera muito rap i da Com cristais pouco a b s o r v e d o r e s , 

os c o m p r i m e n t o s dos feixes d e p e n d e r ã o das dime n s õ e s do cristal. 

No caso de r a i o s - X , os c o m p r i m e n t o s s ã o , em g e r a l , m e n o r e s do 

que com n e u t r o n s . 

Quanto aos produtos Q...I não e difícil que che_ 

guem a valores próximos da unidade e, i n c l u s i v e , m a i o r e s . Não 

fossem as limitações físicas de alguns c r i s t a i s , e n t e n d e n d o - s e 

a q u i , como limitações f í s i c a s , todas as dime n s õ e s do cristal e 

não somente a e s p e s s u r a , e os produtos Q. . í,. chegariam a valo 
X J X 

res muito maiores do que 1. S u p o n h a m o s , por e x e m p l o , que se 

tem uma placa c r i s t a l i n a de 1 cm de e s p e s s u r a , sem limitações 

nas d i m e n s õ e s de suas faces» S u p o n h a m o s tambem que esta placa 

esta d i f r a t a n d o niutrons segundo planos (111) para l e l o s ãs 

faces e q u e , s i m u l t a n e a m e n t e , esta d i f r a t a n d o segundo planos 

secundários de índices ( 0 2 0 ) . 0 cosseno desse feixe secunda -

rio , com relação ã normal ãs faces do c r i s t a l , e 0,0787. 0 com 

pri m e n t o do feixe seria assim: 

l = - I - = 12,7 cm 
2 Y2 

A ref 1 etividade desse p l a n o , com relação ao fej_ 

xe i n c i d e n t e , no caso de um cristal com largura de m o s a i c o i-

gua 1 a 1 2 ' , e igual a 1$2Q - 0,2 6 9cm , Para o feixe primario 

t e m - s e : A

2 1 = 0,316cm_ 1, Com o c o m p r i m e n t o calculado tem-se -

então: 

Q 2 0 J l 2 • 3,42 e Q 2 ! * 2 = 4,00 



Como se v ê , Q . . Í - . pode assumir valores b a s t a n ¬ 

te a l t o s , que não ve r i f i c a m as cond i ç õ e s ( 3 . 3 3 ) . 

0 que se vem f a z e n d o , s i s t e m a t i c a m e n t e , quando 

se quer baixa extinção s e c u n d á r i a , é usar cristais de pequena ejs 

p e s s u r a . E n t r e t a n t o , este p r o c e d i m e n t o implica na obtenção de 

feixes d i f r a t a d o s com pouca intensidade desde que o volume de 

cristal que difrata é muito p e q u e n o . No nosso c a s o , em que 

a resolução foi a u m e n t a d a , mas com evidente p r e j u í z o da inten¬ 

s i d a d e , o emprego de cristais e x t r e m a m e n t e finos torna-se im¬ 

p r a t i c á v e l . Para obtermos i n t e n s i d a d e aceitável tivemos de 0£ 

tar por cristais do tipo e s p e s s o . O b v i a m e n t e , a serie de Tay¬ 

lor, quando c o n s i d e r a d a com termos ate segunda o r d e m , ou mesmo 

terceira o r d e m , deixa de ser uma boa a p r o x i m a ç ã o no cálculo 

das i n t e n s i d a d e s dos f e i x e s , pois as d e s i g u a l d a d e s (3.33) não 

se v e r i f i c a m de modo s a t i s f a t ó r i o , podendo inclusive a c o n t e c e r 

que Q Í - * Í > 1» como no exemplo d a d o . Em casos não muito d r á s ¬ 

ticos de e x t i n ç ã o , Moon S Shull e Cat-icha-Ellia r e c o m e n d a m o 

cálculo com expa n s õ e s com termos ate terceira o r d e m . Certameri 

te expansões que incluem termos com ordens mais altas são m e ¬ 

lhores a i n d a . 0 problema e que esses termos são obtidos por -

de r i v a ç õ e s sucessivas de intensidade e, a não ser pela a p l i c a ¬ 

ção das condições de contorno q u e , em alguns c a s o s , anulam al¬ 

guns termos de i n t e n s i d a d e , nenhuma s i m p l i f i c a ç ã o a l g é b r i c a -

consid e r á v e l pode ser e f e t u a d a . Os termos de ordens mais a j . 

tas vão-se tornando cada vez mais c o m p l i c a d o s e e x t e n s o s . Este 

fato pode ser v e r i f i c a d o c o m p a r a n d o - s e a ex p r e s s ã o (17) de Ca-

ticha-Ellis, que e uma expansão de segunda ordem com as suas 

e x p r e s s õ e s (21) e ( 2 1 ' ) , que dão a expansão de terceira ordem -

c o r r e s p o n d e n t e . 

A n e c e s s i d a d e de se ter expa n s õ e s de ordens mais 

altas que pud e s s e m ser usadas no caso de cristais mais espessos 

levou-nos a t e n t a t i v a , bem s u c e d i d a , da d e t e r m i n a ç ã o do termo ge 

ral da expansão em serie de Taylor da po t ê n c i a P*x) de um fej_ 

xe de índice i. De f a t o , quando se faz as d e r i v a ç õ e s suces¬ 

sivas para a ob t e n ç ã o dos termos de ordens c r e s c e n t e s , ê" p o s ¬ 

sível entrever que existe uma lei de formação desses t e r m o s . A 
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dedução dessa lei se encontra no a p ê n d i c e I, e o r e s u l t a d o 5 o 

que se s e g u e , 

A expansão da p o t ê n c i a P\ de um feixe qualquer 

(D i (2) 9 ! (3) -
Pd(x) = P i ( 0 ) + P . (0)x + -jj P. (0)x z + - ± - P. (0) x 3 +, 

1 n ( n L x n 

(n) _ (n) 

onde Pi (x) r e p r e s e n t a a d e r i v a d a n-esima de P.(x) com relação 

5 x e P| (0) e o valor da m e s m a , para x - 0 . No termo de ordem 

n, o produto de x n pela d e r i v a d a c a l c u l a d a no ponto x = 0 , pode 

ser escrito na f o r m a : 

(n) 
P£ (0)x - l P (0) X k i (3,34) 

k 

onde os c o e f i c i e n t e s são o b t i d o s pela formula de recor-
ki 

rencia 

X ( ( n IV= T X, . X. . (3,35) 
ki 1 k J J» 1 

J 

Os c o e f i c i e n t e s X f e j são dados por 

X k j = sj Q k j x k k * j 

X e« = s * A . x . k ~ j 

n 1 1 

Os * k j e
 Aj «são os c o e f i c i e n t e s das equações 

( 3 , 1 ) , (3,2) e ( 3 , 3 ) , Os Q, . são d e t e r m i n a d o s pela expressão 
k J 



(3o7a ) e o s p o r : 

A. = y + Z Q ] t (3.36) 

enquanto q u e : 

Y k 

onde Yt e o cosseno d i r e t o r do feixe k 

Os s. são os sinais a serem usados nas equações 

( 3 . 1 ) , (3.2) e (3.3) e são: 

S j = + 1 s e j ê u m f e i x e t r a n s m i t i d o 

Sj = - 1 se j i um feixe r e f l e t i d o 

As s o m a t ó r i a s em (3.34) e (3.35) são feitas coji 

s i d e r a n d o - s e todos os f e i x e s , i s t o , é , o feixe i n c i d e n t e , o pri A 

mãrio e todos os s e c u n d á r i o s . Em ( 3 . 3 4 ) , o b v i a m e n t e , devem 

ser c o n s i d e r a d a s as con d i ç õ e s de c o n t o r n o , mas deve-se notar 

que em (3.35) , estão incluidos todos os X A ? l\ mesmo aque­

les que são c o e f i c i e n t e s de p o t i n c i a s que se tornam nulas quaji 

do em ( 3 . 3 5 ) , usado para o termo a n t e r i o r , toma-se um valor -

p a r t i c u l a r para x . 

0 termo g e r a l , r e s u l t a n d o de um pr o c e s s o de for 

mação de caráter itera*tivo, torna-se a d e q u a d o ao cálculo em 

c o m p u t a d o r . Desta f o r m a , u s â m o - l o na p r e p a r a ç ã o de alguns pro_ 

gramas que p o s s i b i l i t a r a m o estudo da relação e x i s t e n t e entre 

a variação da intensidade relativa do feixe primário e a largu_ 

ra de m o s a i c o do c r i s t a l . 



CAPITULO IV 

REA L I Z A Ç Ã O E X P E R I M E N T A L 

IV. 1 - O arranjo experimental 

0 arranjo experimental em uma e x p e r i ê n c i a de dj_ 

fração múltipla de nêutrons e bem simples: o cristal (amostra) e colocado 

no g o n i o s t a t o do d i f r a t Õ m e t r o em pos i ç ã o de d i f r a t a r segundo 

uma família de planos p r e v i a m e n t e e s c o l h i d a . Nesta situação o 

det e c t o r e fixado em uma posição formando o ângulo de e s p a l h a ­

mento 2e, sendo e c a l c u l a d o segundo a relação de B r a g g , conhe 

c e n d o - s e o c o m p r i m e n t o de onda do feixe incidente (X) e a d i s ­

tância entre os planos da família (d) . 0 cristal deve girar 

em torno do vector de e s p a l h a m e n t o , que na rede r e c i p r o c a 5 o 

vector que une a origem ao ponto r e p r e s e n t a t i v o da famTlia de 

p l a n o s . Na rede d i r e t a a direção desse v e c t o r c o i n c i d e com a 

direção da normal aos planos da f a m í l i a . No d i f r a t ô m e t r o , fa­

zemos com que essa direção seja a mesma da b i s s e t r i z do ângulo 

formado pelo feixe incidente e o feixe r e f l e t i d o , ou s e j a , pe¬ 

la linha central ao segundo c o l i m a d o r e a linha central ao tejr 

ceiro c o l i m a d o r . D u r a n t e o giro do c r i s t a l , outros planos co¬ 

locam-se em posição de d i f r a t a r e a in t e n s i d a d e r e s u l t a n t e da 

reflexão do feixe m o n o c r o m á t i c o , pela famTlia de planos esco­

l h i d a , varia de acordo com o pro c e s s o d e s c r i t o no capTtulo I . 

Essa v a r i a ç ã o e me d i d a com um d e t e c t o r e r e g i s t r a d a m e d i a n t e -

um sistema e l e t r ô n i c o . 

Em um d i f r a t Õ m e t r o de nêutrons para m o n o c r i s t a -

is n o r m a l m e n t e se tem quase todas as co n d i ç õ e s para se c o n s e -
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guir o arranjo experimental acima d e s c r i t o . Uma das c o n d i ç õ e s * 

e n t r e t a n t o , não é f a c i l m e n t e s a t i s f e i t a : é a c o l o c a ç ã o do 

cristal na posição de d i f r a t a r de modo que se possa gira-lo em 

torno do v e c t o r de e s p a l h a m e n t o . De um modo geral e n e c e s s á ­

ria a e x i s t ê n c i a de um eixo adicional no g o n i o s t a t o . No nosso 

a p a r e l h o esse eixo adicional e um quinto eixo .conforme referên. 

cia feita no item I I . 4 . 2 . As equações d i f e r e n c i a i s era III.2 -

(equações 3.1, 3.2 e 3 . 3 ) , são v a l i d a s quando o cristal tem a 

forma de uma placa de faces p a r a l e l a s . Sendo a s s i m , todos os 

cristais que usamos tinham essa f o r m a , e a m a i o r i a deles eram 

o r i e n t a d o s com os planos (111) p a r a l e l o s as suas faces m a i o r e s . 

0 desvio a n g u l a r da o r i e n t a ç ã o desses p l a n o s , com relação i 

normal as faces atingia no máximo 4 ° , o que p o s s i b i l i t o u fixar 

os c r i s t a i s nas cabeças g o n i o m é t r i c a s (tipo normal) de m a n e i r a 

que suas faces ficassem p a r a l e l a s aos 2 m o v i m e n t o s de t r a n s l a ¬ 

ção e x i s t e n t e s . Com esta m o n t a g e m do c r i s t a l , t o r n o u - s e p o s ­

sível o uso do eixo j> do g o n i o s t a t o em lugar do eixo I. A coiji 

c i d i n c i a de eixos ê feita s i m p l e s m e n t e u t i l i z a n d o - s e do eixo 

X, para levar $ a c o i n c i d i r com Z (v.figura I V . 1 ) . E l i m i n a - s e 

a s s i m , a n e c e s s i d a d e do uso do eixo Z . Os dois arcos de a j u s ¬ 

te da cabeça g o n i o m e t r i c a , que têm a m p l i t u d e s de m o v i m e n t o s en 

tre -25° e + 2 5 ° , p e r m i t i r a m c o m p e n s a r o desvio na o r i e n t a ç ã o 

dos planos p a r a l e l o s ãs faces e assim obter a reflexão p r i m a ¬ 

r i a . Este tipo de m o n t a g e m do cristal ê a d e q u a d a ao caso da 

r e f l e x ã o tipo B r a g g . As m e d i d a s neste caso são mals convenieji 

tes do que no caso da reflexão L a u e , pois nesta ultima o per­

curso dos feixes varia com o angulo a z i m u t a l . Nas m e d i d a s re<a 

lizadas usamos sempre a g e o m e t r i a do caso B r a g g . No caso Laue 

p o d e - s e c o n s e g u i r também a c o i n c i d ê n c i a dos eixos fe £, mas , 

devido a d i f i c u l d a d e de te c o n s e g u i r essa c o i n c i d ê n c i a , d e v e - s e 

u t i l i z a r o eixo e, que afinal existe para esse f i m . Evitamos 

o eixo Z por 3 m o t i v o s : 

1. £ um eixo com m o v i m e n t o de ampl i tude 11m1 ta_ 

d a . A limitação surge pelo fato de que o 

arco e s t r u t u r a l , que p e r m i t e o m o v i m e n t o x e que sustem o eixo 

4>, a c a b a , em casos e x t r e m o s , c o l o c a n d o - s e de forma a b a r r a r , a o 

m e s m o t e m p o , o feixe incidente e o feixe primário. Estes pro-



M O N O C R I S T A L 

E I X O S D E G I R O D O C R I S T A L 

Figura IV.1 - Os movimentos circulares existentes no goniostato para 

monocristais. 
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blemas não existem com o eixo <g> que pode ser girado l i v r e m e n t e 

para qual quer lado. 

2. Ê" um eixo que não tem a m e s m a p r e c i s ã o do 

eixo 4), porque sustenta uma boa parte da es. 

trutura do g o n i o s t a t o , quase toda ela c o n s t r u í d a em a ç o . 0 p e ­

so dessa parte levou ao uso de r o l a m e n t o s de esferas c o m o m a n ¬ 

cais (buchas de bronze d a r i a m mais e s t a b i l i d a d e ao m o v i m e n t o ) 

C o n t u d o , existe a p o s s i b i l i d a d e de se fazer a l g u m a s m o d i f i c a 

ç õ e s a fim de torna-lo um eixo de m o v i m e n t a ç ã o p r e c i s a . Para -

as m e d i d a s que não exigem a precisão que a t i n g i m o s , £ i um e i ¬ 

xo p e r f e i t a m e n t e u t i l i z á v e l . 

3. F i n a l m e n t e , a m o n t a g e m dos cristais na for¬ 

ma em que foi feita resultou mais c o m p a c t a 

e mais firme do que se os c o l o c á s s e m o s apoiados sobre uma das 

suas faces m e n o r e s (a m a i o r i a dos cristais tinha a forma de u¬ 

ma placa q u a d r a d a ) . Esta m o n t a g e m implica na u t i l i z a ç ã o do ej[ 

xo <j> como eixo de giro para a v a r i a ç ã o do ângulo a z i m u t a l . 

A m o v i m e n t a ç ã o do cristal segundo o eixo <> foi 

c o n s e g u i d a c o l o c a n d o - s e um s i n c r o - r e c e p t o r de m o v i m e n t o c i r c u ¬ 

lar (Selsyn) a c o p l a d o ã e n g r e n a g e m sem-fim de a c i o n a m e n t o do 

e i x o . 0 sincro t r a n s m i s s o r c o r r e s p o n d e n t e , foi por sua vez a¬ 

coplado a um m o t o r s T n c r o n o com redução de v e l o c i d a d e . Um m o ¬ 

v i m e n t o bem l e n t o , cuja v e l o c i d a d e d e p e n d i a da relação entre -

e n g r e n a g e n s que a c o p l a v a m o m o t o r ao s i n c r o - t r a n s m i s s o r e q u e 

podiam ser s u b s t i t u í d a s , era t r a n s m i t i d o dessa forma ao e i x o <j>. 

Â m o v i m e n t a ç ã o r á p i d a , para m u d a n ç a de p o s i ç ã o do c r i s t a l , era 

c o n s e g u i d a pela s u b s t i t u i ç ã o do motor síncrono por um m o t o r de 

indução c o m u m , sem redução de v e l o c i d a d e . 

Uma segunda versão deste sistema foi c o n s t r u í d a . 

Nesta segunda v e r s ã o , foram usados 2 s i n c r o - > t r a n s m i s s o r e s , e s ¬ 

tando um deles a c o p l a d o , por meio de um par de e n g r e n a g e n s , a 

um m o t o r síncrono com r e d u ç ã o , mas com v e l o c i d a d e de rotação -

r a z o a v e l m e n t e a l t a . Com uma chave de reversão e possível girar 



o c r i s t a l , nos dois s e n t i d o s , com a v e l o c i d a d e de 6 ° / m i n . 0 ou 

tro s i n c r o - t r a n s m i s s o r , na m e s m a forma que na p r i m e i r a v e r s ã o , 

está acoplado a um m o t o r síncrono com r e d u ç ã o , e a v a r i a ç ã o da 

v e l o c i d a d e é-conseguida pela s u b s t i t u i ç ã o das e n g r e n a g e n s de & 

c o p l a m e n t o . No eixo deste s i n c r o - t r a n s m i s s o r foi colocado um 

grupo de camos e um m i c r o - i n t e r r u p t o r para a m o v i m e n t a ç ã o do 

cristal em passos a n g u l a r e s . C o n f o r m e a posição do m i c r o - i n ¬ 

t e r r u p t o r , este é a c i o n a d o por um so c a m o , ou por dois camos -

separados de 1 8 0 ° , ou por quatro camos separados de 9 0 ° . Evi­

d e n t e m e n t e c o n s e g u e - s e assim 3 passos a n g u l a r e s d i f e r e n t e s , -

pois o s i n c r o - t r a n s m i s s o r gira uma volta c o m p l e t a , ou meia voJ[ 

t a , ou um quarto de v o l t a , r e s p e c t i v a m e n t e , Sendo cada volta 

do s i n c r o - t r a n s m i s s o r c o r r e s p o n d e n t e a 0,1° no â n g u l o azimutal 

<|>, tem-se portanto os passos a n g u l a r e s ; 0,1°, 0,05° e 0,02 5 °, 

Este m o v i m e n t o não é r e v e r s í v e l , a menos que.se troque o motor. 

A p a s s a g e m de um s i n c r o - t r a n s m i s s o r para outro 

é feita por urna chave e l é t r i c a , p e r t e n c e n t e a um circuito de a_ 

limentação dos m o t o r e s e s i n c r o - t r a n s m i s s o r e s . Quando um dos 

grupos m o t o r / s i n c r o - t r a n s m i s s o r é a c o p l a d o ao s i n c r o - r e c e p t o r , 

o outro ê a u t o m a t i c a m e n t e d e s a c o p l a d o . Como s e g u r a n ç a , a ali¬ 

m e n t a ç ã o do circuito so se completa quando o s i n c r o - r e c e p t o r -

se encontra acoplado ao s i s t e m a . Para a leitura da posição ajn 

guiar foi colocado ligado ao eixo do s i n c r o - r e c e p t o r um c o n t a ¬ 

dor de v o l t a s , que indica os a c r é s c i m o s no ângulo azimutal em 

unidades de 0,1°. P o s t e r i o r m e n t e , foi c o l o c a d o um segundo áes_ 

tes c o n t a d o r e s para quando o cristal gira em sentido contrario, 

t e n d o - s e , a s s i m , a indicação do sentido positivo e negativo do 

ângulo a z i m u t a l . Os 2 c o n t a d o r e s , bem como o s i n c r o - r e c e p t o r , 

podem ser vistos na f o t o g r a f i a da figura 1 1 . 1 2 . Foi este sis¬ 

tema que r e a l m e n t e p e r m i t i u a r e a l i z a ç ã o de m e d i d a s de muito 

boa precisão da posição angular dos p i c o s , o que nos levou â 

d e t e r m i n a ç ã o do c o m p r i m e n t o de onda r e p r e s e n t a t i v o do feixe mo 

n o c r o m ã t i c o , conforme e x p l a n a ç ã o no item V.l do capítulo seguin 

te o 

0 arranjo experimental c o m p l e t o u - s e com a insta 

http://que.se
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laçao de um segundo col imador.mais a p r o p r i a d o a o b s e r v a ç ã o da 

di f r a ç ã o m ú l t i p l a de nêutrons» E n t r e t a n t o , m u i t o s r e s u l t a d o s 

e x p e r i m e n t a i s p r e l i m i n a r e s foram o b t i d o s antes de se d e f i n i r a 

n e c e s s i d a d e de uma m o d i f i c a ç ã o f u n d a m e n t a l , no que se refere -

ao segundo c o l i m a d o r , A i n d a neste capítulo e feita uma des. 

crição geral desse novo c o l i m a d o r , 

IV.2 - Os primeiros resultados experimentais 

São poucos os trab a l h o s que se refere m ã d i f r a ­

ção m ú l t i p l a de n ê u t r o n s . Desses t r a b a l h o s , alguns a p r e s e n t a m 

a d i f r a ç ã o m ú l t i p l a como c a u s a d o r a de v a r i a ç õ e s de in t e n s i d a d e 

em e s p e c t r o s de r e a t o r e s , quando d e t e r m i n a d o s com e s p e c t r ó m e ­

tros de c r i s t a l . Estes a p a r e l h o s tem,em g e r a l , boa r e s o l u ç ã o , 

quando c o m p a r a d o s com d i f r a t õ m e t r o s , pois usam do feixe direto 

do r e a t o r , o que per m i t e o uso de c o l i m a d o r e s com poucos m i n u ¬ 

tos de d i v e r g ê n c i a a n g u l a r , não existindo p r o b l e m a s serios re 

lacionados com a in t e n s i d a d e dos f e i x e s . Sendo a s s i m , nesses 

t r a b a l h o s , os espe c t r o s m e d i d o s a p r e s e n t a m picos devidos ã d i -

fração m ú l t i p l a , com larguras na meia altura que variam dentro 

de um intervalo a p r o x i m a d o de 10' a 1 ° , co n f o r m e pudemos o b s e £ 

var (Spenoer & Smith, 1 9 6 0 ; O'Connor & Sosnowski, 1 9 6 0 ; Blino-

wski 6 Sosnowski, 1 9 6 0 ) . Nos trabalhos r e a l i z a d o s com d i f r a t õ 

m e t r o s de n ê u t r o n s , por outro l a d o , as larguras na meia altura 

dos p i c o s , variam em um intervalo da ordem de 0,5° a 4° (Borgo_ 

novi & Caglioti,1962; Moon & Shull, 1 9 6 4) . E n t r e t a n t o , nenhum 

destes trabalhos informa sobre os tipos de c o l i m a d o r e s usados 

e suas d i v e r g e n c i a s a n g u l a r e s . Nada mais natural que c o m e ç á s ¬ 

semos a parte experimental da d i f r a ç ã o m ú l t i p l a de n ê u t r o n s , u 

sando os c o l i m a d o r e s já ex i s t e n t e s no d i f r a t õ m e t r o . Fizemos -

algumas t e n t a t i v a s com cristais de s i l í c i o , g e r m â n i o e c h u m b o . 

E v i d e n c i o u - s e , desde o i n í c i o , que a c o l i m a ç ã o não era a d e q u a ¬ 

d a , embora já a p a r e c e s s e m p i c o s , ou m e l h o r , f l u t u a ç õ e s pouco 

a c e n t u a d a s da i n t e n s i d a d e . Estas f l u t u a ç õ e s a p r e s e n t a r a m - s e -

me l h o r c a r a c t e r i z a d a s na in t e n s i d a d e das re f l e x õ e s (111) e 

(222) de um cristal de c h u m b o . 
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Para o b t e r m o s m e l h o r r e s o l u ç ã o , s u b s t i t u í m o s o 

segundo c o l i m a d o r tipo S o l l e r , de d i v e r g ê n c i a a n g u l a r h o r i z o n ¬ 

tal de 2 7 ' , por outro do mesmo t i p o , porém com 8' de d i v e r g ê n ­

c i a . Este c o l i m a d o r foi c o n s t r u í d o na forma de uma caixa com 

prida de latão com p a r e d e s de 1/4", de secção q u a d r a d a com d i ­

m e n s õ e s externas de 2 " x 2 " , de forma a poder ser e n c a i x a d o d e n ­

tro do c o l i m a d o r o r i g i n a l , uma vez r e t i r a d a s suas p l a c a s . Uma 

c o m p a r a ç ã o de r e s u l t a d o s pode ser feita na figura IV.2 onde es. 

tão as curvas de i n t e n s i d a d e da r e f l e x ã o ( 1 1 1 ) de um cristal 

de c h u m b o , o b t i d a s com os dois c o l i m a d o r e s m e n c i o n a d o s . A p a r e 

ce também a curva de i n t e n s i d a d e da r e f l e x ã o ( 2 2 2 ) do mesmo 

c r i s t a l . O b s e r v a - s e na figura q u e , mesmo com o c o l i m a d o r de 

27* de d i v e r g ê n c i a , os picos ja estão d e l i n e a d o s a ponto de se 

poder notar que existe uma r e p e t i ç ã o dos m e s m o s , e que estes 

se a p r e s e n t a m s i m e t r i c a m e n t e c o l o c a d o s , com relação ãs linhas 

d i v i s o r i a s e s p a ç a d a s de 30° (a simetria deste tipo é uma c o n s ¬ 

tante na d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , quando o cristal a p r e s e n t a sime¬ 

trias na sua r e d e ) . Com o c o l i m a d o r de 8* os picos se tornaram 

muito m e l h o r d e f i n i d o s , n o t a n d o - s e que existe p e r f e i t a c o r r e s ¬ 

p o n d ê n c i a entre eles nas duas c u r v a s . A r e f l e x ã o ( 2 2 2 ) , e mbo¬ 

ra obtida com o novo c o l i m a d o r , não a p r e s e n t a boa r e s o l u ç ã o , 

quando c o m p a r a d a com a reflexão (111) (este fato r e p e t i u - s e 

mesmo com c o l i m a d o r e s m e l h o r e s e, por esse m o t i v o , raramente me¬ 

dimos r e f l e x õ e s (222) e não usamos n e n h u m a delas nos cálculos) . 

Embora a r e s o l u ç ã o tenha sido b a s t a n t e m e l h o r a ¬ 

d a , com o emprego do c o l i m a d o r de 8', esta ainda não poderia -

ser c o n s i d e r a d a s a t i s f a t ó r i a . 0.colimador foi m o d i f i c a d o ten¬ 

do sido i n t e r c a l a d a mais uma série de placas entre as primeiras 

e a d i v e r g ê n c i a passou a a p r o x i m a d a m e n t e 4'. A r e s o l u ç ã o , des 

ta f e i t a , não m e l h o r o u na m e s m a p r o p o r ç ã o a n t e r i o r , d i m i n u i n d o 

pouco r e l a t i v a m e n t e a d i m i n u i ç ã o da d i v e r g ê n c i a . NÓs não te¬ 

mos a curva da r e f l e x ã o (111) do chumbo com este col imador ,mas 

temos a reflexão (111) do c o b r e , na figura IV.4 do Ttem seguin 

te. Uma curva de i n t e n s i d a d e do cristal de c h u m b o , obtida no 

m é t o d o do cristal g i r a n t e , indicou que a largura na. meia a l t u ­

ra da sua d i s t r i b u i ç ã o m o s a i c o é da ordem de 1 6 ' , e n q u a n t o que, 

o m e s m o tipo de c u r v a , para o cristal de c o b r e , indicou que a 
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Figura IV.2 - Comparação entre os resultados experimentais obtidos com os colimadores ( tipo Sol ler ) 00 

de 27' e 8' de divergência angular horizontal ( a ), no caso da reflexão ( 111 ) de 

um cristal de chumbo. 



88 

sua d i s t r i b u i ç ã o tem largura da ordem de 18'» portanto compara_ 

vel com a do cristal de c h u m b o . E p o s s í v e l , e n t ã o , uma certa 

c o m p a r a ç ã o , dos resultados entre a resolução obtida com o colj_ 

mador de 8* na reflexão ( 1 1 1 ) do chumbo e a resolução na mesma 

reflexão do c o b r e , obtida com o colimador de 4'. Os picos mais 

e s t r e i t o s , no primeiro c a s o , tem larguras na meia altura da or_ 

dem de 0 , 8 ° , enquanto que no segundo caso eles tem larguras da 

ordem de 0,6°. 0 incremento na resolução deveria ser bem m e ­

lhor, c o n s i d e r a n d o - s e que o colimador mais fino tem d i v e r g ê n ¬ 

cia cerca de 4 vezes menor do que as larguras de mos a i c o dos 

c r i s t a i s . Mesmo a separação entre os picos da reflexão do co­

bre não c o r r e s p o n d e ao que se poderia e s p e r a r . C e r t a m e n t e , dj_ 

minuir mais a di v e r g ê n c i a angular horizontal c a u s a r i a , quase 

que e x c l u s i v a m e n t e , queda na intensidade da r e f l e x ã o . Restava 

alterar a di v e r g ê n c i a angular v e r t i c a l , que se conservara pra¬ 

ticamente a mesma nos 3 colima d o r e s u s a d o s , Ê razoãvel q u e , e ¿ 

tando o feixe limitado na sua d i v e r g ê n c i a tanto no plano verti_ 

cal quanto no h o r i z o n t a l | o b t ê m - s e m e l h o r e s r e s u l t a d o s , pois as 

reflexões secundarias se d e s e n v o l v e m em planos q u a i s q u e r , dife_ 

r entemente da reflexão primaria cujo plano de incidência ê o 

plano horizontal (em um d i f r a t ô m e t r o com geometria equatorial 

como o n o s s o ) , 

Para a realização deste i n t e n t o , projetamos um 

novo c o l i m a d o r , q u e , como os a n t e r i o r e s , é encaixado dentro do 

colimador primitivo do d i f r a t ô m e t r o , 

IV o 3 - O colimador especial 

No projeto deste novo colimador adotamos o m e s ¬ 

mo processo de colocação de placas usado nos co l i m a d o r e s ante¬ 

r i o r e s , Esse p r o c e s s o , embora não seja o melhor pois permite 

a d e f o r m a ç ã o das p l a c a s , resulta em ser mais fácil de executar. 

0 único problema existente é que a colocação de um conjunto de 

placas h o r i z o n t a i s seguido por outro de placas v e r t i c a i s , tor¬ 

naria o colimador muito c o m p r i d o , j á q u e , t e c n i c a m e n t e , e muito 
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difícil fazer com que esses conjuntos ocupem a mesma posição -

no corpo do c o l i m a d o r . Usar placas bem curtas implicaria em 

usar grande q u a n t i d a d e delas separadas por d i s t a n c i a s muito pe 

q u e n a s , reduzindo c o n s i d e r a v e l m e n t e a e f i c i e n c i a do c o l i m a d o r . 

A solução que e n c o n t r a m o s foi seccionar os conjuntos de placas 

horizontais e v e r t i c a i s , de tal forma que as partes de um m e s ¬ 

mo conjunto pudessem ser separadas e entre elas colocada uma 

parte do outro c o n j u n t o . As p l a c a s , de um mesmo t i p o , p e r t e n ­

centes a partes d i f e r e n t e s do c o n j u n t o , formam uma sÕ p l a c a , e 

videntemente* d e s c o n t i n u a . E n t r e t a n t o , se as d i m e n s õ e s dessas 

placas m e n o r e s e as d i s t â n c i a s entre elas forem d e t e r m i n a d a s 

com c u i d a d o , elas poderão ser c o n s i d e r a d a s como formando pla¬ 

cas c o n t i n u a s , com c o m p r i m e n t o dado pelos c o m p r i m e n t o s das pla_ 

cas menores j u n t a m e n t e com os e s p a ç a m e n t o s entre e l a s . Não ha_ 

v e r ã , neste caso p a s s a g e m de radiação de um canal para outro -

que não esteja na sua c o n t i n u a ç ã o , isto e, não haverá aumento 

de d i v e r g ê n c i a angular c a r a c t e r i z a d a como p a s s a g e m de radiação 

por canais não c o n s e c u t i v o s . Desta f o r m a , c o n s e g u e - s e c o n ¿ -

truir um colimador com d i v e r g ê n c i a l i m i t a d a , tanto na h o r i z o n ¬ 

tal quanto na v e r t i c a l , com c o m p r i m e n t o pouco maior do que um 

colimador Soller de mesma d i v e r g ê n c i a angular h o r i z o n t a l . No 

colimador que p r o j e t a m o s , os c o n j u n t o s de placas foram seccio¬ 

nados em duas partes a p e n a s . 0 desenho da figura IV.3 dá uma 

ideia da d i s p o s i ç ã o dessas p l a c a s . Ao l a d o , as placas de um 

colimador Soller para efeito de c o m p a r a ç ã o . No a p ê n d i c e II 

são d e d u z i d a s as equações que servem para d e t e r m i n a r os compri_ 

m e n t o s das p l a c a s . 

A d e s c r i ç ã o física do c o l i m a d o r c o n s t r u í d o e a 

s e g u i n t e : o corpo é c o n s t i t u í d o de chapas de latão de 1/4" de 

e s p e s s u r a , com secção quadrada externa 2"x2" e 8l0mm de comprj_ 

m e n t o . Nas faces internas da caixa assim f o r m a d a , f o r a m fresa¬ 

das 31 c a n a l e t a s , r e s u l t a n d o em 31 placas em cada um dos con¬ 

j u n t o s . A d i s t â n c i a entre placas é de 0,88mm e os comprimentos 

das m e s m a s (indicadas com A,B,C,D na figura IV.3) são : 



Figura IV.3 - Disposição das placas do colimador especial construyo ( â direita ) . A esquerda, disposi 

ção das placas de um colimador tipo Soller. o 



- Placas v e r t i c a i s A: 330,4mm 

C: 38,lmm 

- Placas h o r i z o n t a i s B: 111,Imm 

D: 330,4mm 

As d i v e r g ê n c i a s a n g u l a r e s , horizontal e v e r t i ­

c a l , c a l c u l a d a s , são ambas iguais a 6,3'. 

0 ângulo critico de reflexão total de n ê u t r o n s , 

calculado c o n s i d e r a n d o - s e que as placas são de bronze f o s f o r o ¬ 

so, resultou em 5,4", portanto menor do que a d i v e r g ê n c i a ca 1 A 

culada (ver apêndice I I ) . 

A espessura das placas de bronze fosforoso Ó da 

ordem de 0,5mm» São pouco rígidas e n o r m a l m e n t e a p r e s e n t a m - s e 

d e f o r m a d a s por motivo de tensões internas do m a t e r i a l . Por e¿ 

ta r a z ã o , os canais do colimador não têm largura regular, resul_ 

tando que a d i v e r g ê n c i a a n g u l a r , antes c a l c u l a d a em 6,3', re-

duz-se a cerca de 5" no col i m a d o r r e a l . 

A figura IV.4 mostra os res u l t a d o s obtidos com 

esse c o l i m a d o r na d i f r a ç ã o m ú l t i p l a da reflexão (111) de um 

cristal de cobre em c o m p a r a ç ã o com a mesma r e f l e x ã o , no mesmo 

c r i s t a l , obtida com o colimador tipo Soller com 4' de dive r g e n 

cia angular horizontal (cerca de c& na v e r t i c a l ) . A largura 

na meia altura da d i s t r i b u i ç ã o do m o s a i c o desse cristal é, co¬ 

mo citado no item a n t e r i o r , da ordem de 1 8 * . 

Com o novo c o l i m a d o r c o n s e g u i u - s e uma separação 

muito boa dos picos e bem mel h o r d e f i n i ç ã o dos m e s m o s , embora 

com prejuízo da i n t e n s i d a d e . Face a esta m e l h o r resolução , 

e possível v e r i f i c a r q u e , dentro de uma mesma f i g u r a , há uma 

variação na largura na meia altura que i devida ao efeito do 

fator g e o m é t r i c o A . A d e f i n i d o por Zaàhariasen (1 94 5) . S i m p l i f A 

c a d a m e n t e , pode-se dizer que os picos serão tanto mais largos, 

quanto mais rasante for a t r a j e t ó r i a do ponto da rede r e c T p r o -
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C O B R E R E F L E X Ã O (III) 

I 1 1 1 » I • 1 1 1 I 1 1 1 1 I t 1 1 1 I 1 1 1 1 I l l 1 1 I 1 1 1 1 I 

15* 2 0* 

E S C A L A DE MEDIDA 

O* 5° I O* 25* 3 0* 35* 

Figura IV.4 - Comparação entre os resultados experimentais obtidos 

com o colimador tipo Soller, de divergência angular 

horizontal 4' (curva inferior), e o colimador espe¬ 

cial de divergências angulares horizontal e vertical 

com aproximadamente 6' (curva superior), na refle¬ 

xão (111 ) de um cristal de cobre. 
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c a , com relação ã superfície da esfera de r e f l e x ã o , d u r a n t e o 

giro do c r i s t a l . Ê provável que exista também uma degeneres* -

cência da r e s o l u ç ã o , em picos com muitas r e f l e x õ e s s i m u l t â n e a s . 

A e x i s t ê n c i a de muito s feixes s e c u n d á r i o s , com d i v e r g ê n c i a s ma_ 

iores do que a d i v e r g ê n c i a do feixe i n c i d e n t e , ou mesmo do fej_ 

xe p r i m á r i o , causaria esta d e g e n e r e s c ê n c i a . 

De um modo g e r a l , os r e s u l t a d o s r e v e l a r a m - s e -

muito b o n s , no caso da re f l e x ã o (111) do cristal de cobre m e n ¬ 

c i o n a d o . Por e x e m p l o , o pico ( 1 1 1 ) , o mais estreito talvez da 

figura de d i f r a ç ã o , teve sua largura na meia altura reduzida -

de cerca de 50' para cerca de 18' e o pico (lÍ3)-(022) passou de 

cerca de 5 0 ' a cerca de 2 0 ' . Passamos a c o n s i d e r a r então como 

estando completo o arranjo e x p e r i m e n t a l , não. havendo necessida_ 

de de se alterar as d i v e r g ê n c i a s a n g u l a r e s dos outros colimado 

res do d i f r a t Õ m e t r o , que foram c o n s e r v a d o s com as m e n o r e s d i ¬ 

v e r g ê n c i a s que eles podem ter (ver itens II.3.1 e I I . 3 . 5 ) . 

IV.4 - Figura de difração múltipla da reflexão (III) de um a ris 

tal de alumínio. 

Uma vez d e f i n i t i v o o arr a n j o e x p e r i m e n t a l , p a s ¬ 

samos â d e t e r m i n a ç ã o da figura de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a de um 

cristal de a l u m í n i o , com a forma de uma placa q u a d r a d a com 3"x 

3"xl/2" (e o mesmo cristal citado no capitulo I ) . 

A m o n t a g e m do cristal foi feita na forma descri, 

ta no item IV.1 e o eixo <j> foi feito c o i n c i d e n t e com o eixo 2. 

Apôs um pr o c e s s o de ajuste que c o m p r e e n d e colocar o d e t e c t o r -

na posição de receber o m á x i m o de reflexão primária e acertar 

o cristal de m a n e i r a que gire em torno do vector de espalhamen, 

t o , m e d i m o s a v a r i a ç ã o da i n t e n s i d a d e p r i m á r i a da reflexão 

(111) dessa a m o s t r a . 

A curva e x p e r i m e n t a l da figura I V . 5 , figura de 

difr a ç ã o m ú l t i p l a da reflexão (111) do cristal de alumTr<« e i-
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t a d o s foi obtida g i r a n d o - s e o cristal c o n t i n u a m e n t e » com v e l o ¬ 

cidade angular de l°/h„ Um p r o g r a m a d o r e l e t r ô n i c o no sistema 

de d e t e c ç ã o integrava a in t e n s i d a d e d u r a n t e 3 m i n u t o s , findos 

cs q u a i s , imprimia os resul t a d o s , tornava a zero os c o n t a d o r e s e-

1etrõnicos e r e i n i c i a v a a c o n t a g e m , e x e c u t a n d o estas funções -

em uma fração de s e g u n d o . Embora seja p e q u e n o o tempo n e c e s ¬ 

sário ã r e a l i z a ç ã o desta parte do ciclo de c o n t a g e m , ele causa 

uma d e f a s a g e m entre o instante real do r e i n i c i o da c o n t a g e m e 

o instante em que ele de v e r i a r e a l m e n t e a c o n t e c e r . E n t r e t a n t o , 

mesmo após algumas h o r a s , esta d e f a s a g e m é muito p e q u e n a . M e s ­

mo a s s i m , e f e t u á v a m o s c o r r e ç õ e s após algum tempo d e c o r r i d o . 0 

intervalo a n g u l a r p e r c o r r i d o pelo c r i s t a l , em 3 m i n u t o s de con 

tag e m , era de 0,05°. As linhas i n t e r r o m p i d a s (ponto-traço) se 

param os trechos o b t i d o s em cada ciclo de o p e r a ç ã o do reator -

(aprox i m a d a m e n t e 8 horas por d i a , 5 dias por s e m a n a ) . Essas H 

n h ã s , que ap a r e c e m também na figura IV.4 (tracejadas) com o 

mesmo s i g n i f i c a d o , não devem ser c o n f u n d i d a s com as que separam 

regiões com picos s i m é t r i c o s , c o l o c a d a s , n o r m a l m e n t e , em p o s i ¬ 

ções como 0 ° , 3 0 ° , 6 0 ° , etc» 

0 r e s u l t a d o e x p e r i m e n t a l , r e p r e s e n t a d o pela fi¬ 

gura I V . 5 , serviu como base para a o b t e n ç ã o dos r e s u l t a d o s ex­

p e r i m e n t a i s f i n a i s , m o s t r a d o s no item I V . 6 . 

IV.5 - Simetria do diagrama de difração múltipla. 

Determinação da origem para um cristal cúbico cfa, 

A indexação dos picos de uma figura de d i f r a ç ã o 

m ú l t i p l a , como a da figura I V . 5 , pode ser feita d e p o i s de se 

d e t e r m i n a r uma origem para o ângulo a z i m u t a l . E n e c e s s á r i o -

que se e s t a b e l e ç a um sistema de c o o r d e n a d a s de r e f e r ê n c i a na -

rede r e c i p r o c a , para que se possa d e f i n i r essa origem . No ca 

so de uma ref l e x ã o p r i m á r i a do tipo ( h h h ) , o sistema a d o t a d o -

foi o sistema ortogonal com eixo Z na d i r e ç ã o < 1 1 1 > , eixo X na 

dir e ç ã o <110> e eixo Y na di r e ç ã o < 1 1 2 > , Nestas c i r c u n s t â n c i a s , 

o cristal estará na pos i ç ã o em que o ângulo azimutal e 0° quaji 
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I A N G U L O A Z I M U T A L 

2 0 ° 25 3 0 ' e s c a l a d e m e d i d a 

4 0 ° 3 5 ° 3 0 ° e s c a l a de i n d e x a ç ã o 

A L U M I N I O - R E F L E X A O (III) 

Figura IV.5 - Figura de difração múltipla do cristal de alumínio de 3" x 3" x 1 * . 
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do a direção do eixo Z for a m e s m a do v e c t o r de e s p a l h a m e n t o -

da reflexão principal e a p r o j e ç ã o da direção do feixe inciden 

t e , sobre os planos da reflexão p r i m a r i a , c o i n c i d i r com a dire 

ção do eixo X, porém com sentido c o n t r á r i o . 0 sentido p o s i ¬ 

tivo de giro é o sentido h o r á r i o , quando se olha o cristal de 

frente para a face <ie i n c i d ê n c i a . Para a d e t e r m i n a ç ã o correta 

da origem e n e c e s s á r i o e s t a b e l e c e r c o r r e t a m e n t e a d i r e ç ã o do 

eixo X no c r i s t a l . 

Em um cristal c ú b i c o , a d i r e ç ã o <111> e um eixo 

de terceira o r d e m , isto é, os pontos da rede r e c í p r o c a c o i n c i ¬ 

dem e x a t a m e n t e com a posição a n t e r i o r , apÕs um giro de 120° em 

torno desse e i x o . P o r t a n t o , é possível e s t a b e l e c e r 3 eixos X 

e q u i v a l e n t e s no c r i s t a l . Mas uma vez e s c o l h i d o um d e l e s , estã 

d e t e r m i n a d o o s i s t e m a . 

Em uma figura de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a de um c r i s ¬ 

tal cúbico cfc a p a r e n t e m e n t e existem 6 p o s s i b i l i d a d e s para o 

eixo X, isto é, a origem parece se repetir de 60° em 6 0 ° . Na 

v e r d a d e , 3 dessas p o s s i b i l i d a d e s c o n d u z e m a eixos falsos que 

não causam p r o b l e m a s quanto a simetria da f i g u r a , mas podem -

causar p r o b l e m a s no c a l c u l o de i n t e n s i d a d e . Esses eixos falsos 

e v i d e n t e m e n t e a l t e r n a m - s e com os v e r d a d e i r o s . 

A figura IV.6a m o s t r a o estrato da rede recípro 

c a , ortogonal ao eixo Z e p a s s a n d o pelo ponto Z=0 . Este estrato 

foi obtido com um p r o g r a m a de c o m p u t a d o r que calcula, as coorde 

nadas (em u n i d a d e s l/a) dos pontos da rede r e c í p r o c a que têm 

reflexões não n u l a s , no caso de um cristal c f c . Nesse estrato 

estão indicados os eixos v e r d a d e i r o s (com V) e os falsos { com 

F) . A simples v e r i f i c a ç ã o das r e f l e x õ e s dos planos (22 0) , -

( 0 2 2 ) , e ( 2 0 2 ) , quando se gira o cristal c o l o c a n d o - s e o eixo Z 

c o i n c i d e n t e com o eixo u do g o n i o s t a t o , não e s u f i c i e n t e para 

a d e t e r m i n a ç ã o dos eixos v e r d a d e i r o s , pois a p a r e c e m as r e f l e ¬ 

xões dos planos ( 2 0 2 ) , ( 2 2 0 ) , e ( 0 2 2 ) , em tudo idênticas Ss -

p r i m e i r a s e i n t e r c a l a d a s entre e l a s . 
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Í- + xtâo> 

Figura IV.6a - Extrato zero de um cristal cfc, ortojgonal ã direção 

<111> do cristal. 

x <no> 

Figura IV.6b - Extrato z = 0,577, em caso idêntico ao da figura IV.5a. 
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Para a d e t e r m i n a ç ã o dos e i x o s v e r d a d e i r o s , u s a ­

m o s de um a r t i f i c i o q u e p o d e ser e n t e n d i d o p e l a o b s e r v a ç ã o da 

f i g u r a I V . 6 b . N e s s a f i g u r a a p a r e c e m 3 t r i â n g u l o s / p a s s a n d o -

por p o n t o s da r e d e r e c i p r o c a , que servem p a r a m o s t r a r q u e a d i ¬ 

r e ç ã o < 1 1 1 > e um eixo de o r d e m 3, ja q u e os t r i â n g u l o s SÓ i¬ 

rão c o i n c i d i r com g t r o s de 1 2 0 ° . A p a r e c e t a m b é m a p r o j e ç ã o da 

d i r e ç ã o < 1 1 1 > , q u e S i n c l i n a d a com r e l a ç ã o a e s s e e s t r a t o , q u e 

tem 2 = 0 , 5 7 7 (a o r i g e m se e n c o n t r a no e s t r a t o i m e d i a t a m e n t e in­

f e r i o r a e s s e , ou s e j a , no da f i g u r a I V . 6 a ) . N e s t e e s t r a t o só 

e x i s t e m 3 p o n t o s e q u i v a l e n t e s 1 1 1 , 111 e 1 1 1 . M e d i n d o - s e quaj_ 

q u e r uma das r e f l e x õ e s p r o v e n i e n t e s d e s t e s p o n t o s , t e m - s e no 

â n g u l o a z i m u t a l +30**, a p a r t i r do eixo d e t e r m i n a d o por e l a , um 

eixo X v e r d a d e i r o . Para c o n s e g u i r a r e f l e x ã o S p r e c i s o i n c l i ­

nar o eixo Z de umirnrg-ulo q u e p o d e ser f a c i l m e n t e c a l c u l a d o . 

Foi p r o c e d e n d o d e s t a f o r m a q u e d e t e r m i n a m o s um 

eixo X v e r d a d e i r o e, p o r t a n t o , uma o r i g e m para a e s c a l a de in¬ 

d e x a ç ã o . A i n d e x a ç ã o na f i g u r a IV.5 foi f e i t a a p ó s a d e t e r m i ¬ 

n a ç ã o d e s s a o r i g e m , n o t a n d o - s e que as e s c a l a s de m e d i d a e de 

i n d e x a ç ã o não c o i n c i d e m , i n c l u s i v e em s e n t i d o , Um r e s u l t a d o -

i n t e r e s s a n t e p o d e ser v e r i f i c a d o n e s s a f i g u r a . T r a t a - s e dos 

p i c o s d i s p o s t o s s i m e t r i c a m e n t e com r e l a ç ã o ao â n g u l o a z i m u t a l 

6 0 ° , m e d i d o na e s c a l a de i n d e x a ç ã o . Se e s s e s p i c o s são s i m é ¬ 

t r i c o s q u a n t o a p o s i ç ã o , e l e s não o são q u a n t o a i n t e n s i d a d e , 

c o m o se nota i m e d i a t a m e n t e . Uma a n a l i s e da i n t e n s i d a d e d e s s e s 

p i c o s é b a s t a n t e c o m p l i c a d a , m a s uma c o m p a r a ç ã o p o d e ser f e i ¬ 

ta com os p i c o s (002)-(113) e (020)-(131) q u e se e n c o n t r a m s i m e t r i . 

c a m e n t e c o l o c a d o s com r e l a ç ã o â p o s i ç ã o 3 0 ° , na e s c a l a de índe 

x a ç ã o . Os p l a n o s (002) e (020) têm r e f 1 e t i v i d a d e s i g u a i s , os 

f e i x e s d i f r a t a d o s por e l e s são do m e s m o tipo ( t r a n s m i t i d o s ) c o m 

c o s s e n o s d i r e t o r e s i g u a i s e os c o m p r i m e n t o s m é d i o s c a l c u l a d o s 

(ver a p ê n d i c e I I I ) , r e s u l t a m q u a s e i g u a i s . 0 m e s m o a c o n t e c e -

com os p l a n o s (113) e ( 1 3 1 ) . Não e de se e s t r a n h a r q u e , q u a n ¬ 

do d e t e r m i n a d o s e x p e r i m e n t a l m e n t e , e l e s r e s u l t e m ser i g u a i s , 

c o m o se v e r i f i c a nas figuras IV.5 e I V . 1 1 . Com os p i c o s a n t e ¬ 

r i o r m e n t e c i t a d o s , não é p o s s í v e l s e q u e r S e p a r a r - s e em g r u p o s 

de p l a n o s e q u i v a l e n t e s c o m o a c a b a m o s de f a z e r . A m e n o s de a l ¬ 

g u m a s c o i n c i d ê n c i a s , e não se tem i g u a l d a d e nas r e f 1 e t l v i d a d e s 
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nos tipos de feixes e nos seus cossenos d i r e t o r e s , e os cornpri* 

m e n t o s m é d i o s dos f e i x e s , se c a l c u l a d o s , dariam c e r t a m e n t e v a ­

lores d i f e r e n t e s . Por outro l a d o , os planos (331) e (242) têm 

algumas s e m e l h a n ç a s : 

(33T) : Q 0 1 - 0.368 x I O " 3 c m " 1 , transmitido, y = 0,3 93 

(242) : Q f t l = 0.311 x 1 0 ~ 3 c m " 1 , refletido , y =-0,393 

Quanto aos c o m p r i m e n t o s dos feixes pode-se verj_ 

ficar que os c o m p r i m e n t o s m é d i o s c a l c u l a d o s resultam sempre ma_ 

iores para feixes t r a n s m i t i d o s do que para feixes r e f l e t i d o s , 

(o fator é quase igual a 2) . P o r t a n t o , a menos do valor a b s o ­

luto do cosseno d i r e t o r dos f e i x e s , estas duas r e f l e x õ e s secuji 

darias não c o i n c i d e m em nenhum p o n t o . E a d m i s s í v e l , p o r t a n t o , 

que as in t e n s i d a d e s desses dois picos sejam d i f e r e n t e s , quando 

d e t e r m i n a d o s e x p e r i m e n t a l m e n t e , como se v e r i f i c a nas figuras -

IV.5 e IV.11 . 

F i n a l m e n t e , e s t a b e l e c i d a com certeza uma origem 

p a s s a m o s ã me d i d a dos dados e x p e r i m e n t a i s f i n a i s , na mesma re¬ 

gião angular da figura I V . 5 , que se constitui numa região de 

máxi m a i n t e n s i d a d e da re f l e x ã o p r i m á r i a . A forma que esses da_ 

dos e x p e r i m e n t a i s foram obtidos e n c o n t r a - s e d e s c r i t a no item 

que se se g u e . 

IV.6 - Resultados experimentais finais 

Os picos de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , d e t e r m i n a d o s ex¬ 

p e r i m e n t a l m e n t e , têm duas u t i l i d a d e s para nos: com a posição an_ 

guiar (relativa) desses picos d e t e r m i n a - s e o c o m p r i m e n t o de on 

da efetivo do feixe m o n o c r o m á t i c o incidente e com a i n t e n s i d a ¬ 

de de pico (relativa) d e t e r m i n a - s e a largura da d i s t r i b u i ç ã o -

angular do m o s a i c o do c r i s t a l . 
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Para t e r e m essa dupla u t i l i d a d e , e n e c e s s á r i o que 

os picos sejam muito bem d e t e r m i n a d o s , tanto em po s i ç ã o quanto 

em f o r m a » A precisão com que se d e t e r m i n a a posição de um pi -

co experimental d e p e n d e , deste ser muito bem d e f i n i d o , da precj_ 

são dos a p a r e l h o s uti 1 i z a d o s ,em p a r t i c u l a r do g o n i o s t a t o , e , fi, 

nalment e do ajuste do c r i s t a l , de modo que c o i n c i d a m a di r e ç ã o 

do v e c t o r de e s p a l h a m e n t o com a d i r e ç ã o do eixo que pr o m o v e p 

giro azimutal no g o n i o s t a t o o E v i d e n t e m e n t e a d e f i n i ç ã o dos pi_ 

cos d e p e n d e de c a r a c t e r í s t i c a s i n t r í n s e c a s ao fenômeno de d i -

fração m ú l t i p l a , p o d e n d o - s e u n i c a m e n t e e s c o l h e r c r i s t a i s com 

d i s t r i b u i ç ã o a d e q u a d a do m o s a i c o . Por outro l a d o , p r e c i s ã o 

dos a p a r e l h o s e ajuste p r e c i s o do cristal d e p e n d e m de condições 

que podem ser a l t e r a d a s . Nestes dois ú l t i m o s a s p e c t o s S que con¬ 

c e n t r a m o s nossos e s f o r ç o s , a fim de o b t e r m o s m e d i d a s com grande 

p r e c i s ã o da posição a n g u l a r dos p i c o s . 

0 aumento da p r e c i s ã o instrumental r e s t r i n g i u -

-se ao incremento na p r e c i s ã o de o p e r a ç ã o do g o n i o s t a t o . Várias 

m o d i f i c a ç õ e s foram feitas no i n s t r u m e n t o , sendo que elas não 

foram e x e c u t a d a s de uma sÕ vez mas p a u l a t i n a m e n t e , d u r a n t e o 

tempo em que e s t i v e m o s d e s e n v o l v e n d o o p r o c e s s o de aju s t e do 

c r i s t a l . Essas m o d i f i c a ç õ e s resumiram-se no s e g u i n t e : substituj_ 

ção de e n g r e n a g e n s d e f e i t u o s a s ; c o l o c a ç ã o de m a n c a i s f l u t u a n ­

tes a u t o - a j u s t ã v e i s ; instalação de c o n t a d o r e s de voltas para a 

indicação do ângulo a z i m u t a l , e outras m o d i f i c a ç õ e s de menor -

p o r t e . Duas das p r o v i d ê n c i a s tomadas foram f u n d a m e n t a i s no au_ 

mento de p r e c i s ã o das m e d i d a s . Uma delas foi a u t i l i z a ç ã o de 

mo l a s para a m e l h o r fixação do cristal na cabeça g o n i o m e t r i c a . 

Essas m o l a s forçavam o cristal contra a cabeça g o n i o m e t r i c a , 

m a n t e n d o bem juntas todas as d i v e r s a s partes que a c o n s t i t u e m . 

Na posição h o r i z o n t a l , o peso do cristal fazia com que essas 

partes t e n d e s s e m a se s e p a r a r , s u r g i n d o , i n e v i t a v e l m e n t e , uma 

flexão no c o n j u n t o , flexão que poderia m u d a r r e p e n t i n a m e n t e , d u 

rante o giro do c r i s t a l . A função das m o l a s era p o r t a n t o e v i ­

tar que isto a c o n t e c e s s e . A outra p r o v i d ê n c i a tomada foi não 

tocar no c r i s t a l , e em nenhuma*, das partes do g o n i o s t a t o , d u¬ 

rante as m e d i d a s (sÕ na fase de ajuste e que não se podia evi¬ 

tar de tocar na cabeça g o n i o m e t r i c a ) . Este p r o c e d i m e n t o foi 
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f a c i l i t a d o pela e x i s t ê n c i a do sistema de s i n c r o - t r a n s m i s s o r e s 

e si ñ e r o - r e c e p t o r e s com m o v i m e n t a ç ã o rápida e lenta do eixo <j>, 

d e s c r i t o no Ttem IV. 1. Uma vez a j u s t a d o o c r i s t a l , dificilmente 

se teria n e c e s s i d a d e de t o c a - l o , o q u e r e a l m e n t e a c o n t e c e u ate 

se c o m p l e t a r e m todas as m e d i d a s . 

0 p r o c e s s o de ajuste do cristal e b a s t a n t e delj_ 

cado e d e m o r a d o . E um p r o c e s s o de o t i m i z a ç ã o que envolve m u i ­

tos ajustes i n t e r d e p e n d e n t e s . A p r i m e i r a parte do ajuste con¬ 

siste em se colocar o d e t e c t o r numa p o s i ç ã o de m á x i m o da refle 

xão p r i m á r i a . Isto e c o n s e g u i d o com a d e t e r m i n a ç ã o de uma cur 

va de c e n t r a g e m do d e t e c t o r obtida com a m o v i m e n t a ç ã o do mesmo 

em torno da posição 26 c a l c u l a d a . A segunda parte do p r o c e s s o 

c o n s i s t e em se a c e r t a r o g o n i o s t a t o . Ela ê r e a l i z a d a d e t e r m i -

n a n d o - s e duas curvas de i n t e n s i d a d e da r e f l e x ã o , que se obtêm 

quando se gira o cristal em torno do eixo w. Essas duas cur­

vas são o b t i d a s com o cristal em p o s i ç õ e s a z i m u t a i s o p o s t a s (A 

180° uma da o u t r a ) , , A p o s i ç ã o correta do g o n i o s t a t o s i t u a - s e 

numa posição m e d i a entre os v a l o r e s o b t i d o s com os m á x i m o s das 

c u r v a s . A t e r c e i r a p a r t e , a m a i s i m p o r t a n t e , c o n s t i t u i - s e no 

ajuste do c r i s t a l , p r o p r i a m e n t e d i t o . E s t e ajuste é r e a l i z a d o «_ 

t i l i z a n d o - s e dos dois m o v i m e n t o s angulares da cabeça g o n i o m £ -

t r i c a . T r a t a - s e de fazer c o i n c i d i r o v e c t o r da rede r e c i p r o c a , 

que na figura IV„7 une a origem ao ponto ( h 0

k

0 ¿ 0 )
 da reflexão 

p r i m á r i a , com o eixo de giro no c r i s t a l . 0 ajuste será tanto 

m e l h o r quanto menor for o desvio a n g u l a r e, entre os d o i s . Pa­

ra se c o n s e g u i r tal i n t e n t o , p r o c e d e - s e da seguinte f o r m a : de 

t e r m i n a m - s e p o s i ç õ e s do c r i s t a l , com relação ao eixo <j>,em tor­

no de 0 ° , 9 0 ° , 180° e 2 7 0 ° , onde não existam r e f l e x õ e s secunda 

r i a s . A d e t e r m i n a ç ã o dessas p o s i ç õ e s i c o n s e g u i d a m e d i n d o - s e 

a i n t e n s i d a d e da r e f l e x ã o p r i m á r i a numa região p e q u e n a em tor¬ 

no d e l a s , e x a t a m e n t e como se faz na d e t e r m i n a ç ã o das figuras 

de d í f r a ç ã o m ú l t i p l a . Em s e g u i d a , e s c o l h e m - s e as p o s i ç õ e s ade_ 

q u a d a s , isto e, a q u e l a s onde não haja p i c o s . Na figura IV.8 

essas p o s i ç õ e s foram d e t e r m i n a d a s em 1 , 0 ° , 9 1 , 0 ° , 181,0° e 

2 7 1 , 0 ° . Em s e g u i d a , em uma d e s s a s p o s i ç õ e s , por e x e m p l o , 1 , 0 o » 

a c e r t a - s e o cristal o b t e n d o - s e o m á x i m o da i n t e n s i d a d e da re¬ 

f l e x ã o . A posição de m á x i m o e v e r i f i c a d a , ou por c o n t a g e m em 
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um contador e l e t r ô n i c o , ou por gráfico de intensidade em um re 

gistrador de i n t e n s i d a d e , enquanto o cristal e girado em torno 

do eixo u> do g o n i o s t a t o , usando-se do arco c o r r e s p o n d e n t e na 

cabeça goniometrica» Para v e r i f i c a ç ã o da posição de máximo,de_ 

termina-se uma curva de i n t e n s i d a d e , desta vez girando o pró 

prio goniostato em torno de w. Se a posição e c o r r e t a , faz-se 

o mesmo com o cristal em <> = 1 8 1 , 0 ° , para v e r i f i c a ç ã o . As cur 

vas de intensidade podem ser parciais como na figura IV.8,para 

economia de t e m p o . 

A j u s t a d o o cristal em um dos eixos da cabeça go_ 

n i o m é t r i c a , repete-se o processo no outro e i x o , ou s e j a , em 

<3> = 91,0° e 271,0 , no caso da f i g u r a . E c o m u m , durante o pro 

c e s s o , o d e s a l i n h a m e n t o em um dos e i x o s , enquanto se opera no 

o u t r o . Por esse motivo são n e c e s s á r i a s inúmeras tentativas pa. 

ra se chegar ã situação r e p r e s e n t a d a na f i g u r a , onde os d e s ­

vios da posição são da ordem de 0,0125°. 

F i n a l m e n t e , após o ajuste do cristal de alumT. 

nio pelo processo d e s c r i t o , m e d i m o s os picos da figura de di_ 

fração m ú l t i p l a da reflexão (111) desse c r i s t a l . A maioria dos 

picos foram obtidos entre 28° e 6 3 ° , na escala de indexação ( entre 32° e 

36°, sÕ medimos o pico (222), o qual não aparece nas figuras ) . Os re­

sultados são m o s t r a d o s nas figuras I V . 9 , IV.10 e I V . 1 1 . Eles 

foram obtidos fazendo-se a contagem ponto a p o n t o , para se evi_ 

tar qualquer desvio na posição que poderia resultar do proces A 

so de contagem em que o cristal gira c o n t i n u a m e n t e . No que se 

refere ao a p r o v e i t a m e n t o dos picos para a d e t e r m i n a ç ã o de rj» é 

necessário obter boa precisão e s t a t í s t i c a nas medidas de inteji,: 

s i d a d e . Para t a n t o , foi empregado um tempo de duração da coji 

tagem de 8 m i n u t o s para cada p o n t o . Os acréscimos do ângulo & 

zimutal variam de 0,2°, em regiões onde se tem a intensidade -

de b a s e , a 0,025 ° no próprio p i c o . 

Empregamos um programa de ajuste de g a u s s i a n a s 

para d e t e r m i n a r a m e l h o r curva que passa pelos pontos e x p e r i ¬ 

m e n t a i s . 0 programa ajustava no máximo 7 g a u s s i a n a s simultane 

a m e n t e . 0 ajuste é feito pelo método dos mínimos quadrados e 



Figura IV.7 - Representação no espaço recíproco do desalinhamento entre o eixo de giro 

do cristal e o vetor de espalhamento. 
o 
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Figura IV.8 - Determinação das curvas ( parciais ) de intensidade da reflexão ( 111 ) de um cristal de alumínio 

( obtidas no método do cristal girante ) , durante a fase final de ajuste do mesmo. 
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a curva ajustada e dada por p o n t o s , em c o r r e s p o n d ê n c i a aos poji 

tos e x p e r i m e n t a i s . Os pontos ajustados são indicados com X 

nas f i g u r a s . A vantagem desse programa é que ele dã os parâme 

tros das gaussianas (altura, largura na meia altura e posição) 

juntamente com os desvios r e s u l t a n t e s das a p r o x i m a ç õ e s f e i t a s . 

Os erros indicados nas figuras (em alguns pontos e x p e r i m e n t a i s 

a p e n a s , para maior clareza do d e s e n h o ) , c o r r e s p o n d e m a flutua¬ 

ções estatísticas nas medidas dos p o n t o s . Tentamos usar uma -

câmara de f i s s ã o , como monitor do feixe m o n o c r o m á t i c o , m a s , de 

vido ã pouca intensidade d e s t e , não conseguimos resultados sa¬ 

t i s f a t ó r i o s . Sendo a s s i m , as medidas ficaram sujeitas ãs flu­

tuações de potência do r e a t o r . E n t r e t a n t o , quando o tempo de 

contagem é r a z o a v e l m e n t e longo, o efeito torna-se d e s p r e z í v e l . 
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Figura IV.10 - Picos de difragäo mültipla da reflexäo ( 111 ) de um cristal de aluminio. Regiäo-

d e 4 9 ° a 6 0 ° . 
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CAPITULO V 

R E S U L T A D O S E D I S C U S S Õ E S 

V.l - Determinação do comprimento de onda dos neutrons efetiva 

mente espalhados em forma múltipla. 

Os picos de di f r a ç ã o m ú l t i p l a r e s u l t a m de situ 

ações g e o m é t r i c a s bem d e f i n i d a s entre a esfera de reflexão e 

os pontos da rede r e c i p r o c a , como m o s t r a m o s no capitulo I. A 

indexação dos picos de uma figura de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a como as 

das figuras IV.4 e IV.5 do c a p i t u l o a n t e r i o r , ou s e j a , a deter 

mi nação dos índices dos planos s e c u n d a r i o s que deram o r i g e m -

aos p i c o s , é feita u s a n d o - s e somente relações g e o m é t r i c a s en¬ 

tre a posição da esfera de reflexão e os pontos da rede recTpro 

c a . A indexação t o r n a - s e , a s s i m , i n d e p e n d e n t e de qu a l q u e r re¬ 

sultado e x p e r i m e n t a l , d e p e n d e n d o somente do c o m p r i m e n t o de ojn 

da do feixe m o n o c r o m á t i c o i n c i d e n t e , dos p a r â m e t r o s da r e d e , e 

de se e s t a b e l e c e r qual é a reflexão p r i m a r i a cuja i n t e n s i d a d e 

é o b s e r v a d a . A reflexão p r i m á r i a indica a direção c r i s t a l i n a , 

em torno da qual o cristal vai g i r a r , e a posição da esfera de 

reflexão com relação ã rede r e c i p r o c a . Depois de se c o n v e n c i £ 

nar uma direção c r i s t a l o g r á f i c a p e r p e n d i c u l a r ao eixo de rota¬ 

ç ã o , como origem (v. item I V . 5 ) , p ode-se d e t e r m i n a r o ponto da 

rede r e c i p r o c a que toca a s u p e r f í c i e da esfera de Ewald, durarji 

te o giro do c r i s t a l . D e t e r m i n a - s e , t a m b é m , o valor do ângulo 

azimutal em que isso a c o n t e c e . Na v e r d a d e , um ponto toca a su 

p e r f T c i e da esfera duas vezes p o i s , d u r a n t e o giro do c r i s t a l , 

o ponto d e s c r e v e uma t r a j e t ó r i a c i r c u l a r que intercepta,, a sua 

supe r f í c i e em dois pontos (entrada e s a T d a ) , a menos que essa 

t r a j e t ó r i a seja t a n g e n t e a e s f e r a . 
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Para a indexação das figuras de difração m ú l t i ¬ 

pla do capitulo a n t e r i o r , usamos um programa de c o m p u t a d o r que, 

a partir do c o n h e c i m e n t o do c o m p r i m e n t o de onda do feixe inci¬ 

d e n t e , do parâmetro da rede e dos índices da reflexão primaria 

(do tipo ( h h h ) ) , determina os índices dos planos que produzem 

reflexões s e c u n d a r i a s , e em que posição azimutal elas o c o r r e m . 

Nesse programa é adotado o sistema de eixos descrito no item -

I V . 5 , que ê a p r o p r i a d o ao caso de cristais cúbicos de faces 

centradas ( c f c ) . 

Nas primeiras indexações que f i z e m o s , v e r i f i c a ¬ 

mos que a posição calculada de muitos dos picos diferia apreci A 

ãvelmente dos resultados e x p e r i m e n t a i s . A explicação poderia 

ser ajuste mal feito do c r i s t a l , ou e n t ã o , valores incorretos 

entre os fornecidos como dados de entrada do p r o g r a m a . 

Fizemos um ajuste mais preciso do c r i s t a l , po­

rem a situação não se m o d i f i c o u s e n s i v e l m e n t e . Desta forma , 

restava alterar ou o p a r â m e t r o da r e d e , ou o c o m p r i m e n t o de on_ 

d a , ou ambos para se tentar uma m e l h o r c o i n c i d ê n c i a entre as 

posições c a l c u l a d a s e as posições reais dos p i c o s . No caso -

p a r t i c u l a r do a l u m í n i o , o p a r â m e t r o da sua rede e tabelado 

(Crystal D a t a , 1 9 6 3 ) , com erros da ordem de 10 A e os valo­

res giram em torno de 4,049 Ã, na temperatura a m b i e n t e . Adotan A 

do-se um desses valores t a b e l a d o s , isto é, fixando-se o valor 

do parâmetro da r e d e , as posições c a l c u l a d a s dos picos ficam 

d e p e n d e n t e s e x c l u s i v a m e n t e do valor do c o m p r i m e n t o de o n d a . S e £ 

do a s s i m , é possível pensar em usar essas p o s i ç õ e s , para a de¬ 

t e r m i n a ç ã o do c o m p r i m e n t o de onda e f e t i v a m e n t e espalhado em 

forma m ú l t i p l a . Se o cristal estiver muito bem a j u s t a d o , n a p£ 

sição de Bragg correta para se obter a reflexão p r i m a r i a , o 

c o m p r i m e n t o de onda assim d e t e r m i n a d o c o r r e s p o n d e ao valor do 

máximo da d i s t r i b u i ç ã o em X do feixe m o n o c r o m á t i c o . A hipóte¬ 

se que e feita ao se fixar o p a r â m e t r o da r e d e , e que o valor, 

alem de c o r r e t o , c o r r e s p o n d e ao valor que o cristal de alumí¬ 

nio t e r i a , i n d e p e n d e n t e m e n t e de todas as suas p r o p r i e d a d e s in¬ 

trínsecas (grau de p u r e z a , concentração de defeitos, e t c ) . 



m 

Por outro l a d o , o c o m p r i m e n t o de onda do feixe 

m o n o c r o m á t i c o , em um d i f r a t Ô m e t r o de n e u t r o n s , depende de um 

método de calibração do i n s t r u m e n t o , para ser conhecido com al_ 

guma p r e c i s ã o . Essa precisão não ul t r a p a s s a I O " 2 °\, como se 

pode aquilatar dos valores m e n c i o n a d o s em alguns trabalhos fej_ 

tos com d i f r a t o m e t r o s de neutrons (Borgonovi & Cagliotic]96Z ; 

Moon & Shull, 1 964 ; Buras et al, 1971) . As posições dos picos 

de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a são sensíveis a v a r i a ç õ e s de X m e n o r e s do 

que 1 0 ~ 2 % . Algun s picos mais s e n s í v e i s , mudam de posição de 

forma detectável quando se muda o c o m p r i m e n t o de onda em cerca 

de 2 x l 0 ~ * % (nem s e m p r e , e n t r e t a n t o , esses picos são bem d e f i ¬ 

n i d o s , a ponto de se conseguir d e t e r m i n a r a posição deles com 

bastante c e r t e z a ) . Isto foi v e r i f i c a d o , depois que m o d i f i c a ¬ 

mos o programa de indexação para que se pudesse ter a var i a ç ã o 

da posição dos picos com a v a r i a ç ã o do co m p r i m e n t o de o n d a . As 

curvas obtidas com esse programa são m o s t r a d a s nas figuras 

V.la e V . l b , no caso de um cristal de al u m í n i o com parâmetro 

a = 4,04 8 9 °\, conform e foi e s t a b e l e c i d o . Com essas curvas e as 

posições dos picos d e t e r m i n a d a s e x p e r i m e n t a l m e n t e , pode-se de¬ 

terminar o c o m p r i m e n t o de onda que é e f e t i v a m e n t e e s p a l h a d o em 

forma m ú l t i p l a . Se o cristal estiver p e r f e i t a m e n t e ajustado , 

no ângulo de Bragg correto para a reflexão p r i m á r i a , o c o m p r i ¬ 

mento de onda e n c o n t r a d o , c o r r e s p o n d e ao máximo da d i s t r i b u i ¬ 

ção em X do feixe m o n o c r o m á t i c o . Curvas semelhantes a essas 

podem ser en c o n t r a d a s no trabalho sobre indexação de picos po¬ 

sitivos de H.Cole, F.W. Chambers e H.M.Dunn (1 9 6 2) . São cur¬ 

vas de v a r i a ç ã o da posição azimutal dos picos p o s i t i v o s da re 

flexão proibida (222) de um cristal de g e r m a n i o com a razão en¬ 

tre o pa r â m e t r o da rede e o c o m p r i m e n t o de o n d a , isto é, a/X . 

As nossas c u r v a s , além de não serem em a/X, c o r r e s p o n d e m a uma 

faixa muito estreita de valores de X e são p r a t i c a m e n t e segmeji 

tos de reta nesse t r e c h o . 

A d e t e r m i n a ç ã o de X pode ser feita d e t e r m i n a n d o -

-se a d i s t â n c i a angular dos picos a partir da o r i g e m . Entretajn 

t o , erros s i s t e m á t i c o s , que podem ser causados por um ajuste -

imperfeito do c r i s t a l , podem alterar o valor da d i s t a n c i a e , 

c o n s e q ü e n t e m e n t e , do valor d e t e r m i n a d o » Além do q u e , seria ne 
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cessaria a d e t e r m i n a ç ã o da origem com muita p r e c i s ã o . Por es_ 

tes m o t i v o s , adotamos certos c r i t é r i o s para a r e a l i z a ç ã o da me 

d i d a . Estes c r i t é r i o s são os s e g u i n t e s : 

1. Nós m e d i m o s d i s t â n c i a s entre dois picos e 

não a d i s t â n c i a de um pico ã o r i g e m . A com 

paração entre as d i f e r e n ç a s o b t i d a s e as d i f e r e n ç a s c a l c u l a d a s 

fornece o valor de X, em cada c a s o . 

2. SÓ u t i l i z a m o s picos que estejam d i s t a n c i a d o s 

de poucos graus entre s i . 

3. P r o c u r a m o s d e t e r m i n a r as d i s t â n c i a s entre os 

picos q u e , v i s i v e l m e n t e , se a p r o x i m a m ou se a f a s t a m um do ou¬ 

t r o , quando X v a r i a . 

Com o primeiro critério p r o c u r a m o s evitar que 

seja n e c e s s á r i a a d e t e r m i n a ç ã o precisa da posição da origem da 

figura de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a . Alem do m a i s , para picos muito -

d i s t a n t e s da o r i g e m , os erros s i s t e m á t i c o s p o d e r i a m levar a de 

t e r m i n a ç õ e s b a s t a n t e imprecisas de X. Com o segundo c r i t é r i o , 

como no caso dos picos d i s t a n t e s da o r i g e m , p r o c u r a m o s evitar 

o efeito dos erros s i s t e m á t i c o s , na d e t e r m i n a ç ã o de X. 0 ter_ 

ceiro critério visa i n c r e m e n t a r a p r e c i s ã o da d e t e r m i n a ç ã o de 

X, pois a d i s t â n c i a entre dois p i c o s , nas c o n d i ç õ e s c i t a d a s , Ó 

mais sensível ã v a r i a ç ã o de X, do que no caso de dois picos que 

tem o mesmo c o m p o r t a m e n t o c o m 1 r e l a ç ã o a o r i g e m , isto e, afas¬ 

tam-se ou se aproximam dela (com curvas de v a r i a ç ã o quase p a r a l e ¬ 

las) . 

Seguindo estes c r i t é r i o s , usamos das p o s i ç õ e s -

dos picos das figuras I V . 9 , IV.10 e I V . 1 1 , (excetuando-se a l ¬ 

guns d e l e s ) , para a d e t e r m i n a ç ã o de X. Os r e s u l t a d o s encontra* 

d o s , a c h a m - s e na tabela n9 2 . Para alguns dos p i c o s , usamos a 

p o s i ç ã o d e t e r m i n a d a pelo p r o g r a m a de ajuste de g a u s s i a n a s , com 

os d e s v i o s f o r n e c i d o s . 

A l g u m a s o b s e r v a ç õ e s são n e c e s s á r i a s : os picos -

que se o r i g i n a m de planos s e c u n d á r i o s de índices a l t o s , são , 
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em g e r a l , os m a i s l a r g o s por d e s c r e v e r e m t r a j e t ó r i a s r a s a n t e s , 

com r e l a ç ã o a e s f e r a de Ewald. A p o s i ç ã o d e l e s não e bem defi, 

n i d a , m a s , por o u t r o l a d o , as c u r v a s de v a r i a ç ã o da p o s i ç ã o des A 

ses p i c o s i b a s t a n t e i n c l i n a d a . A s s i m , c om um par de p i c o s -

que tenham p o s i ç õ e s p o u c o d e f i n i d a s , p o d e - s e , c o n t u d o , o b t e r um 

v a l o r m u i t o b om de X. E s t e o m o t i v o da a p a r e n t e d i s c r e p â n c i a 

e n t r e os e r r o s nas d i f e r e n ç a s e os e r r o s n o s v a l o r e s de X, na 

t a b e l a n<? 2. 

C a l c u l a m o s a m é d i a p o n d e r a d a (Parrat, 1961) dos 

v a l o r e s de X da t a b e l a , e r e s u l t o u : 

X = ( 1 , 1 0 2 7 ± 0,0003) X 

A l g u n s f a t o s m o s t r a m q u e e s t e v a l o r e r a z o á v e l : 

0 p r i n c i p a l e q u e a i n d e x a ç ã o f e i t a c o n s i d e r a n d o - s e e s t e com -

p r i m e n t o de on d a ( e o v a l o r do p a r â m e t r o da r e d e igual ao ci* 

t a d o ) d e u uma boa c o n c o r d â n c i a com a p o s i ç ã o d o s p i c o s e x p e H 

m e n t a i s . O u t r o fato e q u e , na f i g u r a I V . 9 , hã 3 p i c o s q u e são 

r e s u l t a n t e s de v á r i o s p l a n o s s e c u n d á r i o s j u n t o s . E l e s sÕ a p a ¬ 

r e c e m j u n t o s q u a n d o X p e r t e n c e a uma r e g i ã o em t o r n o do v a l o r 

1,1027 8, c o n f o r m e p o d e ser v e r i f i c a d o em V . l b . E s s e s p i c o s -

são f o r m a d o s pelos p l a n o s : 

(622>(3Í5),(424),(202) (- 40 °) 

(53Í),(13Í) - (402) (- 46 °) 

(331),(333) - (224) (- 43°) 

Os p i c o s são bem d e f i n i d o s e r a z o a v e l m e n t e e s ¬ 

t r e i t o s , i n d i c a n d o q u e os p l a n o s q u e f o r m a m i n t e r c e p t a m a e s f e 

ra de r e f l e x ã o a p r o x i m a d a m e n t e no m e s m o â n g u l o a z i m u t a l . D e s t a 

f o r m a , a indexação parece correta e, c o n s e q ü e n t e m e n t e , o valor 

de X Í a c e i t á v e l . 



PICO POSIÇÃO PICO POSIÇÃO DIFERENÇA X 
o 

( A ) 

133 54,794° + 0,006° 111 50,096° ± 0,003° 4,698° ± 0,007° 1,1026 ± 0,0001 

133 54,794° 0,006° 531 52,100° ± 0,100° 2,694° ± 0,100° 1,1024 ± 0,0008 

022 - 131 53,333° + 0,002° 531 52,100° ± 0,100° 1,233° ± 0,100° 1,1024 ± 0,0010 

022 - 131 53,333° + 0,002° 111 50,096° ± 0,003° 3,237° ± 0,004° 1,1029 ± 0,0001 

333 - 224 , 331 43,383° + 0,020° 131 - 402 46,100° ±0,011° 2,717° ± 0,023° 1,1027 ± 0,0004 

424 - 202 40,039° + 0,020° 422 38,681° ± 0,010° 1,358° ± 0,022° 1,1027 ± 0,0004 

424 - 202 40,039° + 0,020° 531 - 440 37,610° ± 0,012° 2,429° + 0,023° 1,1024 ±0,0003 

424 - 202 40,039° + 0,020° 240 33,600° ± 0,050° 6,439° ± 0,054° 1,1027 ± 0,0007 

531 -440 37,600° + 0,050° 222 34,612° ± 0,004° 2,988° ± 0,050° 1,1024 ± 0,0012 

222 34,612° + 0,004° 113 - 002 31,031° ± 0,002° 3,581° ± 0,004° 1,1031 ± 0,0001' 

222 34,612° + 0,004° 240 33,600° ± 0,050° 1,012° ± 0,050° 1,1028 ± 0,0004 

240 33,600° + 0,050° 113 - 002 31,031° ± 0,002° 2,569° ± 0,050° 1,1030 ± 0,0005 

TABELA. N9 2 - Valores obtidos para o comprimento de onda cora 

as diferenças entre as posições angulares de 

alguns picos da difraçao múltipla de um cris­

tal de alumínio. 
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V . 2 - Determinação da largura de mosaico na difração múltipla 

de um cristal de alumínio 

A razão entre a in t e n s i d a d e de pico e a intensi A 

dade de base na di f r a ç ã o m ú l t i p l a , p o s s i b i l i t a r e m p r i n c i p i o , 

a d e t e r m i n a ç ã o da largura de m o s a i c o n» ligada a uma certa d i -

reção.no c r i s t a l . A razão e x p e r i m e n t a l r, para uma d e t e r m i n a ­

da r e f l e x ã o m ú l t i p l a , esta r e l a c i o n a d a com: p* e p,, pela ex 

pressão (Caticha-Ellis, 1 9 6 9 ) . 

r P (5.1) 

onde 

Pl ( 0 ) P* ( 0 ) 

P ( 0 ) 

o 

P x e p x são in t e n s i d a d e s r e l a t i v a s c a l c u l a d a s , ou com as solji 

ções e x a t a s , ou com as soluções a p r o x i m a d a s , no caso m ú l t i p l o 

e no caso s i m p l e s , r e s p e c t i v a m e n t e . 

0 fato de que as in t e n s i d a d e s são m e d i d a s em u¬ 

ma mes m a e s c a l a , implica em que não ha n e c e s s i d a d e de m e d i d a s 

a b s o l u t a s de i n t e n s i d a d e . Sendo a s s i m , a razão e x p e r i m e n t a l r 

e obtida s i m p l e s m e n t e com as in t e n s i d a d e s de pico e de base dj_ 

re t a m e n t e d e t e r m i n a d a s nos picos de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a . 

s d 

No nosso c a s o , a razão P J / P T A foi c a l c u l a d a teo­

r i c a m e n t e , para d i v e r s o s v a l o r e s de n. 0 calculo foi feito em 

co m p u t a d o r com p r o g r a m a s que se ut i l i z a m do termo geral da ex¬ 

pansão em série de Taylor, m o s t r a d o no item I I I . 4 . la, c o n s i d e ­

rando termos até uma ordem n. Essa ordem foi feita no má x i m o 

igual a 14 nos nossos p r o g r a m a s , m e r a m e n t e por uma q u e s t ã o de 

formato de saída dos d a d o s . A razão entre i n t e n s i d a d e s foi 

chamada de GAMA nos g r á f i c o s f e i t o s . 
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Para a d e t e r m i n a ç ã o das curvas GAMA, foi n e c e s ¬ 

sário calcular os par â m e t r o s q u e , no capitulo III se enc o n t r a m 

nos itens III.3.1 e I I I . 3 . 2 . As r e f l e t i v i d a d e s foram cal_ 

culadas com (3.8a) . 

Para o c a l c u l o , o c o m p r i m e n t o de onda foi consi 
o _ ~ 

derado como sendo X = 1,1028 A (resultado de uma d e t e r m i n a ç ã o 

anterior de X ) , o reciproco do volu m e da cela u n i t á r i a Nc foi 

calcul a d o c o n s i d e r a n d o - s e o pa r â m e t r o da cela igual a a*4,0489 

A. 0 fator de estrutura. r* h l s» para o caso de um cristal c ú b i ­

co cfc é igual a 4 b , quando h,l,£ têm a mesma p a r i d a d e , e e 

zero quando eles têm p a r i d a d e m i s t a . A a m p l i t u d e de e s p a l h a m e £ 

t o , b , foi calculada u s a n d o - s e a e x p r e s s ã o ( 3 . 1 1 ) , onde crc secção 

de choque de e s p a l h a m e n t o c o e r e n t e , foi e n c o n t r a d a tabelada 

com o valor c c = 1,5 ± 0,1b (BNL 3 2 5; Int. Tables Vol .III; Ba­

con, 1 9 6 2) . Com este v a l o r , r e s u l t o u que F h l A • 1,38 x I O " 1 2 

cm, para as refl e x õ e s com índices de mesma paridade em um cris_ 

tal de a l u m í n i o . As r e f l e t i v i d a d e s Q „ , de p e n d e m do pr o c e s s o 

i -• j c o n s i d e r a d o . C a l c u l a m o s alguns para os p r o c e s s o s 

mais p r o v á v e i s . A l g u n s valores p a r t i c u l a r e s são m o s t r a d o s nas 

curvas GAMA,nas figuras V . 2 , V . 3 , V.4 e V . 5 . 

0 fator de t e m p e r a t u r a , que aparece em ( 3 . 1 2 ) , 

foi c a l c u l a d o para os diversos p r o c e s s o s i >• j , sendo que M, 

dado por ( 3 . 1 3 ) , foi ca l c u l a d o através da d e t e r m i n a ç ã o d# B em 

(3.14) . A t e m p e r a t u r a de Debye e s c o l h i d a foi 6 = 3 8 9 ° K, que 

é um valor d e t e r m i n a d o no intervalo de t e m p e r a t u r a de 15° K a 

300° K (Holm, 1 9 5 7 ) . A t e m p e r a t u r a a b s o l u t a do c r i s t a l , foi 

c o n s i d e r a d a como sendo a a m b i e n t e , isto é, T = 2 93 ° K, Sendo 

a s s i m , com <£> (x) (3.15) d e t e r m i n a d a pelas tabelas e x i s t e n t e s 

( I n t . T a b l e s , V o l . I I I ; Holm, 1 9 5 7 ) , c h e g a - s e ao valor B= 0,86 

R 2. Com este valor c a l c u l o u - s e M e desta forma foi possível 

calcular a a m p l i t u d e de e s p a l h a m e n t o , quando se c o n s i d e r a o e¬ 

feito da t e m p e r a t u r a , na expressão ( 3 . 1 2 ) . C o n s e q ü e n t e m e n t e , 

o fator de est r u t u r a F, (, e, a s s i m , as r e f l e t i v i d a d e s Q.. fica 

ram c o r r i g i d o s do efeito da t e m p e r a t u r a . 

F i n a l m e n t e , o c o e f i c i e n t e de a b s o r ç ã o linear e-
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fetivo p, foi d e t e r m i n a d o levando-se em conta a "aproximação -

incoerente de P l a c z e k " , d e s c r i t a no item I I I . 3 . 2 . Na expressão 

( 3 . 2 7 ) , N foi c a l c u l a d o e e n c o n t r o u - s e N = 0,602 x I O 2 3 ãtomos 

/ c m 3 , t foi c a l c u l a d a através de (3.26) onde B foi dado acj_ 

ma e X • 1,1028 jt. As secções de choque usadas foram as seguin 

tes : 

o. = 0,235 ± 0,005 b (BNL 325 - S u p p . nQ 2) . 
â 

a = 1,5 ± 0,1 b (BNL 325 - Int.Tables ,V.111 Ba¬ 
c con, 1 9 6 2 ) . 

a> < 0,1 b [Ringo, 1 9 5 7) . 

a«j e tabelada para a energia c o r r e s p o n d e n t e ã v e l o c i d a d e 

2.200 m/seg dos n ê u t r o n s . Essa secção de choque varia com l/v 

isto e, com o inverso da v e l o c i d a d e do n i u t r o n . Fizemos uma -

correção de a , para o valor da energia quando X = 1,1028 H, ai 
a -" 

través da f o r m u l a : 

= 0,55611 . X . a a ( X em í) 

o valor e n c o n t r a d o foi 

o, « 0,144b ( X * 1,1028 8) 

0 valor de u c a l c u l a d o com os v a l o r e s a c i m a , re 

s u l t o u : 

y * 0,0507 c m " 1 

Com u e os c a l c u l a d o s , pudemos d e t e r m i n a r a 

curva GAMA x n, uma vez d e t e r m i n a d o s ps c o m p r i m e n t o s Z. dos -

f e i x e s . Esses c o m p r i m e n t o s r e s u l t a r a m ser limitados por todas 

as d i m e n s õ e s do c r i s t a l , e não sÕ pela espessura T. Desta for 

m a , eles não puderam ser c a l c u l a d o s por SL* - J/y* e tornou -se 

n e c e s s á r i o c a l c u l a r m é d i a s dos para cada um dos casos con¬ 

s i d e r a d o s . A forma de d e t e r m i n a ç ã o dessas m é d i a s é relatada -
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no apêndice III. 

Os programas que f i z e m o s , c a l c u l a r a m as curvas -

da variação de GAMA com n» c o n s i d e r a n d o termos ate 14 ' ordem. 

Como se trata de um processo i t e r a t i v o , nos o b t i v e m o s as ra­

zões p* I p® , a partir da a p r o x i m a ç ã o de 1 ' ordem. A razão 

e calculada com p A é p® com o mesmo numero de t e r m o s , isto é, 

se p*? e de ordem k, p A também o e. As c u r v a s , que r e p r e s e n ¬ 

tam as a p r o x i m a ç õ e s da 1 0 ã 14 * o r d e m , e n c o n t r a m - s e nas figu_ 

ras V . 2 , V . 3 , V.4 e V . 5 . A curva c e n t r a l , para a qual conver¬ 

gem as a p r o x i m a ç õ e s , foi obtida com um programa de integração 

numérica das equações d i f e r e n c i a i s . A c o n v e r g ê n c i a , para esta 

c u r v a , se faz de modo p e r f e i t o . Muitas vezes não é n e c e s s á r i o 

chegar até a 1 4 a ' ordem para que a convergência se v e r i f i q u e -

em quase todo o intervalo de n, nas f i g u r a s . As figuras V.2,V.3, 

V.4 e V.5 c o r r e s p o n d e m a 4 casos d i f e r e n t e s . Na figura V.2 o 

feixe secundário ê do tipo t r a n s m i t i d o . Na figura V . 3 , ele é 

r e f l e t i d o . Na figura V . 4 , são dois feixes s e c u n d á r i o s , sendo 

os dois t r a n s m i t i d o s . Na figura V.5 são também dois feixes,po 

rêm um e transmitido e o outro r e f l e t i d o . Outras c o m b i n a ç õ e s 

de tipos de f e i x e s , e, i n c l u s i v e , em maior n ú m e r o , são p o s s í ­

veis com o emprego do termo geral que d e d u z i m o s . Ê n e c e s s á r i o 

apenas d e t e r m i n a r os elementos de uma m a t r i z X k

A , do tipo da 

que aparece no exemplo dado no a p ê n d i c e I. Os programas de 

computador são facilmente feitos e, n o r m a l m e n t e , sofrem apenas 

algumas m o d i f i c a ç õ e s quando se passa de um caso para o u t r o . Os 

p r o g r a m a s , feitos para os 4 casos das f i g u r a s , e n c o n t r a m - s e no 

apêndice IV. 

A tabela n9 3 apresenta o resultado da d e t e r m i ¬ 

nação de n* através das curvas GAMA, para alguns dos picos ob¬ 

tidos nas figuras I V . 9 , IV.10 e I V . 1 1 . Nessa t a b e l a , alem das 

posições angulares tipos e cossenos d i r e t o r e s dos feixes secu£ 

d á r i o s , estão indicadas as larguras a j u s t a d a s pelo programa de 

ajuste de g a u s s i a n a s , com o único objetivo de dar uma idéia da 

largura do pico c o n s i d e r a d o . Os valores de r foram d e t e r m i n a ¬ 

dos levando-se em conta apenas a flutuação e s t a t í s t i c a das coji 

t a g e n s . 
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R. G. Werzelj R. Fulfaro e R.Stasiulevicius((1967), 

d e t e r m i n a r a m a largura na meia altura da d i s t r i b u i ç ã o m o s a i c o , 

do mesmo cristal de alumínio que u s a m o s . 0 objetivo do tra b a ¬ 

lho era apenas e s t a b e l e c e r valores a p r o x i m a d o s para as largu -

ras da d i s t r i b u i ç ã o mosaico de varios c r i s t a i s , com o fim de 

escolher o mais adequado a g e o m e t r i a dos co l i m a d o r e s do d i f r a -

tõmetro de n e u t r o n s . Desta f o r m a , não h o u v e , por parte dos ay_ 

t o r e s , p r e o c u p a ç ã o na d e t e r m i n a ç ã o dos erros nos res u l t a d o s 

E n t r e t a n t o , o valor encontrado para o cristal de a l u m í n i o , po¬ 

de ser compa r a d o com os nossos r e s u l t a d o s . Os autores m e n c i o ¬ 

n a d o s , d e t e r m i n a r a m a largura na meia altura da d i s t r i b u i ç ã o -

m o s a i c o do cristal de alumínio (que eles chamaram A& ( 6 ) ) , por 

uma curva de " r o c k i n g " , obtida no e s p e c t r ó m e t r o de cristal do 

IEA. 0 valor e n c o n t r a d o foi b = 0,3 54 °, que resulta em rt -

0,153°, A media simples dos nossos r e s u l t a d o s dã um valor n = 

0,144 , comparável , p o r t a n t o , com o valor e n c o n t r a d o por Wenzel, 

FuVfavo e Stasiulevicius. 
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TABELA N9 3 

VALORES DA LARGURA DE MOSAICO ASSOCIADA n, DETERMINADAS 

A PARTIR DOS PICOS DE DIFRAÇÃO MÚLTIPLA E DAS CURVAS GAMA 

PICO POSIÇÃO TIP0 
COSSENO 

DIRETOR 

LARGURA 

AJUSTADA 
r n 

111 50,1° TRANS 0,0787 
0,214° 

± 0,006° 

0,892 

±0,009 
0 , U 7 ° * ° i ° 2 5 ° 

- 0,017° 

020 230,1° REFL -0,0787 
0,324° 

± 0,006° 

0,839 

±0,010 
e i « 6 + ° , 0 1 2 ° 

- 0,012 

222 34,6° RE FL -0,0787 
0,350° 

± 0,014° 

0,881 

±0,010 
0.155° * ° | 0 2 7 ° 

- 0 , 0 1 8 

133 54,8° TRANS 0,0787 
0,250° 

±0,014° 

0,934 

±0,012 
0 ^ 7 0 ° * °' 0 3 0 ° 

- 0,025 

331 218,7° TRANS 0,3930 
. 0,500° 

±0,010° 

0,916 

±0,012 
0,132° * °- 0 3 2 ° 

- 0,025 

131 

022 
53,3° 

REFL 

TRANS 

-0,2359 

0,2359 

0,278° 

±0,004° 

0,811 

±0,009 
0,142° * °- 0 2 2° 

- 0,012° 

020 

131 

28,9° TRANS 

TRANS 

0,5500 

0,3930 

0,378° 

±0,008° 

0,771 

±0,009 
0,135° * ° » 0 1 0 ° 

- 0,010° 

002 

113 

31,1° TRANS 

TRANS 

0,5500 

0,3930 

0,374° 

±0,008° 

0,770 

±0,009 
0,132° * °' 0 1 0 ° 

- 0,010° 
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C A P I T U L O VI 

C O N C L U S Õ E S G E R A I S 

A i n s t r u m e n t a ç ã o n e c e s s á r i a a r e a l i z a ç ã o de uma 

e x p e r i ê n c i a em d i f r a ç ã o m ú l t i p l a de n e u t r o n s , i n c l u i , alem do 

d i f r a t Ô m e t r o , um g o n i o s t a t o de 5 eixos e, pelo m e n o s , um c o l i ­

m a d o r com d i v e r g ê n c i a a n g u l a r limitada em q u a l q u e r plano ( no 

caso de um c o l i m a d o r s o , este deve ser o segundo c o l i m a d o r ) 

C o n f o r m e o o b j e t i v o da e x p e r i ê n c i a , tanto o d i f r a t Ô m e t r o q u a n ­

to o g o n i o s t a t o , devem ter uma p r e c i s ã o m e c â n i c a m u i t o b o a . E 

o caso da d e t e r m i n a ç ã o do c o m p r i m e n t o de onda e f e t i v a m e n t e e s ¬ 

p a l h a d o na d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , a t r a v é s da posição azimutal dos 

p i c o s . Se o o b j e t i v o esta ligado tão somente ã d e t e r m i n a ç ã o -

de i n t e n s i d a d e s r e l a t i v a s dos picos de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , como 

a c o n t e c e quando sequer d e t e r m i n a r a largura de m o s a i c o , a par¬ 

tir da a n a l i s e de i n t e n s i d a d e , e n e c e s s á r i o ter boa r e s o l u ç ã o 

na figura de d i f r a ç ã o , além de pouca f l u t u a ç ã o nas c o n t a g e n s . 

Estas duas Ú l t i m a s c a r a c t e r í s t i c a s são c o n f l i t a n t e s , no s e n t i ¬ 

do de que boa r e s o l u ç ã o i m p l i c a , g e r a l m e n t e , em pouca i n t e n s i ¬ 

dade dos f e i x e s , o q u e , por sua v e z , leva a m e d i d a s com flutua_ 

ções e s t a t í s t i c a s g r a n d e s (a menos que se a u m e n t e o tempo de 

m e d i d a ) . Este p r o b l e m a e mais grave no caso da d i f r a ç ã o múltj_ 

p i a , p o r q u e , na m a i o r i a dos c a s o s , as f l u t u a ç õ e s de i n t e n s i d a ¬ 

de são m e n o r e s do que 1 0 % , sendo i m p o r t a n t e que a f l u t u a ç ã o -

e s t a t í s t i c a seja bem p e q u e n a , de modo a não c a u s a r erros m u i t o 

g r a n d e s nas i n t e n s i d a d e s r e l a t i v a s m e d i d a s . Como nos u t i l i z a ¬ 

mos tanto a posição como a i n t e n s i d a d e r e l a t i v a dos picos de 

d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , é natural que t i v é s s e m o s que c u i d a r dos dois 

a s p e c t o s m e n c i o n a d o s : p r e c i s ã o m e c â n i c a e m e d i d a s de intensida_ 

de com baixa f l u t u a ç ã o e s t a t í s t i c a . Uma p r e c i s ã o m e c â n i c a ra¬ 

zoável foi c o n s e g u i d a depois de v a r i a s m o d i f i c a ç õ e s no d i f r a t õ 
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metro e no g o n i o s t a t o , que estão em forma r e s u m i d a , r e l a t a d a s 

nos c a p í t u l o s II e IV, r e s p e c t i v a m e n t e . A pr e c i s ã o na determi_ 

nação das intensidades r e l a t i v a s foi c o n s e g u i d a a u m e n t a n d o - s e 

o tempo de con t a g e m para cada p o n t o , c h e g a n d o - s e a um máximo -

de 8 m i n u t o s , no caso dos r e s u l t a d o s e x p e r i m e n t a i s d e f i n i t i v o s , 

que a p a r e c e m no capitulo IV. Desta f o r m a , a r e a l i z a ç ã o de urna 

e x p e r i e n c i a em di f r a ç ã o m ú l t i p l a de n ê u t r o n s , requer cuidados 

especiais na i n s t r u m e n t a ç ã o e na obt e n ç ã o de d a d o s . 

Por outro lado, a an a l i s e desses dados envolve 

a solução de um sistema de equações lineares d i f e r e n c i a i s , que 

não I, de modo g e r a l , fácil de o b t e r . A solução a p r o x i m a d a , n a 

forma de uma expansão das i n t e n s i d a d e s , em serie de Taylor em 

torno do ponto x = 0 , embora mais fácil de o b t e r , traz alguns 

p r o b l e m a s r e l a t i v o s ã c o n v e r g e n c i a dessas series que podem im­

pedir ou d i f i c u l t a r o seu u s o . A n e c e s s i d a d e de que os p r o d u ­

tos uJL e Q i j
A

i > d e f i n i d o s no ca p i t u l o I, sejam bem m e n o r e s do 

que 1, implica em limitações no emprego de certas amostras pou_ 

co a b s o r v e d o r a s . d e n ê u t r o n s , p a r t i c u l a r m e n t e quando a e s p e s s u ­

ra dessas a m o s t r a s e muito g r a n d e . Para algumas das re f l e x õ e s 

e n v o l v i d a s em um pro c e s s o de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a , pode a c o n t e c e r 

que os produtos TI. , J U sejam pouco m a i o r e s do que 1. M a s , fe¬ 

l i z m e n t e , isto não i m p l i c a , n e c e s s a r i a m e n t e , na d i v e r g e n c i a -

das s e r i e s , urna vez que estas devem d e p e n d e r de todos os produ_ 

t o s , c o n s i d e r a d o s em c o n j u n t o , e não de a l g u n s , i s o l a d a m e n t e . 

Os p r o d u t o s via de r e g r a , são sempre m e n o r e s do que l,nas 

c o n d i ç õ e s normais de esp e s s u r a e a b s o r ç ã o dos cr i s t a i s .Contudo 

se á d i v e r g ê n c i a das series pode ser c o n t o r n a d a , o que não -

se pode c o n t o r n a r e o fato de que essas series não c o n v e r g e m 

r a p i d a m e n t e , quando os pr o d u t o s citados têm v a l o r e s em torno 

de 1. No caso p a r t i c u l a r do cristal de a l u m í n i o que estu d a m o s 

caímos em um destes c a s o s . A solução e n c o n t r a d a para o tra t a ¬ 

mento da i n t e n s i d a d e , foi d e t e r m i n a r o termo geral da expansão 

em serie de Taylor e, com isto, c o n s e g u i r a p r o x i m a ç õ e s de quaj_ 

quer o r d e m , a t r a v é s do cál c u l o em c o m p u t a d o r . As curvas que 

apa r e c e m no final do ca p i t u l o a n t e r i o r , m o s t r a m como se compor 

tam as a p r o x i m a ç õ e s c a l c u l a d a s para a razão de in t e n s i d a d e s , 

que é d e f i n i d a no mesmo c a p i t u l o , quando se varia a largura de 

http://absorvedoras.de


129 

mosaico n. No intervalo de variação de n, nas f i g u r a s , a con­

vergência se torna r a z o á v e l , quando se tem em torno de dez ter_ 

mos nas a p r o x i m a ç õ e s o Para valores muito baixos de n, a razão 

diverge em qualquer das ordens c a l c u l a d a s . Pela tendência das 

c u r v a s , e possível q u e , aquém de um certo valor de n, não se -

tenha ; mais c o n v e r g ê n c i a . Neste c a s o , o conjunto de produtos 

Q.jí„ e uJl A, não p e r m i t e , de nenhuma f o r m a , a c o n v e r g ê n c i a . Um 

outro aspecto que deve ser notado nas curvas é q u e , a p a r e n t e ¬ 

m e n t e , se teriam duas soluções para n» para um d e t e r m i n a d o v a ¬ 

lor da razão entre as intensidades obtidas e x p e r i m e n t a l m e n t e -

( r ) . E e v i d e n t e , entretanto que as soluções p r o v e n i e n t e s das 

partes das curvas que se tornam quase horizontais, na região de 

n p e q u e n o , devem ser d e s p r e z a d a s , por serem r e s u l t a n t e s de uma 

parte d i v e r g e n t e da s o l u ç ã o . Naquela região vale a solução obi 

tida por integração numérica das e q u a ç õ e s , para a qual c o n v e r ¬ 

gem as soluções a p r o x i m a d a s . Uma analise mais acurada da con¬ 

v e r g ê n c i a da solução a p r o x i m a d a , pode ser feita uma vez que se 

tem a formula de r e c o r r ê n c i a que permite o calculo da expansão 

até uma ordem n q u a l q u e r . 

Os r e s u l t a d o s obtidos com as curvas G A M A , já fo 

ram c o m e n t a d o s no capítulo a n t e r i o r . C o n t u d o , resta dizer que 

se o objetivo é d e t e r m i n a r , r e a l m e n t e , a largura de m o s a i c o -

nas direções dos feixes s e c u n d á r i o s é n e c e s s á r i o introduzir -

nas equações d i f e r e n c i a i s os c a l c u l a d o s com as larguras de 

m o s a i c o a d e q u a d a s em cada uma das direções dos feixes p a r t i c i ¬ 

pantes do f e n ô m e n o . A s s i m , por e x e m p l o , em um pico causado -

por planos ( 0 2 0 ) , em uma reflexão primária ( 1 1 1 ) , tem-se a coin 

siderar a largura n l ; L 1 , na direção < 1 1 1 > , n 0 2 0 » na direção 

<020> e n A j j , na direção < T l T > , a qual resulta da diferença 

de índices dos planos (02 0) e ( 1 1 1 ) . Para a determinação de rj 0 2o 

e n e c e s s á r i o c o n h e c e r n x l l e r ) - A . Desta m a n e i r a , uma verifi A 

cação da provável a n i s o t r o p i a de n» não é f a c i l m e n t e c o n s e g u i ¬ 

d a , e m b o r a , em p r i n c í p i o , ela não seja i m p o s s í v e l . 

Em certas c o n d i ç õ e s , quando um feixe secundário 

é p r a t i c a m e n t e paralelo as faces de uma placa c r i s t a l i n a , o n 

d e t e r m i n a d o na direção desse f e i x e , vai r e p r e s e n t a r o m o s a i c o 
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de uma camada fina da s u p e r f í c i e . Outros f e i x e s , com outras -

i n c l i n a ç õ e s , poderão levar a valores de n d i f e r e n t e s . E o que 

aco n t e c e no caso dos cristais estudados por Catioha-Ellis 

( 1 9 6 9 ) , nos quais as su p e r f í c i e s foram d a n i f i c a d a s no p r o c e s ­

so de corte das p l a c a s , e desta f o r m a , os n o r i g i n á r i o s de ca­

mad a s p r ó x i m a s a s u p e r f í c i e , r e s u l t a r a m d i f e r e n t e s de o u t r o s , 

origijJÜrios de camadas mais p r o f u n d a s . Com n ê u t r o n s , mesmo 

que as su p e r f í c i e s sejam d a n i f i c a d a s e os feixes sejam p a r a l e ¬ 

los a e l a s , n. não r e p r e s e n t a uma camada fina de uma dessas su­

p e r f í c i e s . Não e este o m o t i v o , p o r t a n t o , que o tornará d i f e ¬ 

r e n t e , pelo menos em forma a p r e c i á v e l , dos valores encontrados 

com feixes que tenham outras i n c l i n a ç õ e s . A razão é que os 

feixes de nêutrons p e n e t r a m toda a massa c r i s t a l i n a (no caso -

de cristais pouco a b s o r v e d o r e s ) e os n r e s u l t a n t e s r e p r e s e n t a m 

uma média de todo o c r i s t a l . De qu a l q u e r f o r m a , se não se to¬ 

mar o cuidado de d i f e r e n c i a r os n, de acordo com a direção dos 

feixes que p a r t i c i p a m de um pico de d i f r a ç a o m ú l t i p l a , a anãli_ 

se não será p e r f e i t a . 

Outro cuidado a ser t o m a d o , na análise de interr 

s i d a d e , é o da d e t e r m i n a ç ã o da origem correta da figura de d i -

fraçao m ú l t i p l a , c o n f o r m e está e x p l i c a d o no item IV.5. Se não 

se tiver este c u i d a d o , pode-se errar na indexação dos picos e, 

c o n s e q ü e n t e m e n t e , a i n t e n s i d a d e , que depende dos planos e n v o l - , 

vidos no f e n ó m e n o , não poderá ser an a l i s a d a c o r r e t a m e n t e . 

F i n a l m e n t e , c o n c l u i - s e que as posições dos picos 

de d i f r a ç ã o m ú l t i p l a podem servir para a d e t e r m i n a ç ã o do com¬ 

p r i m e n t o de onda do feixe m o n o c r o m á t i c o , com p r e c i s ã o incomum 

em d i f r a t o m e t r i a de n ê u t r o n s . E as intensidades relativas desses 

m e s m o s picos podem ser usadas na d e t e r m i n a ç ã o da largura de mo¬ 

saico do c r i s t a l . Com uma aná l i s e mais c u i d a d o s a , pode-se de¬ 

terminar as larguras da d i s t r i b u i ç ã o do m o s a i c o , em diversas -

d i r e ç õ e s no c r i s t a l , e, a s s i m , v e r i f i c a r se essa distribuição 

é a n i s o t r Ó p i c a ou n ã o . 



APÊNDICE I 

-TSOLuçÃo Aproximada das Equações Diferenciais de Variação de Potencia. 

Termo Geral da Expansão em Serie de Taylor; 

Para as equações diferenciais: 

dP 

dx 

P 

"O ! j " O J 

P. _ P. 

Yi 10 j Yj Jo 

d P P _ P. _ _ P- _ 
± - Q o i " -i ( P + Q + E Q ) + Z .-J.Q 

dx Y d y J J Yj 
(I) 

dx 
Q o i + 

oi 

P 
Q x i 

YI 
li ( y + 

YI 

".+ Q.,.n+ E Q 
io il .„„ ij 

+ o S ji 

o P 
± 

Y 

que descrevem a variação de potência dos diversos feixes ao atravessarem u¬ 

ma camada cristalina de espessura d x , a uma distancia x da superfície de in 

cidência de um cristal na forma de placa, pode ser encontrada uma solução a 

proximada, conforme proposta por Moon & Shull (1964) e apresentada por eles 

como a expansão da intensidade do feixe primário considerando termos até 3-

ordem, no caso em que o feixe primário e o feixe secundário são ambos trans_ 

mitídos. Caticha-Ellis (1969) apresenta a expansão ate 2- ordem quando o 

feixe primário ê refletido e se tem n feixes secundários, de quaisquer ti¬ 

pos» Ele particulariza para os casos em que o feixe primário é refletido e 

o feixe secundário é transmitido ou refletido. Apresenta também a expansão 

ate 3- ordem, quando o feixe primário e refletido e o feixe secundário e 

transmitido. Expansões com termos de ordens mais altas são obviamente poss£ 

veis, mas o processo de derivações sucessivas, usado na obtenção dos termos 

da expansão, torna-se exaustivo e sujeito a erros casuais. No que se segue, 

apresentamos a derivação do termo geral da expansão em série de Taylor das 

intensidades, as quais se constituem numa solução aproximada das equações -

apresentadas. 



1 1 

INSTITUTO OE ENERGIA ATÔMICA 

A última das equações em (I) quando retiramos a restrição j 2,. 

passa a representar, de fato, todas as equações envolvidas, sendo que i,por 

sua vez, passa a representar qualquer um dos feixes (i • o,1,2,...). Ou 

seja, obtém-se a equação geral: 

dP. P. _ P. 
+ L . £ -J. - _i ( p + £ Q ) (II) 
dx Yj J1 Y¿ jr*i 

Soluções P A(x), aproximadas, podem ser encontradas quando se faz 

a expansão em série de Taylor das funções P A(x), em torno do ponto x=0, re_ 

sultando em uma série de McLaurin expressa por: 

P.. ( x) = P.( o) + — x + i 1 + ( x + 
i i dx 2! dx2 X + — — — 

n! dx 
x = 0 x=0 x = 0 

Nesta expansão a derivada no termo de 1- ordem é obtida usando-se da pró­

pria equação geral (II). Esta derivada tem a forma seguinte: 

d P .

i P. _ P. 
Z -1 Q L A. (III) 

dx j¿i Y| YÍ 

onde fizemos Y + E Q.. * A.. 

Para simplificar, vamos introduzir uma notação mais conveniente 

para as derivadas de ordem n (n = 1,2,3,...): 

dnP. 

dx n 

Quando calculada no ponto x=0, usaremos a notação Pf n A0). 

Vamos introduzir também uma constante de sinal das equações.Es-

ta constante s A (normalmente chamada de sinal) para um feixe k, terã os 



valores: 

+ 1 : para os feixes transmitidos 

- 1 : para os feixes refletidos 

A expressão (III), após as simplificações propostas, resulta em: 

n P.(x) P.(x) 

s. P> (x) = E Q.. - — A. (Illa) 

Jr*i Yj Yj 

Evidentemente s A para as derivadas P A H X ) > P f c ! A x ) » • • • s e r* sempre 

o mesmo e igual ao sinal de PA(X). 

Devido ao valor unitário de s. e possível escrever (Illa) na for¬ 

ma seguinte: 

'PÍX) - E P,(x) s. — J — - P.(X) s. -i (Illb) 
Jr*i Yi Y-

3, — 

0 termo de 1- ordem sera portanto: 

P (1\oJ x - E P.(0) s. Q.. x. - P.(0) s. A. x. (IV) 
, - ' - ',' ' , ',, , 1 " ' 1 1 1 

x 
onde x. = — e i = 0,l,2,...,k,... 

1 j . 
Chamando s; Q... x. « X . . para j / 1 

i i] J Ji 

-s. A. x. - X . . para j = 1 

tem-se a expressão (IV) reescrita como: 

PÍAQ) x • - E P (0) X a k - 0 , 1 , 2 , . (IVa) 

Q termo de 2- ordem e obtido a partir da derivação de (Illb) , isto e, 
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pf 2U) - E P A x ) s. - P A x ) s. — 
Jr*i J Yj Y£ 

Substituindo-se os x) que são dados por (Illb), chega-se a: 

Pr {x ) - E ( E P. (x) s. - P.(x) s. s. -Ji + 
Jfi k#j Y V Y 4 Y 4 

Q . A . A . 
- ( E P„(x) s. P. (x) s. ) s. — 

W % 1 Y 0
 1 1 V . 1 y. 

Com P A j Ax) obtém-se o termo de 2- ordem (que vamos escrever sem 

a constante 1/2) : 

Pn f 2 Í 0 ) x 2 - E ( E P (0) X. . + P . ( 0 ) X.. ) X. + 

+ ( E P o ( 0 ) X_. + P . ( 0 ) X.. ) X.. 
£. £i i li li 

m 

Com a introdução dos Xjj e dos isto é, com o desaparecimen­

to do sinal negativo, as somatórias em j , k e l perderam as restrições 

j a i , k # j e J T A i e a expressão pode ser e s c r i t a de modo mais sim-

pies, como mostrado a seguir. Em uma 1- etapa temos a assimilação dos ter­

mos isolados nas somatórias entre parêntesis, resultando em: 

p P i o ) x -

 #

E ( ,E P ' k 0 ) X ' T u X j i ) + =. P 0 Í . 0 ) X , . 1 X l i 

A última somatória é na verdade um só termo pois j representa to 

de; os feixes com exceção do feixe de índice i, desta forma, sendo l t j, 
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evidentemente £ sõ poderá ser igual a i e a expressão resulta: 

p p í o ) x 2 - E ( Z P. (0) X. . X ) + P (0) X . . X . . 
1 j/i k?Éi k fcJ 21 1 11 11 

Eliminando as duas ultimas restrições, segue-se sucessivamente: 

PpÍ0> x 2 - E 0 ( E ,P (0) X. . X . . + P. (0) X X . . ) 
X j k íí K Kl J IX X XX XX 

P p " O ) x
 2
 - E E P (0) JL . X (V) 

1 j A K KJ J l 

De uma forma análoga chega-se a: 

v9\o) x 3 » E E E P£(0) X £ k X a X j £ (VI) 

Um termo de ordem n tera então; 

p f n A 0 ) x » E E E . . . E E E P ( 0 ) X X . X a 1 X. . X.. 

j k í p r s S
 s r r p * k T U Ji 

n somatórias produto,de n coeficientes 

Sendo assim, a expressão (IVa) pode ser escrita na forma seguinte: 

pRo) x = P (0) X . + P . ( 0 ) X , . + . . . + P.(0) X.. (VII) 
1 o OI 1 l l 1 XI 

Chamando os X a - X A P , tem-se, em forma simplificada, 

P*'O ) x - E P t(0) X J ' (Vila) 
k 



vi 

A expressão (V) por sua vez pode também ser escrita na forma: 

?i2\o) x 2 - P (0) ( X X . + X . X., + ...X . X.. + ... ) + 
i v 1 o o o 01 o l ll oi íí 

+ P.(0)' (X. X + X--.. X.,.. + ...X.. X.. + ... ) + 

+ P.(0) (X. X . + X.. X.. + ...X.. X.. +...)+ 
i í o O l l l l l 11 11 

ou, conforme se pode deduzir da passagem de (VII) para (Vila), 

pf 2ío) x 2 » Z P, (0) Z X. . X Í P (VIII) 
X / _ k « K.1 1X 

Chamando os coeficientes de (VIII) de 

x<2> - I X . X < P 
o í j o j j l 

x<2> - Z X.. XÍP 
ll . 1J Jl 

x f 2 ) - z x.. xfP 
3 1 3 J 1 

tem-se: 

?[2\0) x 2 - Z P k ( 0 ) X A 
k 
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Por um desenvolvimento análogo chega-se a 

onde: 

?['\0) x3 » E P (0) X< : 

k 

X < ? > - E X . X< 2 > 
O I j o j J l 

X<3> = E X,. X<2> 

X < ? > - . E X . . x C 2 > 
X X J X J J l 

0 termo de ordem n sera portanto: 

P< n*0) xn - E P k(0) x£> 

onde: 

y ( n ) y y y(n-1) (IX) 
K l • K J J l 

Portanto, os coeficientes que aparecem em um termo qualquer da expansão são 

dados por (IX). É importante notar que os coeficientes em (IX), ou seja, os 

X k j, são sempre os mesmos, qualquer que seja n. Portanto, a expansão pode ser 

escrita como: 

P.(x) = P..(0) + P.(1Í0) x + -pf 2 A 0 ) x2 + - P. ( 3 A0) x3 + ... 

+ ... + i p í n ) ( 0 ) x n + .. 

« 1 1 

onde P i H O ) xn » E P . k C0 ) 

k 
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sendo que os Xj\ são dados por (IX), onde, como vimos, 

\j " sj \j \ * j xk " 7 k

} 

X.. » - s. A. x. para k • i (x. • — ) 
JJ J J 1 J Yk 

e os sinais sao dados por : 

s. = + 1, se i é um feixe transmitido 
J 

Sj • - 1, se j é um feixe refletido 

0 termo de 1- ordem também tem seus coeficientes como combinações 

dos coeficientes do termo de ordem zero, Este termo de ordem zero pode ser 

escrito: 

onde 

P.CO) - I Pk<0) x<°> 
k 

Xa = 0 para k í i 
(X) 

xí?A • 1 para k • i 

0 termo de 1- ordem, portanto, pode ser escrito: 

pfÍ0) x - E P . ( O ) I X a 

J 

que devido a (X) resulta em: 

PAfO) x = Z P.(0) X. . 

expressão que coincide com (VII). 
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Exemplo de Aplicação do Termo Geral: 

Vamos aplicar o termo geral no caso de 2 feixes difratados, sen­

do o feixe 1 refletido e o feixe 2 transmitido. As condições de contorno, 

quando o feixe 1 é refletido, são as seguintes: 

Em x » 0 

Po ( 0 ) 

pj_ = PJ0) / 0 

P. = 
i 

P.(O) 
= 0 para feixes transmitidos 

f 0 para feixes refletidos 

Em x « T (T = espessura do cristal) 

P,(T) - 0 

PA(T) » 0 para todos os feixes refletidos 

Da condição PA(T) » 0 resulta da serie que: 

P , (0 ) - - pao) x - - P . ( 2 t o ) x 2 - - P p f . 0 ) x 3 + . . . 

1 1 O 1 A 1 

Os são obtidos da matriz que se segue, onde chamamos xA - - £ quan­

do x = T, e os sinais sao: 

s = s = + 1 

o l 

Matriz 

1 2 

•AoS ,o - Qol %o Q 

Q2o*2 ~"2\2 ~k2%2 

0 

o 



Portanto, da expressão (VII) se tem: 

p j H o ) T = P o ( 0 ) (- Q o ll o ) + P x ( 0 ) A 1 « - 1 + P 2 ( 0 ) ( - Qj tJ 

Os coeficientes do 19 termo são portanto: 

X o l - -

3 l ' l - . l * 1 

0 termo de 2- ordem, obtido de (VIII), resulta: 

\ P < 2 * 0 ) T 2 - I Po(0) (Ao £ q Q o l lQ - Q o l * o - Q o 2 £ o Q , ^ , 

* I ? 1 ( 0 ) ( A l o * l \llo + A 1 A 1 V l ~ \2ll \lL2) * 

+ 1 P 2 ( 0 ) ( - Q o 2 £ 2 Q o l £ , - Q 1 2 £ 2 A l H + A 2 £ 2 ) 

£1 M 

Os coeficientes do termo de 2- ordem sao portanto: 

o ? * A o Q o l * o - A l Q o l * o h - %2 <*12 * o %2 

4 1 ™ " ~ Q o l lo h ± * 1 h L2 

4l ~ ~Qol Q o 2 * o h <Al «12 * 1 L2 +
 A 2 Q 1 2 *2 

3. 

0 termo de 3- ordem por sua vez resulta: 

I > f W 3 - 1 Po(0) J-AO£Q (Ao Qol£2 - A x QOI£OÍ1+ 
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«o2 «12 lo %2 > ol o VL "o 1 r1 Q12 lll2 ) + 

«o2 *o ( " «ol «o2 *o *2 " A l «12 *1 *2 + A2 «12 *2 > 

+ A P A O ) Hol l o Hol o 1 ol o 1 o2 12 o 2 

+ Al h ( " «ol *o h' Al 4 - «12 *1 *2 > + «12 h -«ol « o 2 £ o A 2 

Al «12 h 2 * A 2 «12 *2 > + g P 2 ( 0 ) «o2 *2 Ao «ol *o + 

Âl «ol £o h - «o2 «12 *o *2 > - «12 h ( "«ol *o *1 +
 Al ll * 

«12 Al *2 > " A2 *2 < " «ol «o2 *o *2 " Al «12 hl2' A2«12*2> 

Chamando P A C O ) / P (0) • pA e levando em conta que» pelas condi­

ções de contorno, P 2(0) = 0, tem-se: 

1 , .2 
*l = £ o - p l A 1 i 1 - 2 ( A o Q o l £ o - A . 1 Q ol £ o

 S L1 + 

«o2 «12 £o *2 > " J Pl ( " «ol *o *1 + Al *1 " «12 h V 

( - A 2 Q . £ 3 + A A, 0 - l £. + A Q 0 Q. 0 £ 2 £_ + 
o ol o o 1 ol o 1 o o2 12 o 2 

Al «o2 «12*0*1*2 + A2 «o2 «12*0*2 > " 1 pl < Ao «ol *o *1 

A 1 Q o 1 £ o £ 1 - Q ol Q o 2 Q 1 2 £ o £ 1 £ 2 - A 1 Q o £ o£ ? 1 + A 1 £1 - A 1 Q 1 2 £ 1 £ 2 + 
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D = 1+ Ax lx . + i - ( A 2 l\ - <?ol lg lx - h l 2 ) 

4 < Ao lo - 2 Al Al > «ol •o h - 2 «ol «o2 «12 •o •1 •2 

l Ä l" 2 A l «i2!i •2 + A2 «12l1 •2> 

- «ol «o2 «12 •o h l2 - Al «12 ll %2 + A2 «12 •1 •2 > 

o que pode ser escrito na forma: 

N 

pl m Ê7 

onde: 

N= «ol %> + 2 «ol!o (A1 n ~ so V + «o2 «12 •o •2 

A o Q ol *6 - Ao Al Q l- o 1 - Ao Q1 2 o i2 + A1? *o lJ o% ?1 + 

Ool • o -i + Qol Ao 42 - Q r Q122%o % L % 2~ + ¥ Q2 Q i ! H-»2 •+ 

A2 «o2 «12 lo %2 
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APÊNDICE II 

Calculo dos comprimentos das placas do colimador 

Para se obter as colimações vertical e horizontal simultaneamente, 

determina-se o comprimento das placas baseando-se no esquema da figura I. 

No esquema se tem: 

Distância entre placas S • 0,878 mm 

Espessura das placas d - 0,3 mm 

Comprimento total L = 810 mm 

PA e PA Placas horizontais 

?2 e P4 Placas verticais 

Os comprimentos das placas e as distâncias entre os conjuntos for­

mados por elas, são calculados com as equações que são apresentadas em se­

guida: 

Colimação horizontal 

Para se ter o caso em que e impossível a um feixe passar por cana­

is que não sejam consecutivos, basta estabelecer que os pontos B, E e F, da 

figura I, estejam alinhados. As coordenadas desses pontos, em um sistema or_ 

togonal com a origem na extremidade esquerda da placa imediatamente infe¬ 

rior a que contém o ponto B, com o eixo x na direção do comprimento das pia 

cas e o eixo z perpendicular ãs faces das mesmas, são B = (IA.S), 

E - (L3,S + d) , F - (L,2S+d) . 

A equação da reta que passa por B e E é dada por: 

X - L 2 y - s X - L 2 y - s 

L 3 -L2 S + d - S L3 ~ L2 

Impondo-se a condição de que esta reta passe também pelo ponto F, tem-se a 

seguinte equação: 
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d ( L - L2 ) - ( S + d ) ( L3 - L2 ) 

Chamando-se ( S + d ) » a, onde a » 1,178 mm, chega-se à: 

L d — I<2 d = a - a L2 

Colimação vertical 

Usando-se o mesmo processo anterior, forma-se uma segunda equação: 

L3 d - L1 d « a L2 - a L1 

Resolvendo-se o sistema de duas equações a três incógnitas em função de 

obtém-se: 

L2 - 64,84 + 0,92 
(D 

L3 - 254,57 + 0,68 ^ 

Porem, a condição para se ter a mesma divergência vertical e horizontal é 

L3 = L - Lr Com as equações (1) e esta nova equação, pode-se obter os com 

primentos: 

Lt • 330,36 mm 

L2 » 368,45 mm 

L3 « 479,58 mm 

Com estes valores calculam-se os comprimentos das placas: 

Pj, - 330,4 mm 

P2 » 38,1 mm 

P3 = 111,1 mm 

pA = 330,4 mm 

Os comprimentos totais, das partes vertical e horizontal, resultam: 

P2 + P3 + P 4 = 4 7 9 » 6
 a 

l + P 2 + ?3 
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0 ângulo crítico resulta: 

6 * 1,58 x 10~3 rad ou 6 * 5,4' 
c ' c 

Calculo da divergencia 

Como os comprimentos das partes vertical e horizontal são iguais 

e as distancias entre placas também, a divergencia é a mesma nesses dois 

sentidos. A divergencia é dada por: 

a H « a v * ç 7

A

9rf = 1,8307 x 1 0 ~
3 rad 

A divergencia, em graus, é: 

a, = a * 6,29* h v 

Calculo do ângulo crítico 

O ângulo crítico é calculado pela expressão (Hughes, 1953) : 

9 - A ( « J L )l/2 
c 

IT 

onde X é o comprimento de onda, N é a densidade e b é a amplitude de espa­

lhamento dos núcleos. 

Foram usadas para o colimador chapas de bronze fosforoso. A compo­

sição do bronze fosforoso é a seguinte: 

Cu - 95,75 % ( b - 0,79 x 10_ 1 2 cm ) 

Sb - 4,00 % ( b - 0,54 x 10~ 1 2 cm ) 

P - 0,25 % ( b - 0,53 x 10 - 1 2 cm ) 

Consideremos para efeito de cálculo apenas o cobre porque as outras subs­

tancias entram em pequena quantidade na formação do bronze fosforoso; além 

das amplitudes de espalhamento serem pouco menores do que a do cobre.Assim: 
- 2 2 ~ 

Cu - 1,062 x 10 g ( massa atómica ) 

N - 8 , 8 5 x 1 0 2 2 - 8 , 33 x 1 0 2 2 átomos/ cm3 

1,062 
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APÊNDICE III 

Cálculo dos comprimentos médios dos feixes 

No cristal de alumínio de 3" x 3" x 1/2" que analisamos, os feixes 

eram limitados por todas as dimensões do cristal e não somente pela espes¬ 

sura. Desta forma, tornou-se necessário calcular os comprimentos médios / 

dos feixes: incidente, primário e de todos os secundários. 

Para o cálculo da média, em primeiro lugar determinamos a região 

do cristal banhada pelo feixe incidente. 0 cristal tinha o seu eixo de gi¬ 

ro passando mais próximo de um dos seus vértices, para evitar uma região / 

cristalina com orientação diferente. Na figura II estão definidas estas r£ 

giões e o centro de rotação por onde passa o eixo. Na região banhada pelo 

feixe, é considerado um quadriculado e de cada ponto de intersecção das re_ 

tas que formam o quadriculado, supoe-se nascendo um feixe. Na verdade, con 

sidera-se a projeção desses feixes sobre a superfície de incidência e acha 

-se a média de todos eles. Esses feixes nascem nas intersecções, mas o pon 

to onde eles saem do cristal deve ser determinado de acordo com o tipo de 

feixe e de acordo com a região onde ele se encontra. A figura III vem em 

auxílio, para o esclarecimento da questão. No perfil da direita, verifica-

se que a projeção do feixe incidente, no seu percurso no interior do cris­

tal, sempre acaba na face lateral. 

Na vista de cima da figura II, essa face lateral reduz-se a uma a¬ 

resta onde as projeções terminam. Sendo assim, a média para o feixe inci­

dente é fácil de ser conseguida, bastando somente, considerar todos os com 

primentos dos segmentos que nascem nas intersecções e acabam na aresta. Já 

o feixe primário, como qualquer outro lueiixe do tipo refletido, é mais com¬ 

plicado. Todos os segmentos nascem na parte inferior da região determinada 

pelo feixe incidente, mas terminam, ou na face superior do cristal ( fei~ 



/ DIREÇÃO DO 
f 
J FEIXE INCIDENTE 

R - REGIÃO COM ORIENTAÇÃO 

DIFERENTE 

D I R E Q A O DO r' 

F E I X E P R I M A R I O / 

FEIXE SECUNDARIO 

Figura II 



F E I X E P R I M A R I O 

( R E F L E T I D O ) 

F E I X E I N C I D E N T E 
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L I M I T E D A R E G I Ã O B A N H A D A P E L O S F E I X E S I N C I D E N T E E P R I M Á R I O CO R E G I Ã O D E F E I X E S D E M E S M O C O M P R I M E N T O 

Q U E A T R A V E S S A M O C R I S T A L 

(7) R E G I Ã O DE F E I X E S Q U E T E R M I N A M N A F A C E S U P E R I O R DO C R I S T A L © R E G I Ã O A O N D E O S F E I X E S T E R M I N A M 

N A F A C E L A T E R A L D O C R I S T A L 

© R E G I Ã O D E F E I X E S Q U E T E R M I N A M N A F A C E L A T E R A L D O C R I S T A L 

(D P R O J E Ç Ã O DE A L G U N S C O M P R I M E N T O S D E F E I X E S 

S I T U A Ç Ã O D O S F E I X E S C O M O C R I S T A L V I S T O D E P E R F I L 

Figura III 



xes da região 1 na figura III ) , ou na face lateral, como no caso do feixe 

incidente ( região 2 ). As projeções dos feixes da região 1 tem comprimentos 

que vão diminuindo, conforme os feixes vão nascendo mais próximos da super­

fície. Na região 2 os comprimentos vao diminuindo conforme nascem em regiões 

mais profundas do cristal. As projeções de feixes das duas regiões podem ser 

vistas em 3, na figura II. Finalmente, feixes do tipo transmitido, como o 

feixe incidente porém com inclinação menor com relação ã superfície do cris¬ 

tal, também formam duas regiões distintas (perfil da direita, na figura III) 

Na região 2 se tem praticamente o mesmo caso que na região 2 anterior. Mas 

na região 1, todos os feixes têm o mesmo comprimento, dado por = T/yA,po-

is nascem sempre na superfície de incidência do cristal e terminam na outra 

face. 

Para a obtenção das médias foram sempre consideradas as projeções. D<2 

pois das médias das projeções estarem determinadas é que se corrigiu para a 

inclinação dos feixes. A tabela n9 4 mostra os valores encontrados para os 

comprimentos dos feixes relativos aos picos utilizados na determinação de n, 

no capítulo V. 

Tabela n? 4 

(£ em cm) 

Picos Tipo dos feixes 

secundarios 

£ 

o 
(inc.) 

*1 
(prim.) 

£ 2 

(seel) (sec.2) 

(111) TRANS 3,25 1,81 3,15 

(020) REFL 3,70 1,79 2,67 

(222) REFL 3,58 2,29 2,90 

(133) TRANS 3,12 1,66 3,75 

(331) TRANS 3,42 1,74 3,66 

(131)-(022) ' REFL-TRANS 3,34 1,74 2,37 3,85 

(020)-(131) TRANS-TRANS 3,63 1,85 3,30 3,01 

(002)-(113) TRANS-TRANS 3,60 1,86 3,34 2,97 



APÊNDICE IV 

Programas de Computador Utilizados : 

Na analise dos picos de difraçao múltipla de um cristal de alumí­

nio, usamos muitos programas de computador. Vamos resumir as funções execti 

tadas por alguns dos principais programas usados: 

-INDEXAÇÃO EXATA- Faz a indexação de uma figura de difraçao dentro de um 

intervalo angular azimutal pre-determinado. Sao dados de entrada: o inter­

valo angular; o comprimento de onda do feixe monocromático; o parâmetro da 

rede; os índices ( h k £ ) da reflexão orincipal ( do tipo ( h h h ) )* 
o o o * 

São dados de saída : os índices dos planos; o angulo azimutal corresponden­

te» em que a reflexão múltipla ocorre. 

-INDEXAÇÃO EXATA 2- Foi derivado do primeiro e tem como diferença, que e¬ 

le admite n comprimentos de dados de entrada, fornecendo n conjuntos de 

saída. Desta forma, pode-se calcular a curva de variação da posição dos pi_ 

cos, com o comprimento de onda ou com o parâmetro da rede, 

-EXTRATOS- Este programa determina os índices dos planos que podem ser diA 

fratados multiplamente, e que estão dentro de um cubo na rede recíproca,com 

aresta 2n, onde n é o valor máximo que podem ter os índices dos planos. Es­

tes planos aparecem em extratos perpendiculares ao eixo Z, o qual coincide 

com a direção k do vetor da reflexão primária. São dados de en¬ 

trada : n, índice máximo dos planos; o comprimento de onda; o parâmetro da 

rede; os índices da reflexão primária. Sao dados de saída : a coordenada Z 

dos extratos; o raio do círculo de intersecção desse extrato com a esfera -

de Ewald; os índices dos pontos da rede recíproca, nesse extrato e dentro 

do cubo; as coordenadas desses pontos eir um siftema X, Y, Z definido; os 

ângulos azimutais em que o ponto intercepta a esfera de Ewald ( na entrada 

e na saída ); as coordenadas da projeção do centro da esfera sobre o ex¬ 

trato, na posição em que o ponto da rede recíproca toca a esfera. 

Os outros programas foram utilizados, porem tiveram um papel me­

nos importante, na análise de dados, do que os citados. 
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Os programas mais importantes, utilizados áa analise dos dados da 

difração múltipla do cristal de alumínio mencionado, são"listados" a se­

guir. Além desses, empregou-se também o programa GAMAI, diferente do 

G A M A I I , por ser apropriado ao caso de 3 feixes apenas. 

C GAMART - PROGRAMA QUE CALCULA GAMA, RAZÃO ENTRE A INTENSIDADE DE 

C PICO E A INTENSIDADE DE BASE NA DIFRACAO MÚLTIPLA. GAMA E CALCU-

C LADA EM APROXIMAÇÕES DA IA. A M-ESIMA ORDEM DE UMA EXPANSÃO EM 

C SERIE DE TAYLOR, NO CASO DE UM FEIXE PRIMÁRIO REFLETIDO E DOIS , 

C FEIXES SECUNDÁRIOS, SENDO 0 PRIMEIRO REFLETIDO E 0 SEGUNDO TRANS-

C MITIDO. 

C 

D I M E N S I O N TIT(30),A(4,4),B(2,2),X(15,4),Y(15,4),Z(15,2),GAMA(14) , 

1COM(20) 

READ CMU,T,ETA1,ETA2,EPS,CZ1,CZ2,CZ3,CZ4,AL0,AL1,AL2,AL3,R1, 

1R2,E3,R4,R5,R6,M 

N=2.+(ETA2-ETA1)/EPS 

M1=M+1 

ACR=0. 

CTE1=3.14159*SQRT(2.*3.14159) 

CTE=180./CTE1 

DO 10 1=1,N 

ETA=ETA1+ACR 

ETTA=CTE/ETA 

Q01=R1*ETTA 

Q02=R2*ETTA 

Q03=R3*ETTA 

Q12=R4*ETTA 

Q13=R5*ETTA 

Q23=R6*ETTA 

AS=CMU+Q01 

A0=AS+Q02+Q03 

A1=AS+Q12+Q13 • 

A2=CMU+Q029Q12+Q23 

A3=CMU+Q03+Q13+Q23 

A(1,1)=-A0*AL0 

A(2,1)=-Q01*AL0 



A(3 ,1)=-Q02*AL0 
A(4 ,1)=Q03*AL0 
A(l,2) =Q01*AL1 
A(2 .2)=A1*AL1 
A(3 »2) =-Q12*ALl 
A(4 ,2)=Q13*AL1 
A(l »3) =Q02*AL2 
A(2 ,3)=-Q12*AL2 
A(3 ,3)=A2*AL2 
A(4 .3)=Q23*AL2 
A(l ,4)=Q03*AL3 
A(2 .4)=-Q13*AL3 
A(3 ,4)=-Q23*AL3 
A(4 ,4)=-A3*AL3 
B(l ,1)=-AS*ALO 
B(2 .1)=A(2,1) 
B(l 2)-A(l,2) 
B(2 2)=AS*AL1 
X(l .1)=0. 
X(l, 2)-1. 
X(l, 3)=0. 
X(l 4)=0. 
Y(l, D =0. 
Yd, 2)=0. 
Y(l, 3)=1. 
Y(l, 4)=0. 
Z(l, 1)=0. 
Z(l,2)-1. 
A01==0. 
BOI*=0. 
C01==1. 
A02==0. 
B02==0. 
C02=»1. 
TNM==0. 
TEN»1. 
FAT=»1. 
DO 20 J=2,M1 
K>J-«1 



xxiv 

DO 30 L=l,4 
X(J,L)=A(1,L)*X(K,1)+A(2,L)*X(K,2)+A(3,L)*X(K,3)+A(4,L)*X(K,4) 

30 Y(J,L)=A(l,L)*Y(K íl)+A(2,L)*Y(K,2)+A(3,L)*Y(K,3)+A(4,L)*y(K,4) 
DO 40 L=l,2 

40 Z(J,L)=B(1,L)*Z(K,1)+B(2,L)*Z(K,2) 
EME=FLOAT(K) 
FAT=FAT*EME 
TA01=X(J,3)/FAT 
TB01=X(J,1)/FAT 
TC01=X(J,2)/FAT 
A01=A01-TA01 
B01=B01-TB01 
C01=C01+TC01 
TA02=Y(J,2)/FAT 
TB02=Y(J,1)/FAT 
TC02=Y(J,3)/FAT 
A02=A02-TA02 
B02=B02-TB02 
C02=C02+TC02 
TNU=A01*B02+B01*C02 
TDE=C01*C02-A01*A02 
P1D=TNU/TDE 
TS1=Z(J,1)/FAT 
TS2=Z(J,2)/FAT 
TNM=TNM-TS1 
TDN=TDN+TS2 
P1S=TNM/TDN 
GAMA(K)=P1D/P1S 

20 CONTINUE 
WRITE ETA; GAMA(K) 
ACR=ACR+EPS 

10 CONTINUE 
STOP 
END 

INSTITUTO D E E N E R G I A A T Ô M I C A 

1 



XXV 

C GAMATT - PROGRAMA QUE CALCULA GAMA, RAZÃO ENTRE A INTENSIDADE DE 

C PICO E A INTENSIDADE DE BASE NA DIFRACAO MÚLTIPLA. GAMA E CALCU-

C LADA EM APROXIMAÇÕES DA IA. A M-ESIMA ORDEM DE UMA EXPANSÃO EM 

C SERIE DE TAYLOR, NO CASO DE UM FEIXE PRIMÁRIO REFLETIDO E DOIS 

C FEIXES SECUNDÁRIOS TRANSMITIDOS. 

C 

DIMENSION TIT(30),A(4,4),B(2,2),X(15,4),Y(15,2),GAMA(14),COM(20) 

C 

READ CMU,T,ETA1,ETA2,EPS,CZ1,CZ2,CZ3,CZ4,AL0,AL1,AL2,AL3,R1, 

1R2,R3,R4,R5,R6,M 

C 

N=2.+(ETA2-ETA1)/EPS 

M1»M+1 

ACR=0. 

CTE1=3.14159*SQRT(2.*3.14159) 

CTE=180./CTE1 

DO 10 1=1,N 

ETA=ETA1+ACR 

ETTA=CTE/ETA 

Q01=R1*ETTA 

Q02=R2*ETTA 

Q03=R3*ETTA 

Q12=R4*ETTA 

Q13=R5*ETTA 

Q23=R6*ETTA 

AS=CMU+Q01 

A0-AS+Q02+Q03 

A1=AS+Q12+Q13 

A2=CMU+Q02+Q12+Q23 

A3=CMU+Q03+Q23 

A(1,1)=-A0*AL0 

A(2,1)=-Q01*AL0 

A(3,1)=Q02*AL0 

A(4,1)=Q03*AL0 

A(1,2)=Q01*AL1 

A(2,2)=A1*AL1 

A(3,2)=Q12*AL1 

A(4,2)=Q13*AL1 

A(1,3)=Q02*AL2 



X X V I 

A(2 3)=-Q12*AL2 
A(3,3)=-A2*AL2 
A(4,3)=Q23*AL2 
A(1,4)=Q03*AL3 
A(2,4)=-Q13*AL3 
A(3,4)=Q23*AL3 
A(4,4)=-A3*AL3 
B(1,1)=-AS*AL0 
B(2,l)-À(2,l) 
B(1,2)=A(1,2) 
B(2,2)=AS*AL1 
X(1,1)=0. 
X(l,2)=l. 
X(l,3)=0. 
X(l,4)=0. 
Y(l,l)-0. 
Y(l,2)-1. 
TDE=1„ 
TNU=0. 
TNM=0. 
TDN=1. 
FAT-1. 
DO 20 J=2,M1 
K=J-1 
DO 30 L=l,4 

30 X(J,L)=A(1,L)*X(K,1)+A(2,L)*X(K,2)+A(3,L)*X(K,3)+A(4,L)*X(K,4) 
DO 40 L=l,2 

40 Y(J,L)=B(1,L)*Y(K,1)+B(2,L)*Y(K,2) 
EME=FLOAT(K) 
FAT=FAT*EME 
TD1=X(J,1)/FAT 
TD2=X(J,2)/FAT 
TNU=TNU-TD1 
TDE=TDE+TD2 
P1D=TNU/TDE 
TS1=Y(J,1)/FAT 
TS2=Y(J,2)/FAT 
TNM=TNM-TS1 
TDN=TDN+TS2 
P1S=TNM/TDN 



X X V I X 

GAMA (K)=P1D/PIS 

20 CONTINUE 

WRITE ETA, GAMA(K) 

ACR-ACR+EPS 

10 CONTINUE 

STOP 

END 

C GAMAII - PROGRAMA QUE CALCULA GAMA, RAZÃO ENTRE A INTENSIDADE DE 

C PICO E A INTENSIDADE DE BASE NA DIFRACAO MÚLTIPLA. GAMA E CALCU-

C LADA POR MEIO DE INTEGRAÇÕES NUMÉRICAS DAS EQUAÇÕES DIFERENCIAIS, 

C NO CASO DE UMA REFLEXÃO SIMÉTRICA E DOIS FEIXES SECUNDÁRIOS DE 

C QUALQUER TIPO. 

C 

DIMENSION POT(4) 

READ CMU,T,ETA1,ETA2,EPS,R1,R2,R3,R4,R5,R6,CL(1),CL(2),CL(3), 

1CL(4),CZ(1).CZ(2),CZ(3),CZ(4) 

N=2.+(ETA2-ETA1)/EPS 

ACR=0. 

CTE1=3.14159*SQRT(2.*3.14159) 

CTE=180./CTE1 

DO 10 1=1,N 

ETA=ETA1+ACR 

ETTA=CTE/ETA 

R(1,2)=R1*ETTA 

R(1,3)=R2*ETTA 

R(1,4)=R3*ETTA 

R(2,3)=R4*ETTA 

R(2,4)=R5*ETTA 

R(3,4)»R6*ETTA 

DO 20 J=2,4,2 

NB=J 

CALL COEFF 

DO 30 K=1,NB 

30 CALL INTMUN(K) 

CALL PRTSOL 



xxviii 

20 P0T(J)=S0L(2,1) 
GAMAI-POT(4)/POT(2) 
WRITE ETA,R(1,2),R(1,3),R(1,4),R(2,3),R(2,4),R(3,4),POT(4), 
1P0T(2),GAMAI 
ACR=ACR+EPS 

10 CONTINUE 
STOP 
END 

SUBROUTINE COEFF 
DIMENSION DELT(4,4) 
COMMON/BLOC01/NB/BLOC02/CMU,R(4,4)/BLOC05/CZ(4)/BLOC07/SIG(4,4) 
DO 10 1=1,NB 
DO 10 J=1,NB 
DELT(I.EQ.J) DELT(I,J)»1. 

10 CONTINUE 
DO 20 1=1,NB 
DO 20 J=1,NB 

20 IF (I.GT.J) R(I,J)=R(J,I) 
DO 30 1=1,NB 
DO 30 J=1,NB 

30 SIG(I,J)=R(I,J)/CZ(I)*ABS(CZ(I)) 
DO 40 J=1,NB 
SIG(J,J)»-CMU 
DO 40 K=1,NB 

40 SIG(J,J)=SIG(J,J)-R(J,K)*(1.-DELT(J,K)) 
DO 50 L=1,NB 

50 SIG(L,L)=SIG(L,L)/CZ(L)*ABS(CZ(L)) 
RETURN 
END 

SUBROUTINE INTNUM(L) 
DIMENSION PS(7,7),DEX(4) 
COMMON/BLOCOl/NB/BLOC03/IND CL(4)/BLOC04/NP/BLOC07/SIG(4,4)/BLOC08 
1/U(4,500,4) 
DATA PS/10.,20.,30.,40.,75.,20.,71.,21.,51.,71.,51,, 
131.,11.,12.,32.,42.,22.,32.,62.,42.,23.,43.,12.,33.,53., 
273.,33.,24.,14.,44.,34.,34.,74.,24.,45.,65.,35.,15.,15., 
335.,65.,56.,36.,16.,56.,76.,26.,36./ 



xxix 

NF0R=IND+1 

NBACK-IND-1 

DO 5 J=1,NB 

DEX(J)=CL/(NP-1) 

5 U(L,IND,J)=PS(L,J) 

C INTEGRAÇÃO NO SENTIDO POSITIVO 

DO 10 I=NFOR,NP 

DO 20 J=1,NB 

U(L,I,J)=U(L,I-1,J) 

DO 30 L1=1,NB 

30 U(L,I,J)=U(L,I,J)+DEX(L1)*SIG(J,L1)*U(L,I-1,L1) 

20 CONTINUE 

10 CONTINUE 

C INTEGRAÇÃO NO SENTIDO NEGATIVO 

DO 40 M=1,NBACK 

I-NBACK-M+1 

DO 50 J=1,NB 

U(L,I,J)«U(L,I+1,J) 

DO 60 L1=1,NB 

60 U(L,I,J)»U(L,I,J)-DEX(L1)*SIG(J,L)*U(L,I+1,L1) 

50 CONTINUE 

40 CONTINUE 

RETURN 

END 

SUBROUTINE PRTSOL 

DIMENSION NBS(4),AMAT(4,4),VECT(4),ALMB(4) 
o 

COMMON/BLOCOl/NB/BL0CO4/NP/BLOC05/CZ(4)/BLOC06/SOL(4,500)/BLOC08/ 

1U(4,500,4) 

DO 10 J=1,NB 

IF (CZ(J)) 30,300,20 

20 NBS(J)=1 

GO TO 10 

30 NBS(J)=NP 

GO TO lo 

300 WRITE (6,1) 

1 FORMAT (1H0,44H UM DOS FEIXES E PARALELO AS FACES DA PLACA.) 

RETURN 

10 CONTINUE 



XXX 

VECT(1)=100. 
DO 40 J=2,NB 

40 VECT(J)=0. 
, DO 50 J=1,NB 

50 AMAT(1,J)=U(J,1,1) 
DO 60 J=2,NB 
DO 60 L=1,NB 
NFK=NBS(J) 

60 AMAT(J,L)=U(L,NFK,J) 
NB1=NB+1 
CALL SOLV (NB,NB1,AMAT, VECT,ALMB) 
DO 70 J=1,NB 
DO 70 L=1,NB 
SOL(L,J)=0. 
DO 70 M=1,NB 

70 SOL(L,J)=SOL(L,J)+ALMB(M)*U(M,J,L) 
RETURN 
END 

SUBROUTINE SOLV (NEQ,NEQ1,S,V,X) 
DIMENSION S(4,4),V(4),X(4),A(4,5) 
EPS=1.0E-08 
DO 10 1=1,NEQ 
DO 10 J=1,NEQ 

10 A(I,J)=S(I,J) 
DO 20 1=1,NEQ 

20 A(I,NEQ1)=V(I) 
DO 30 1=1,NEQ 
XMAX=ABS(A(I,I)) 
L=I 
KK=I+1 
DO 40 K=KK,NEQ 
IF (XMAX-ABS(A(K,I))) 50,40,40 

50 XMAX=ABS(A(K,I)) 
L=K 

40 CONTINUE 4 

IF (XMAX-EPS) 60,60,70 
60 WRITE (6,80) XMAX 
80 FORMAT (1X.17H MATRIZ SINGULAR,,F15.8,1X,31H, MENOR DO QUE 0 ZERO 

1NUMERICO.) 



XXXI 

G O T O 250 
70 DO 90 J=1,NEQ 

B = A ( I , J ) 

A ( I , J ) = A ( L , J ) 

A ( L , J ) = B 

90 C O N T I N U E 

M=NEQ+1 

120 A ( I , M ) = A ( I , M ) / A ( I , I ) 

IF (M-I) 100,100,110 
110 M = M - 1 

G O T O 120 
100 IF (1-1) 125,125,115 
115 N=l 

G O T O 150 
125 N = I 

130 N = N + 1 

if(n-i) 135,130,135 
135 I F ( N - N E Q ) 150,150,30 
150 M=NEQ+1 

170 A ( N , M ) = A ( N , M ) T A ( N , I ) * A ( I , M ) 

IF (M-I) 130.130,180 
180 M = M - 1 

G O T O 170 
3 0 C O N T I N U E 

D O 2 0 0 1 = 1 , N E Q 

250 R E T U R N 

E N D 
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