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PROJETO E CONSTRUGCAO Dt UM ESPECTROMETRO DE CRISTAL DE TRES
EIXOS PARA NEUTRONS E VERIFICAGCAO DO DESEMPENHO POR MEIO
DA MEDIDA DAS RELAGOES DE DISPERSAO DO COBRE

Celso Fuhrmann

RESUMO

O Espectrbmetro de Cristal de Trds Eixos ¢ 0 instrumento mais apropriado pars o estudo de clinbnica de redes
cristalinas quendo se utiliza s técnica de espslhamento de ndutrons lentos. Nesta dissertaclo so descritos pormenores
do projeto, da construclo ¢ de colocago em opers¢clio de um espectrdmetro de cristal de trés eixos, recém construfdo
no IEA. O projeto ¢ original ¢ foi dessnvolvido vissndo a mixime simplicidsde ne construclio s grande flexibitidede de
operaclo do spereiho, ssm perde de precisio instrumentai. Na construcio foram adeptados componentss de splicaco
industris), de forme a permitir baixo custo de construco ¢ maior facilidede de montsgem. Forsm determinadas as
caractersticas operacionais, tais como, 0 comprimento de onda dos ndutrons do feixe monocromético s a resolugho. )

- Para weriticacio do desempenho do espectrdmetro foram medidss as releples de dispersfo de uma amostra
monocristaline de Cobre A temperatura srients. Foram detsrminadss as frequénciss pers fonons propegendo-te 80
longo des wris direcBes [oof] (Eko] o (EEE] de maeis ahta simetria do cristal. As medides foram reslizades com o
espectrdmetro operando segundo 0 método te”. As freqlénciss medidss nests trabelho ¢ aquelss encontrades
ne literaturs mostram excelents concordincie, indicando que o espectrdbmetro de cristal de tris ¢ixos do IEA esth em
condicBes de medit relacBes de dispersio inéditas. Nests trabalho ¢ também spresentads # sistemétice de opers¢lio do
sspactrdmetro ¢ o céiculo pormenorizado des posicBes angulares pera deteclio de grupos de nbutrons no Cobre,

CAPITULO |
INTRODUGAO

v A compresnsio de muitss das meis importantes propriedades dos sblidos, pode sar sicancads

por meio do estude do comportamento de certss excitacBes Disicas tais como: fonons, excitons,
magnons, etc. Ums anélise pormenorizads desses excitacles, sobre um amplo intervalo de condicBes
fisicas, teis como: temperaturs, presslo, etc, 6 am geral muito importents pers 8 descriclo das
propriedades dos slidos! 19!,

Nas investigacBes sobre o comportamento dindmico dos sistemas sdiidos, 08 nbutrons térmicos
obtidos de feixes emergentes de restores nuciesres, slo frequentemente utilizados comv, particulss de
prove, porqus possuem energiss da mesma ordem de grandeza ces energiss thrmicss dgg étomos ne
matéria @ comprimentos de onds de De Broglie com valores proximos ds distincies interagpmicss nos
materisls. Dessa forms, & pertir de estudos de processos de espathamento de nutrons por um sisteme

Aproveds pers putlicacio em Junho/1973,



espalhador, podem ser obtidas varias informacBes sobre os estados dindmicos desse sistema. As medidas
das trocas de energia e quantidade de movimento entre o ndutron e o material amostra, conduzem
diretamente ao conhecimento de pardmetros relacionados com as excitagdes fundamentais, como por .
exemplo, fonons em um cristal“m.

O conjunto completo de modos normais de vibragio (fonons) dos 4tomos em um sélido, onde
cada modo ¢é especificado pela frequéncia v, pelo vetor de onda a e pelo vetor de polarizagdo 3, descreve
muito bem as propriedades do sblido em termos de uma _elagdo que exprime a frequéncia em fungio do
vetor de onda e do vetor de polarizagio:

chamada “Rela¢io de Dispersdo” do fonon. Os valores dessas frequéncias estdo distribufdos em um
amplo intervalo, que vai de zero a cerca de 10'® Hz, sendo tipicamente da ordem de 10'2 Hz (1 THz) ;
quanto ao vetor de onda do fonon, os valores tipicos s3o da ordem de 10* cm™' (1 A**).

As relaghes de dispersdo sdo de grande interesse na pesquisa basica, pois possibilitam o teste dos
modelos tedricos propostos para explicar o comportamento dindmico dos dtomos na estrutura cristafina.

As primeiras tentativas para calcular teoricamente as relacdes de dispersio datam de 1912,
quando Debyew’ tratou as vibragBes da rede cristalina como sendo constituldas por ondas eléstinas
propagando-se em um meio isotrépico continuo, ao invés de dtomos vibrando em torno de suas posicBes
de equilibrio. Na mesma época, Borne Von-Kérma'n“” desenvolveram uma teoria onde o movimento
atdmico é descrito em termos de uma superposicio de ondas planas que se propagam no cristal,
movimento esse que foi chamado de “‘vibrac8o da rede”. For essa teoria, a forga sobre um determinado
&tomo é, em princfpio, uma fun¢do de sua posicio em relag8o a todos os demais 4tomos do sblido ; mas
na pritica, pode ser considerada como funj3o0 apenas da posicio do 4tomo em relagBo aos 4tomos
vizinhos que estdo suficientemente proximos para terem uma Interagio significativa com o &tomo em
estudo. Modernamente a teoria de Born-Von-Kdrman forma a base para muitos dos trabalhos desse
campo, embora a teoria de Debye tenha sido aceita durante muitas décadas, por permitir um tratamento
mais simples 9

A teoria de Born — Von-Kérmdn aplicada a um modelo de forca representando a interacfo
entrc os dtomos em um sblido ¢, em geral, 0 método mais utilizado p=:a a interpretacfo das curvas de
dispersSo obtidas experimentalmente. As constantes de forca interatonicas utilizadas para descrever essas
interacBes sdo deixadas como par@metros ajustéveis, de modo a permitir a8 concordancia entre 0 modelo
tebrico e 0s dados experimentais. '

Um modelo que reproduza as curvas de dispersfo pode ser muito Gtil, pois além de tornecer
informacBes sobre o ve'or das forgas e dos potenciais interatdmicos no sblido, permite a determinaclio da
funco de distribuicBo glv), a qual pcr sua vez poders fornecer a densidade de estados vibracionais
permitidos, possibilitando a determinagBo da maioria das propriedades térmicas Importantes dos sblidos,
coro por exemplo, a dependéncia do calor espec/fico com a tamporatura"s'“’

Ainda do ponto de vista tebrico, pode-ss mencionar que a determinacBo das relacSes de
dispersSo, no caso particuler de solidos metélicos, & importante para estudo da intereglio elétron-fonon,
responsdvel pels maioria das propriedades elétricas dos metais'?7’,

Por outro lado, no campo da tecnologia nuclear é de grande importincia > conhecimento des
relacBes de dispersSo, pois por meio delas ¢ possivel a determinaclo das leis de espalhamentn dos
materisis, que por sus vez fornecem informacBes sobre as possiveis trocas de energia entre os ndutrons e
08 dtomos do sistema. As leis de espalhamento de materiais morsradores sBo comuments empregadas em
chiculos de reatores térmicos’?),



Justiticase dessa forma o grande interesse no desenvolvimento de métodos que permitem a
obtencdo experimental das relagles de dispersfo. Inegavelmente, um dos métodos mais adequados pars
realizacSo desses experimentos é aquele que utiliza o Espectrdmetro de Cristal de Trés Eixos para’
ndutrons'S! cujo principio de operac3o estd baseado no espalhamento coerente ineldstico de néutrons
Wrmicos por uma amostra solida cristalina. Por esse instrumento fa2-se incidir sobye 3 amostra um feixe
de nédutrons térmicos e efetuase a medida das trocas de energia e quantidade de movimento entre 0
néutron e o sblido. A sistematizacSo desse protedimento permite a determinac3o direta da frequéncia o
do vetor de onda para os fonons da amostra, obtendo-se consequentemente as relacdes de dispers§o.

Dentro dessa linha de pesquisa, como parte do programa sobre espalhamento ineldstico de
ndutrons lentos desenvolvido pela Area de Fisica Nuclear do Instituto de Energia Atdmica, foi
construfdo no 1EA em Espectrdmetro de Cristal de Trés Eixos para néutrons.

" Este trabalho tem como objetivo principal colocar o espectrdmetro de cristal de trés eixos do
IEA em condicBes de opera¢Jo, determinando suas caracterfsticas operacionais e verificando seu
desempenho, por meio das medidas das relagdes de dispersSo de uma amostra monocristaiina de Cobwe,
escolhida como padrio. E feita uma descric§o minuciosa do arranjo experimental com o objetivo de
apresentasr as principais caracterfsticas do instrumento e revelar pormenores, dificuldades & solucBes
encontradas durante a constru¢io do espectrdbmetro.

Uma discussSo sobre os principios teéricos envolvidos no método é desenvolvida no Capitulo 11. A
descricdo detalhada do espectrdmetro, bem como a determinagdo de suas caracteristicas operacionais estd
spresentada no Capftulo I,

No capftulo IV estfo descritos os trabalhos necessirios a verificacio do desempenho do
espectrdmetro, enfatizando os procedimentos experimentais envolvidos na medida das relagBes de
dispersdo. Por fim é feita a apresentacdo e a discussiio dos resultados experimentais obtidos pars 8
amostra monocristalina de Cobre. As conclusBes sdo apresentadas no Capftulo V.

CAPITULO I
CONSIDERACOES TEORICAS

Fundamentsimente a interacfo dos ndutrons lentos com a matéria pode ser separada em dois
tipos de processos: interacSo nuclear e interago eletromagnética. Esta Gitima ocorre devido ao fato do
ndutron possuir momento magnético e portanto poder interagir com 0s momentos magnéticos dos
#tomos do material. Quanto A interacSo nuclear, podem ocorrer dois tipos de fendmenus: capturs
radiostiva dos ndutrons pelo nlcleo e espalhamento nuclear. Neste trabatho, entretanto, seré sbordado
spenss este ﬁltimo tipo de fendmeno.

Na interaclo entre o ndutron e o nlcleo o espalhamento é carscterizado pela chamads
“smplitude de espalhamento”, grandeza que esté relacionads com propriedades nucleares sendo diferents
para diferentes isOtopos, além de variar com o spin do nGcleo espalhador.

No espalhamento nuclear os nGcleos do materisl podern participar do processo coletive ou
individusimente. No primeiro caso, hé uma intmrferincis entre as ondas espathades peios diferentes
nicleos, fato que ocorre quando esses nicleos possuem propriedades fisicas ssmelhantes. Esse ¢ O caso
do espaihamento coerents onde a amplitude associsda ¢ chsmads “smplitudec de espsthamento
coerents”’. Por outro lado, 8 presenca de vdrios isOtopos no material ou o fato dos nicleos dos stomos



que o compde possufrem spin, provoca uma diferenca de fase a0 acaso entre as ondas espalhadas pelos
varios nicleos. O espalhame nto nesse caso, é dito incoeiente e a ele estd associada uma “'zinplitude de
espalhamento incoerente”!1.27

Formalmente, a amplitude de espalhamento, b, pode ser dividida nas partes coerente, bc oe’ ¢
incoerente, binc 1

(b) - (b)? 1

2
{byc)

{beoe)® = (b)? 2

onde a barra representa média. A forma para a expressio (b__,)?, como o quadrado da amplitude de
espathamento média, é explicada pelo fato dos néutrons serem espalhados peios nicleos sempre de forme
mmelhante. De outra forma a amplitude incoerente, hmc. deve ser calculada pela média dos quadrados
das amplitudes individuais, em virtude dos ndutrons serem espalhados diferentemente pelos nicleos.

Em qualquer dos casos, o espalhamento pode ser elistico ou inelistico. No espalhamento
eldstico, a energia do néutron permanece inalterada antes e depois do espalhamento, enquanto que no
ineléstico ocorrem trocas de energia com o sistema espalhador.

A primeira aproximag3o de Born''’, normalmente empregada nos cslculos de secgBes de
choque, ndo ¢ vilida no célculo do espalhamento de néutrons lentos porque nessa aproximacdo o
potencial de interaco deve ser considerado fraco, o que n3o corresponde a realidade para 0s potenciais
nucleares. Nesse caso, a energia de interacdo é muito maior que a energia do néutron e a funcdo de onda
no interios do nixcleo é totalmente diferente da onda plana incidente. Entretanic, Fermi mostrou que a
primeira aproximacdo de Born é aplicivel ao céiculo das secgBes de choque de espalhamento de néutrons
lertos por um sistema atdmico, desde que a amplitude de espalhamento no caso particular do limite de
energia zero seja conhecida experimentalmente. Nesse caso a interac3o é representada por meio ¢2 um
exporencial localizado do tipo fun¢o delta, chamado ‘' pseudo-potencial de Fermi”:

onde m, ¢é a massa do nutron, h a constante de Planck dividida por 21 e 8(-1'7 a fungSo delta de Dirsc.
Isso é possivel porque, embora a interagao nuclear seja forte, ela se di em uma regifo muito pequena
por causa da forma localizada do potencial. A constante de proporcionalidade & escolhida de modo a
haver concordancia entre o valor de b calculado pela primeira aproximac3o de Born para o espathamento
eléstico e o valor da amplitude de espalhamento obtido experimentalments. Métodos pars determinaco
experimental dessa grandeza, so descritos detalhadamente por Gurevich-Tarasov! 16!,

1.1 = Espsthamento de Néutron* Lentos por um Cristal

No espalhamento de ndutrons por um sistems de &tomos, um ndutron incidents com valar de
onda ko, funclo de onda w e energia E pessard a ter, ap6s o espalhamento, um vetor de onds ‘,,
ums funglo de'onda ¥; e ums enorgu E;, enquanto que o sistema iniciaiments em um estado
vibracional o de energia Eno, passard a um estado n; com energia ‘En,;. Desss modo, ocorre no
processo uma trocl de energia hv e quantidade ds movimento h Q, dadas por:
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(k3 — ki) 5

A medida de probabilidade de ocorréncia desse fendmeno é dyla em wermos da secclo de
d?o
choque de espalhamento. A secgdo de chogue de espalhamento duplamente M'dﬂdE
1
o nbutrons espathados em um Ingulo sdlido compreendido entre £ e 1 +d £, com uma energia entre
E, e E, +dE,, ¢ proporciona! 30 quadrado do mbddulo do elemento de matriz que repremnta a
probsbilidade de transic3o entre os estados final {n, ) e inicial (n ) dc sisema espathador'! 1}

. pus

d’o o,k 2
- ={——=) — I<¥ ,n IVI¥_ ,n >|
Ty P °°°

fo*M 2zt k,

onde Vdommdi(hinvl"adocotemkllkosigtificaqmanodo&d\mdulcuhdapor
unidade de fluxo de wéutrons incidentes. O fiuxo incidente é proporcional @ k,eo fluxo espethado »
K;.

Entreianto, na equacdo anterior deve-se efetuar 3 somatdria sobre todos os estados finsis
possiveis do sistema espathados e tomar 8 média do resultaco sobre todos 0s estados iniciais, cade um
deles tendo probabilidade P, - Dessa forma:

(-]

Po M .z ! :
d{} dE, - 27l n, Prg = <¥,m IV \l',n°>| 6

Os niutrons lentos ¢0 serem espathados por um cristal podem transferir perte de sus energis
excitando ou desexcitando movimentos nos tomos do cristsl na direclio da certos graus de liberdade, ou
ssjs, crisndo ou sniquilando estados vibvacionais (fonons) no sistema. Nesse caso ocorreré um
espslhamento cosrente inelfstico de ndutrons.

As fungBe: de onds pers o3 nduttons incidentes ¢ espalhados sSo representados por ondss

>
punu:»c"‘o':e eﬂ"': respectivamente. O sistems espaihador ¢ considerado como sendo formedo por um
conjunto de 3nN osciladores hermdnicos, onde N é o nimero de cliulss unitériss do cristal, cads ume
delss contendo .n dtomos. Existem dois modos possiveis para ss vibragDes do sisems atdmico descrito
por esses osciladores o modo transversel {T), no qual a vibraglo ocorre perpendicularmente ) direclio de
propegecio da onds, 8 o modo longitudinel (L), no qusl a vibraglo ocorre 80 longo desss mesme
direclio. . .

A mamwmwmen,miliMowmnddame
pels equacio 3, que neste caso, seré a some dos potencisis de intersclio pers os dtomos individusls: @

27 M N
Wity = s L bgg 817 ~ rgy
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com r reprcsenmdo a posicio do 4toino s da célula l e hI descrevendo a amplitude de espalhaninto
pera esn mesmo &tomo.

Com essa Ultima expressSo pode-se calcular a parte do elemento de metriz gue envolve spenas
os parSmetros relativos aos n8utrons na equaclo 8, isto é:

v Iviv > (21rh’) N ai,.FM, . o ik LT
= r e r—rgl e =
! o My, =1 s 2 2
21’"‘ N Ia.;g‘
= ) T Z by e
my, =1 =
onde Q ¢ definido pela equeco 4.
Assim a seccio de chogue pode ser expressa por:
d’a ks N n ia.?& '
=— Zp, II<m| T ZIhbye In, > 7
dSl dE, Kk, n, "o n =1 =t o

De acordo com as equacdes 1 e 2, pode-se separar a secgio de choque (equacio 7) nas partes
coerente ¢ incoerente ;a parte coerente que é a que interessa no NOSSO €aso, pode ser escrits cOMO:

d?o k 2
COE 1 N COE iQ.r
— e By, >?
dS2 dE; k

O elemento de matriz envolvendo as caracterfsticas do sisema espalthador, pode ser calculado
aplicando-s2 0 modelo de osciiadores harmOnicos para representsr os tomos do cristal. Esse tratamento,
entretanto, ndo serd desenvolvido neste trabalho.

11.2 ~ Secglio de Choque Cosrente pera Processos de um Fonon
As equacBes bdsicas que regem o fendmeno fisico de criaco ou aniquilago de fonons no

processo de espalhamento coerents ineldstico de nlutrons lentds, s30 as equacBes de eomomclo de
quantidade de movimento e energia do sistema, conforme equagles 4 ¢ 6:

Ng

» k4

k -k =8 =0¢+ T (24

o 1 H‘qi’
Ny .

Eo—E, = h LE’ [:tv(q')]

onde s energia do ndutron ¢ E = h’k’/2m~ 8 6 o vetor da rede rec/proca, @ N, 0 nGmero de fonons
envolvidos no processo, sendo os sinsis (4) o (=) utilizados pers criscio o anlqullaclo de fonons
respectivements.



No caso de processo de um Unico fonon, essas equagles reduzem-se a:

E -E = thriq) 10

Nesse tipo de processo, escreve-se a partir da equacdo 8, a secgliu de choque de espalhamento
coerente ineléstica duplamente diferencial, na seguinte forma (Ve 67):

2
4 Ocoe ki gx’h

- —2 - .

)
df) dE; 1 fonen ko

» 1 1 > P .
N(q) +— 2 —]iglq,GI* x
) (Nla) +2 2] 9

¥
x 88 -G Fa) BE, — E ¥ hutd)

onde as funcBes & representam as condigBes de conservacio, v, ¢ 0 volume da célula unitéria do cristal @
Ni(a’ é o fator de populacfio estaifstico de Bose-Einstein dado por:

1
W QKT
* B

N(3) =

nas notagles (t) ¢ (9 o s;iml’wgcrior refere-se a processos de criacio e o sinal inferior a processos de
aniquilacio de fonons, ¢ gl(q, G), definido como sendo o fator de estrutura para o espelhamento
‘neléstico, é dado por:

e >

(&.5an e 12

~é

b
n
= [2em v(q))*

com ¢~W* igus! so fator de Debye-Whller, ms a matsa do tomo s e 3,(5) o vetor de polerizacio do
fonon.

A andlise do termo 6.:(;) presente no fator de estruturs é de grande importbncls no
planejemento de uma experiéncia de determinaciio das relacBes de dispersfo, conforme seré discutido
mais adisnte na secglo IV.1.1.

O subscrito j, presents nes equacles 11 ¢ 12 é colocado pars designar um perticulsr ramo da
relacio de dispersfo. Os ramos com frequinciss mais beixas, conhecidos como “ramos scisticos” .
representam modos de vibraco nos quais todos os dtomos da céluls unitéria vibram aproximadaments
em fase o, pera asm cas0, o fonon é ums onds soncra. vaﬂomp.qumdualfnqdmhv
depende linesrments do vetor de onds § e esté relacionads com s velocidede do som no cristal ¢, pele
misclo v=cq; nesss caso » frequincia tende 8 2o quando q tende & zero. Por outro ledo, os ramos
com frequincias mais sitss, .80 conhecidos como “ramos Opticos”. As vibragBes pticas de comprimento
ds onda grandes, sSo importantes na intersclio de cristais com ondss sletromagnéticss de comprimbntos
Ge onde da mesme ordem Cs grandeza; esses vibracBes slo perticulermente importantes no caso de
interacBo com ondss de luz ¢ s forgs de interacio depende das oscilacBes elétricas sssociadas com s
vibragBes da reds. A origum de denominaclo “Optico”, & comumente explicada considerando-se cristais



jonicos, nos quais 0 movimento defasado dos stomos na célula unitéria, produz uma regilfio polerizads
eletricamente, que por sua vez pode interagir com ondas e|etromagnéticas‘3"

CAPITULO I
ARRANJO EXPERIMENTAL

Um espectrdmetro de cristal de trés eixos é composto fundamentalmente de um sistema pars
extraco de feixe de ndutrons térmicos monoenergéticos, de um arranjo de movimentacio da amostra &
sr estudada e de um conjunto analisador para o feixe de ndutrons espalhados nessa amostra. Nesse tipo
de .spectrdmetro, os trés eixos s8o definidos pelas direcSes verticais que passam pelos pontos nos quais
o feixe muda de dire¢3o.

No caso do espectrdmetro de cristal de trds eixos do IEA, a fonte de ndutrons é o reator de
pesquisa IEA-R1, refrigerado e moderado a dgua leve, que opera normalmente a uma poténcis de 2 MW
proporcionando um fluxo da ordem de 10! néutrons térmicos/cm?.s na posicio do carogo. Os ndutrons
térmicos emergentes do reator sio aqueles que, apds perderem energia durante o processo de moderacio.
atingem o equilfbrio térmic, com os nacleos do meio moderador; apresentam um espectro em
comprimento de onda cuja forma é proxima a de uma Maxwelliana, abrangendo um intervalo de energias
de 1074 eV a 1evi1¥,

Na Fi~.,a 1 é mostrado um diagrama esquemdtico do espectrdbmetro de cristal de trés eixos
construfdo no IEA''S), Como pode ser visto nesse esquema, o feixe de ndutrons polienergéticos
emergentes do reator, apds ser definido pelo 19 colimador (C,), incide sobre o cristsl monocromador X,
que seleciona um feixe de néutrons monoenergéticos. Esse feixe é extraldo do interior da blindagem
principal através do 22 colimador (C;) e incide sobre a amostra colocada na posiclo S e orientada
segundo um &ngulo V. Os néutrons espalhados pela amostra em um Bngulo ¢, psssam pelo 3°
colimador (C3), sfo analisados em &angulo e energia por meio do cristal analisador X;, e apls
atravessarem o 492 colimador (C4), atingem o detetor posicionado em um &ngulo 20A em relaglio
direcdo do feixe espathado.

(11.1 — DescrigBo do Espectrdbmetro de Cristal de Trés Eixos do IEA
111.1.1 - Extraglio do Feixe de N8utrons Térmicos

A extracSo do feixe de nButrons térmicos ¢ feita pelo sistema de colimaclio primério, instalado
no interior do canal experimental n¢ 10 do reator.

Ewe sistema consta basicamente de um conjunto de tubos de slumfnio com dois estégios,
conforme mostrado na Figura2, O 19 estigio, um tubo com 4” de dilmetro externo ¢ 76 cm de
comprimento, foi instalado na extremidade do canal experimental, proximo 80 carogo do reator. Ese
estigio visa aproximar a fonte plana de néutrons para 0 meio do canal experimental, aumentando desss
forma o fluxo de ndutrons térmicos extraldos. O 29 estdgio consta de um tubo com 6.1/27’ de didmetro
interno e 2,15m de comprimento e foi instalado na regifo d» canal gxperiments! oonupondonh ']
perede do reator; serve como recepticulo para 0s vérios colimadores internos.

Nesse Gitimo tubo, foi colocado pela ordem, iniclalments um cojimador. de ferro de superficie
lateral externa cilindrics com 6.1/2” de didmetro e interna ne forms de um tronco de cone. O didmetro
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interno anterior é de 4.1/2” e o posterior 3”, o que causa uma redu¢do na drea transversal do feixe. Para
maior facilidade de instalag3o, esse colimador foi construldo em trés partes, tendo um comprimento
total de 75cm. Em seguida ao colimador de ferro, foi colocado um colimador cilindrico de chumbo.
com 35cm de compri 7ento e 3 de didmetro interno. Esse colimador, juntamente com o anterior,
permite a extracio de um feixe de néutrons com 3" de diSmetro, onde a corda restante é totaimente
blindada para a radiac3o gama e néutrons do feixe inicial.

A parte restante do 2° estagio no sistema de colimagdo primario, é preenchida com um tubo de
aluminio de 5.1/2” de didmetro externo, no qual foi alojada coaxialmente uma caixa de latdo de seccio
transversal quadrada, projetada para receber o colimador do tipo ““Soller”, que serd descrito na secgdo
111.1.2.1. Essa caixa tem um comprimento total de 105 cm e a secgdo transversal possui internamente
uma dimensdo de 2.5/8” de aresta. O volume interno do tubo de aluminio e externo 3 caixa receptora
foi preenchido com concreto para aumentar a eficiéncia de blindagem para néutrons e radiagdo gama nas
dreas laterais 3 caixa.

Foi necessaria a colocacio de uma blindagem adicional na zalda do canal de irradiacdo para
evitar a passagem de radiacdo pela regiio compreendida entre o tubo de aluminio correspondente ao 2°
estddio e os vérios colimadores descritos; isso porque em virtude das tolerdncias nos didgmetros externos
dos colimadores, forma-se uma estreita corda na qual a radiagdo ndo ¢ blindada (“efeito de corda”). Para
solucionar esse problema colocou-se na parte posterior o sistema de colima¢do primério, onde o canal
experimental possui didmetro maior, trés discos de chumbo, cada um com 3 cm de espessura e 21 cm de
didmetro externo, com uma abertura quadrada em seu centio e que se ajusta perfeitamente na
extremidade da caixa de latSo que contém o colimador “Soller”. Essa blindagem externa é completada
com uma caixa cilindrica de parafina misturada com borax, material esse que possui alta seccdo de
choque de absor¢§o para ndutrons lentos; a caixa foi construfda de modo a envolver completamente os
trés discos de chumbo citados e preencher todo 0 espa¢o vazio existente na extremidade do canal
experimental.

11.1.2 -~ O 12 Eixo do Espectrdbmetro

Denomina-se 192 eixo do espectrdmetro o eixo vertical que passa pelo centro do cristal
monocromador, que é o pouto de intersecgdo das linhas que definem o feixe inicial e o feixe de
néutrons monocrométicos difratados pelo cristal.

O equipamento de ajuste e movimentacdo do cristal monocromador do feixe de néutrons, os
sistamas de colimacio dos feixes incidente e difratado, a blindagem principal do espectrdmetro e »
unidade de monitoracfo do feixe monoenergético, compBe os principais equipamentos associados com o
12 eixo, e serfo descritos nas seccBes de H1.1.2.1 4 111.1.2.6.

11.1.2.1 = 0 12 Colimador

No interior da caixa de latio descrita na secclo (11.1.1, esté colocado um colimador do tipo
“Soller"!2 3) de 80 cm de comprimento, secglio transversal externa quadrada com 2.6/8"” de erests,
peredes lazerais de latlo de 3/8” de espessura (Figura 3). O colimedor contém 7 canais retangulares
verticais com abertura de 1/4” cads um e separados por l8minas finas (0.6 mm de espessura) de bronze
fosforoso; essa abertura, levendo em conta o comprimento do colimador, proporcions uma divergincia
anguisr horizontsl- de 27’ para cada canal. A ligs de bronze foi utilizads na confecclo desse ¢ de todos
os demais colimadores do espectrdmetro (serfo posteriorments descritos), em ‘virtude de suss-
propriedades mecsnicas ssrem convenientes pera fabricaclo de I8minas fines ¢ resistentes. Akm disso, em
sus composicio estBo presentss os elementos quimicos Cobre (80-96%), Estanho (8-10%) ¢ Fosforo
{tracos), que possuem secclio da choque de espathamento gln ndutrons relstivaments aita, 0 que &
muit importants em terr10s de luminosidade do colimador!23),
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Para reduzir a divergéncia angular vertical do feixe, foi instalado posteriormente, um colimador
‘“Soller’” com 25cm de comprimento, identico ao anterior, porém com os canais dispostos-
horizontaimente. A divergéncia angular verticat é de 1°27".

A drea util do feixe colimado obtido com esse conjunto, que compde o 1° colimador do
espectrdmetro, pode ser representada por um retingulo de fargura 1.3/4” e altura 1.5/8”. O fluxo de
néutrons térmicos emergentes do sistema de colimacio primdrio, medido na posicio do cristal
monocromador, é da ordem de 10® ndutrons/cm? .

111.1.2.2 — Blindagem Principal

A blindagem principal do espectrdmetro de cristal de trés eixos é constitu/da por um tanque
com paredes de ferro com 1/2” de espessura, no qual é preenchido com material absorvedor de néutrons
e radiacio gama. Um esquema da blindagem estd apresentado na Figura 4.

Esse tanque 2st§ apoiado sobre uma plataforma de ferro, que se movimenta sobre um par de
trilhos paralelos com 5 metros de comprimento. Essa distincia possibilita o afastamento da blindagem
principal de forma que se possa retirar, quando necessirio, todo o sistema de colimagdo primdrio. Na
instalagdo dos trithos foram tomados cuidados no sentido de obter-se o melhor alinhamento possfvel.

A blindagem principal contém um canal de entrada e trds canais de safda para feixe difratado.
O canal de salda n? 2, encontrase atualmente obturado com um cilfndro de concreto e chumbo, e
pretende-se futuramente utilizd-lo para a instalagdo de um difratdmetro de eixo duplo. O canal de salda
que se encontra na direcdo do feixe incidente, também foi obtido internamente com cilindros de uma
mistura de parafina e borax, para absor¢io de parte dos ndutrons do feixe direto, e com um cilindro
macico de ferro de 45cm de comprimento, para blindagem da radiagdo gama e néutrons rdpidos
provenientes do caro¢o do reator. Externamente, sobre uma mesa de ferro soldada a carcaga, foi
colocado um ““beam-catcher” adicional na direc3o do feixe direto, na forma de um tubo com 40 cm de
aresta, preenchido com uma mistura de parafina e borax. O canal de safda n? 1 foi utilizado para extrair
o feixe monocromético para efetuar os experimentos com o espectrdmetro de cristal de trés eixos.

Por projeto de construgdo, o 8ngulo formado entre a direcio do feixe incidente e a direcdo dos
canais n? 1 e n® 2, é de 40° para ambos os casos.

Na parte superior do tanque de blindagem principal existem duas cavidades cil(ndricas verticais,
projetadas para alojar dois tambores que compdem dois sistemas monocromadores de nutrons /ver
secclo 111.1.2.3). A primeira dessas cavidades destinar-se-4 ao sisterna monocromador do difratdmetro de
eixo duplo citado anteriormente, e portanto possui eixo vertical passando pelo ponto de intersecgdo das
linhas que definem as direcBes do canal de entrada e do canal de saida n?2. A segunda delas, que é
utilizads pelo sistema monocromador do espectrdmetro de trés ei.:0s, possui eixo vertical passando pelo
ponto de intersec¢do das linhas que definem as direcBes do canal de entrada e do canal de safda n? 1,

Em uma das laterais do tanque fci instalado um sistema de extensSo para comando manual de
sbertura e fechamento do registro de drenagem de égus do canal experimental. O acoplsmento do eixo
extensor com o eixo do registro é feito por meio de uma junta universal, em virtude do no slinhamento
desses dois eixos.

A finalidade da blindagem principal é reduzir so méximo as doses de radiaclo gams e ndutrons
nes greas de trabalho préximas eo espectrdmetro. Para tanto, no interior do tanque, nas regibes
circunvizinhas aos quatro canais dos feixes, forem colocados tijolos de concreto de alta densideds,
altamente absorvedores de radiacBo gams e ndutrons. O volume interno restants foi preenchido com
pedras de barita e dgus.
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Na regifo de contacto da blindagem com a parede do reator, encontrava-se inicialmente uma
regido onde a dose de radiacio para nédutrons estava acima dos niweis de dose permissiveis. Blindou-se
essa regifo com caixas preenchidas com parafina e borax, as quais foram colocadas nas laterais e na parte -
superior da regio de contacto.

Apbs o término da instalagio da blindagem principal, foi feito um mapeamento radiométrico
detalhado nas dreas préximas ao espectrdmetro, consiatando-se que a blindagem ¢ eficiente, permitindo
o trabalho permanente dos operadores junto ao espectrdémetro.

111.1.2.3 — Sistama Monocromador

O posicioramento do cristal monocromador, constituiu um dos problemas criticos do projeto
do espectrdmetro, pois hd necessidade de se deslocar o cristal de forma precisa sob certos graus de
liberdade. O problema ¢é agravado pela localizagdo do cr'stal no interior da blindagem, no ponto de
interseccdo entre o canal de entrada e o canai de safda n? 1, egido essa de dificil acesso

Para efetuar o posicionamento, foi construldo um tambor cilindrico de ago, que aloja um
sistema de comando 3 distdncia para o cristal monocromador.

Esse tambor, que estd mostrado na Figura 53, ¢ inserido no interior da cavidade da blindagem
principal. Possui na parte inferior uma mesa regulivel, que sustenta o cristal monocromador, com dois
graus de liberdade de movimentos (Figura 5b). O primeiro deles, um movimento de translagSo
horizontal, permite o deslocamento do cristal transversaimente a direcio do feixe incidents, em até
25 mm. O segundo movimento, chamado movimento de balanceio, possibilita ao cristal uma rotagdo em
tomo de um eixo coir~idente com a direg3o do vetor de espalhamento; o desiocamento angular méximo
de balanceio é 30°.

O tambor como um todo ¢ apoiado na parte superior da estrutura da blindagem por meio de
trés parafusos niveladores. Isto permite um pequeno ajuste na direcio vertical e um alinhamento pecfeito
da altura do cristal monocromador em relacio a diregSo do feixe incidente. A parts central do tambor
tm liberdade de rovagdo de 360° em torno do eixo vertical, permitindo o chamado movimento de
“rocking’ para o cristal monocromador.

Todos os trés Gltimos movimentos descritos, s8o operados manuaiments através de controles
montados na parte superior do tambor, externa a blindagem principal, os quais, apCs o sjusts definitivo
do cristal, slio fixados por meio de travas de fixagSo.

Para evitar que a radiacio escape pera o ambiente atrawbs do tambor, -utilizouse como
blindagem 6leo mineral, para preencher o volume compreendido entre 0 corpo do tambor ¢ sus parte
central giratoria. Dessa forma tornou-se livie 0 acesso A renilio superior da blindagem principal, mesmo
com n~ ~-tor operando normaiments. '

111.1.2.4 — Cristasl Monocromedor: Escolha ¢ Posicionsmento

O critério bésico pars a escotha de um cristsl monocromador pera o espectrdmetro de trés

eixos, é a obtenclio de uma méxime intensidade pera o feixe de ndutrons monoenergéticos sxtrafdo pelo
cansl re safda n9 1.

- O principio de extraclo de um feixe de nutrons monoenergéticos pelo cristel mnoerom;dof,
estd beseado nas propriedades ondulatoriss do ndutron e na difreclio seletive de um feixe de nbutrons

polienergéticos por um monocristal, 8 qual é governada pels equaclo de Bragg pers o espsihsmento
coerente elfstico:
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2dsen0M
A= — : n=1,2 3 etc.

onde n é a ordem de reflexf0, A o comprimento de onda do nfutron, d a distdncia interplanas do
conjunto de planos cristalinos apropriados (hkl) e @,, o angulo entre a direcBo do feixe de ndutrons
incidentes com respeito a direco dos plano.. No caso do espectrdmetro de trés eixos, o 8ngulo 2 GM é
fixo e igual a 40°, conforme projeto de construgdo.

A partir das propriedades ondulatérias dos péutrons pode-se relacionar o comprimento de onda
A e a energia E, por meio da express3o: A =0,286 E™’* com A em angstrons e E em elétron-volts.

Para a slecio de um feixe de ndutrons monoenergéticos com comprimento de onda A, a
equacdo de Bragg ¢ calculada para n = 1, ou seja, sem considerar a presen¢a de contaminacBes de ordens
superiores no feixe (isto é \/2, \/3, etc.).

O feixe de néutrons térmicos polienergéticos emergentes do sistema de colimagdo primdrio e
incidentes no cristal monocromador, apresenta uma distribui¢cio do tipo Maxwelliana e, especificaments
no canal experimental n? 10 do reator IEA-R1, o méximo do pico da distribuicio estd em

Ap=1,1A14

Nessas condicdes, um cristal monocromador ideal é aquele que apresenta alta refletividade e, de
acordo com a equacio de Bragg, tenha distdncia interplanar tal que difrate néutrons com comprimento
de onda préximo a Ap, uma vez que no presente caso 2 OM ¢é fixo.

Dois cristais monocromadores, que j& tinham sido estudados anteriormente‘zs’, mostravam
caracterfsticas convenientes para o espectrdmetro de trés eixos e foram comparados: g primeiro deles,
um cristal de Alum(nio em forma de placa com dimensBes de 3" x 4" x 1”, possui familia de planos
(111) paralelos & face de maior drea;e o segundo, um cristal de Cobre com a mesma forma do anterior,
nas dimensGes 3’ x 3’ x 1/2°’, ainda com a famflia de planos (111) paralelos & face maior. A méxima
intensidade refletida é aproximadamente a mesma para ambos os cristais.

Nas condicles j§ descritas, o cristal de Aluminio (com df‘,', =2,338 A} difrata ndutrons
monoenergéticos com comprimento de onda A,, = 1,589 A e o cristal de Cobre (com dv, =2,087A)
difrata néutrons com A, =1,428 A.

O comprimento de onda no caso do Cobre é mais préximo do valor j& conhecido Ap do pico da
distribuico; isso proporciona uma vantagem em relacSo ao Aluminio em cerca de 25% no nGmero de
neutrons dispon(veis para a difrago. Além disso, de acordo com a forms da distribuic!o“", o
comprimento de onda sendo menor no caso do Cobre, a contaminagBo de 2° ordem é reduzida; em
Nosso caso, para o Cobre é duas vezes menor do que para o aluminio,

Por todos esses motivos, foi escolhido o cristal de Cobre (plano (111)) para monocromador no
espectrdmetro de trés eixos.

Esse cristal foi instalado na mesa reguldvel fixa ao tambor, conjunto esse descrito na secglo
anterior, e todos os cuidados foram tomados para se obter o melhor posicionamento preliminar possivel.

Posteriormente, jd com a parte eletrdnica de detecclio de néutrons montada e testada, fol 30!!0
o ajuste preciso do cristal monocromador, com auxfiio dos trds movimentos de ajusts, descritos na
smcolio precedente. Foram efetuadas ciclicamente medidas das curvas de “rocking’’, movimento de
balanceio ¢ movimento de translac@o horizontal do monocromador, & os resultados para o Gltimo ciclo
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s¥o mostrados na Figura 6, onde as setas inicam a posicdo final escolhida para o posicionamento
do cristal.

11.1.2.5 — 0 29 Colimados

O feixe de néutrons térmicos monocenergéticos obtido por refiexdo de Bragg no cristal
monocromador de Cobre é extrafdo pelo canal de safda n? 1, através do 29 colimador do espectrdmetro,
totalmente analogo ao 1° colimador, descrito na secgio 111.1.2.1. A divergéncia angular horizontal é de
27, da mesma forma que para o 1° colimador. O fluxo de n2utrons monocrométicos, medido na posicio
da amostra, é da ordem de 10° néutrons/cm?.s.

_Esse colimador aloja-se perfeitamente a0 interior de uma caixa receptora de lfat3o instalada na
reqio central de um cilindro de cimento amianto, colocado no interior do canal de safda n° 1. Para
efeito de blindagem da radiacio gama e néutrons espalhados no interior da blindagem principal, todo o
volume compreendido entre a regido interna do tubo e externa 3 caixa receptora, foi preenchido com
concreto de alta densidade.

Na parte externa dessa blindagem foi colocado um anel constru(do com um tubo de didmetro
maior, cujo interior foi preenchido com chumbo, para eliminar o possfvel “efeito de coroa” resultante
de imperfeigBes nas superf(cies laterais dos tubos.

.1.2.6 — Unidade de Monitoracio do Feixe Monoenergético

Com a finalidade de controlar o fluxo de feixe de ndutrons monocromdticos durante o decorrer
das experiéncias, toi instalado junto a safda do 2° colimador, um monitor do tipo cmara de fissSo, de
baixa eficidncia. O monitor tem a forma de um quadrado com 4.1/2” de aresta, e regiSo sensivel circular
com 4” de raio. Essa regifo é circunscrita ao quadrado que determina a 4rea da sec¢do transversal do
feixe de néutrons monocrométicos definida pelo 22 colimador, de modo que a cimara é atravessada por
todo o feixe de néutrons.

111..3 — O 29 Eixo do Espectrdmetro

O 22 eixo do espectrdmetro é comrespordente a0 eixo vertical que passa pelo ponto de
intersecco das linhas que definem os feixes incidente e espalhado pela amostra. A esse eixo estfo
associados 0s conjuntos de movimenta¢io da amostra e do brago principal do espectrdbmetro.

Esses conjuntos de equipamentos encontram-s¢ montados sobre uma plataforma construfde em
chapa de ferro de 3/4”, fixa a0 carro gue suporta a blindagem principal, ¢ situada junto 3 extremidade
externa do canal de salda n9® 1. Essa platatorma foi projetada de modo a permitir qus todo o
espectrdmetro de trés eixos ¢ mova como um (nico conjunto, sobre os trilhos fixos 20 piso do reator.

Os equipamentos de movimentagio mencionados estio descritos nas ssccBes 111.1.3.1 @ 111.1.3.2,

111.1.3.1 — Sisterns de Movimentacio da Amostrs e do Brago Principal

O movimento de giro da amostra em tomo de seu eixo vertical, § feito por uma mess de frezs,
cuja superficie é colocada paralelaments 80 plano de espalhamento, ¢ possul bess circuler com 9’ de
didmetro. O movimento angulsr da mesa ¢ efetuado manusiments [ > ums manivela de sixo horizontal ¢
8 leitura angular é feita por ume escala que permite precisSo de 15”. ’



Essa mesa foi instalada sobre uma chapa retangular de ferro fixada 3 plataforma descrita na
abertura desta seccdo. Nos cantos dessa chapa retangular, cncontram-se montados quatro suportes de
ferro alguns milfmetros mais altos que a altura totsi da mesa de freza, aos quais se fixou uma segunda
chapa de ferro, de dimensdes iguais as da primeira. Essa chapa superior apoia todo o conjunto de
movimentacio do brago principal do espectrdmetro. A Figura 7 mostra uma vista de todo esse conjunto.

Um eixo vertical de ago, instalado no centro da mesa de freza  .sa por um furo existente na
chap:. superior; esse eixo suporta uma pequena plataforma circular projetada para apoiar a mesa
goni métrica de posicionamento da amosha (veja secgio 111.1.3.2).

Sobre a chapa superior de ferro, apoiou-se uma segunda mesa de freza, semelhante 3 primeira,
mas muito maior, com didmetro de 25", € mesma precisio de leitura da anterior. Sua fixaclo foi
efetuada de modo que seu eixo de giro ficasse na dire¢do do 29 eixo, e portanto, concéntrico ao eixo de
giro da mesa de freza menor.

Na mesa maior, foi entdo apoiado e fixado paralelamente, um par de vigas de ferro com perfis
em forma de “1” e comprimento de 1,90 m ~ada uma; esse par de vigas constitui o brago principal do
espectrometro.

111.1.3.2 — Mesa de Ajuste da Amostra

No espectrometro de cristal de trés eixos, o posicionamento da amostra é feito por uma mesa
goniométrica de fabricacdo polonesa, apoiada sobre a plataforma circular que é fixa ao eixo vertical
preso 3 mesa de freza inferior. Essa mesa goniométrica possui 5 graus de liberdade:

— dois movimentos lineares executados perpendicularmente entre si, no plano horizontal,
chamados “‘deslocamento X" e “deslocamento Y, com liberdade de até £ 25 mm em
torno da posic3o central.

— dois movimentos angulares, g, e ¥, com liberdade de t 15° em torno da posi¢io central,
e com os centros de giro coincidentes em um ponto localizado a 100 mm da base superior
da mesa.

— um movimento de rotagdo em tomo de seu eixo vertical central (movimento de
"rocking”), chamado “eixo w".

A altura e o nivelamento da mesa s30 regulados por tr8s parafusos fixos a sua base inferior ¢
dispostos 120° uns em relagdo aos outros. Esses parafusos permitem um deslocamento vertical méximo
de 5 mm.

De todos esses 5 graus de liberdade, os trds angulares s3o comandados por servo-mecanismo,
com um mbdulo de comando contendo controles que permitem a movimentacio nos dois sentidos e
com duas velocidades ; 0s dois movimentos lineares sJo efetuados manualmente.

110.1.4 - O 3° Eixo do Espectrdmetro

O 372 ¢ix0 do espectrdmetro é o eixo vertical que passa pelo ponto de interseccSo das linhas
que definem os feixes inc'dente e espalhado pe.o cristal analisador. A distdncia entre 0 2° @ 3° eixos é
de 70 cm. )

Os equipamentos que compBem o 32 eixo sfo a biindagem do sistsma analisador, o 3° ¢ 49
colimadores, q cyistal analisador e as mesas para sua movimentacfo, além do detetor com sus blindagem
propria. Esse sgyjpamento é descrito nas seccBes 111.1.4.7 2 111.1.4.6.
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111.1.4.1 —- Sistema Analisador

Na extremidade do brago principal do espectrdmetro, descrito na seccdo anterior, foi instalado -
um difratdbmetro de Raio-X adaptado, construfdo pela “Picker Corporation’’, EEUU. Esse difratdmetio
permite 0 movimento de rotagdo de sua mesa central em torno do 3° eixo €, ainda, 0 movimento de um
pequeno braco horizontal, que convencionou-se chamar ‘‘braco do sistema analisador”, colocado
radialmente em relagdo ao mesmo eixo. Esses dois movimentos s8o feitos manualmente por duas
pequenas manivelas acopladas a um sistema mecanico fque permite a leitura dos dngulos com precisdo de
0,01°. Uma das manivelas gira a mesa central de um angulo que chamamos wWp - A segunda manivela faz
girar a mesma mesa central, porém, nesse caso, conectada com o brago do sistema analisador numa
relagdo 0A 12 0A onde 0A é o ingulo de posicionamento do cristal analisador.

Para ajuste do cristal analisador, foi instalado sobre a mesa central do difratdbmetro, uma
pequena mesa goniométrica de fabricagdo polonesa. Essa mesa possui quairo graus de liberdade de
movimentos, mas como um todo possui 0 movimento angular "wA" do cristal analisador ao redor do 3°
eixo, que é executado por uma das manivelas de controle do difratdmetro adaptado. Dos quatro
movimentos possfveis dessa mesa goniométrica apenas um dos movimentos angulares, ¥, {ou wy), é
comandado nor servo-mecanismo. Os centros de giro dos movimentos angulares s3o pontos coincidentes
localizados a 40 mm da base supcrior da mesa.

Todo o sistema analisador do espectrOometro, estd envolvido por uma blindagem cilfndrica de
53 cm de altura, 68 cm de didmetro interno e 1 m de didmetro externo, cujas paredes laterais foram
preenchidas com uma mistura de parafina com borax. Esse anel de blindagem possui duas aberturas
localizadas diametralmente em sua parede lateral, por uma das quais passa o 3° colimador do
espectrdmetro (veja secg3o 111.1.4.2). A finalidade dessa blindagem é impedir que os néutrons do
ambiente atinjam o sistema analisador. Para reforcar sua eficiéncia contra néutrons térmicos, suas paredes
internas foram totalmente revestidas com folhas de Cidmio, de 0,8 mm de espessura, elemento esse de
alta seccdo de choque de absor¢do para ndutrons de baixa energia. Esse revestimento foi feito para evitar
que os néutrons rdpidos do ambiente, termalizados pela parafina das paredes, entrem para o interior da
blindagem. Ele é Otil ainda como blindagem radiolégica para os néutrons lentos que eventualmente sigai
um caminho inverso, ou seja, saiam do interior da blindagem para o ambiente.

A blindagem do sistema analisador é ainda completada por uma tampa circular, de espessura
aproximada de 15cm de parafina e borax, revestida internamente com folhas de Cddmio. Na parte
inferior, uma caixa do mesmo materiz! foi colocada sob o sistema analisador, fixa ao bra¢o principal.

Em vista do extenso volume dessa blindagem, foi necessiria a construcdo de dois eixos
extensores para o sistema mecanico de leitura e muvimentacdo dos 8ngulos do difratdmetro adaptado. Os
eixos extensores apoiam-se sobre mancais de rolamentos, rigidamente fixos a uma barra presa ao braco
principal. Tod. o conjunto foi cuidadosamente projetado e montado de modo a manter a precis§o do
conjunto analisador.

Para minimizar ao méximo as tensdes sofridas pela mesa de freza que movimenta o brago
principal, em cuja extremidade estd o conjunto analisador com toda a sua blidnagem, foi colocado na
outra extremidade do brago, um contra-peso composto por tijolos de chumbo apoiados sobre uma chapa
de ferro presa ds vigas. O equilibrio do conjunto foi verificado pela constatacdo de que o movimento da
i"esa de freza é exec'tado suavemente.

11.1.42 - O 32 Colimador

O feixe de ndutrons espalhado pela amostra incide sobre o sistema analisador apds ser definido
peio 32 colimador do espectrdbmetro. A menos de seu comprimento, 45 cn, esse colimador é exatamente
1ndlogo ao 29 colimador descrito na secclo 111.1.2.5 e possui divergdncia sngular horizontal de 48",
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Esse colimador é colocado na abertura radial feita na blindagem e seu alinhamento é feito per
dois suportes: um colccado no lado externo e outro no lado interno da blindagem i~ istema analisador.

111.1.4.3 — Cristal Analisador ¢ seu Ajuste

Um cristal de grafite pirolftico € utilizado para analisar as energias dos néutrons do feixe
espalhado pela amostra; essa anélise é feita da mesma forma que para o cristal monocromador {visto na
seccio 111.1.2.4), ou seja, a partir do espalhamento coerente eldstico, gue por sua vez é governado pela
equacgdo de Bragg.

_O cristal de grafite pirolftico, fabricado pela “Union Carbide Corporation”, em forma de placa
com 3.1/2" de largura, 2’ de altura e 3/16” de espessura, possui a famllia de planos (002) paralela &
face maior e distdncia interplanar deo2=3,354 A; foi escolhido como cristal analisador para o
espectrdmetro de trds eixos, prin. ‘paimente por causa de sua alta refletividade!22!,

Esse cristal é posicionado sobre a pequena mesa goniométrica do sistema analisador, por meio
de um berco receptor, que permite a retirada e o reposicionamento do cristal quando necessirio, sem
perda da reprodutibilidade de sua posicdo correta.

Da mesma forma que para o caso do monocromador de Cobre, o ajuste final do c-istal
analisador foi efewado inicialmente pela medida da curva de “rocking”’. Depois com a ajuda dos dois
movimentos de balanceio da cabega goniométrica, o cristal foi colocado na posicdo de mdxima reflexdo
do feixe incidente. A Figura 8 mostra a curva de “rocking” para o cristal analisador, onde a seta indica a
posicdo final do seu ajuste.

111.1.4.4 - O 4° Colimador

Para definir o feixe analisado de néutrons e também para evitar que néutrons da radiagSo de
fundo que conseguiram eventualmente penetrar na blindagem atinjam o detetor, foi construldo o 4°
colimador do tipo “Soller’, semelhante aos outros trés anteriores. Dimens3es do 4° colimador: 10 cm de
comprimento, 13 canais retanguiares de 1/8” de espacamento, separados por I8minas de bronze fosforoso
de 0,6 mm de espessura; a divergéncia angular horizontal é de 1°49'.

O 49 colimador foi instaladd em um suporte de aluminjo adaptado ao braco do sistema
analisador. O colimador foi alinhado e preso ao suporte, por mein de quatro parafusos fixados 3s suas
paredes laterais. )

111.1.4.6 — Detstor o sus Blindagem

O conjunto de detecclo para o feixe analisado ests fixado na extremidade do brago do sistema
analisador,

O detetor utilizado ¢ de ‘aita eficidncia para ndutrons térr.iicos, da marca " Texlium®, preenchido
com 2He pressurizado a 4 atmosferas e possui forma cilfndrica: 2’ de didmetrc = 5" de altura. Esss
detetor aloja-se no interior de uma blindagem prépria, constitu/da por um cilindro de 22 cm de alturas,
10 cm de didmetro externo e paredes de aproximadamente 2 cm, feita de uma mistura de resir.a com
carbeto de boro, sendo este Gftimo material um excelente absorvedor de ndutrons térmicos. A superficie
interna do cilindro foi revestida com uma folha fina de CAdmio para reforgar o efeito de blindagsm. A
blindagem é coberta por uma tampa de alumfnio preenchida com a mesma mistura, ¢ o:i sus parte
inferior existe um oriffcio para passagem do cabo de alta tensfo do detetor.
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Uma abertura quadrada de 45 mm de lado, feita na superffcie lateral da blindagem, permite que
o feixe analisado de néutrons, emergentes do 4° colimador, atinja ¢ detetor em sua regido sensfvel.

111.1.6 — Equipamento eletrdnico

O equipamento eletrdnico do espectrdmetro de cristal de trds eixos do 1EA, é composto gor um
sistema convencional de detecgfo de néutrons, possuindo dois canais de contagens: um para monitora¢do
do feixe monoenergético incidente sobre a amostra e outro para detecdo de feixe analisado.

Os mobdulos eletrdnicos: pré-amplificadores, amplificadores, discriminadores, contadores,
“timer”, fontes de alta e baixa tens3o e medidor de taxa de contagem, s30 todos unidades “Ortec”’, para
o canal Jo monitor; para o canal do detetor, o amplificador e o discriminador sdo unidades “RIDL" e os
demais médulos, unidades “Ortec’”. Os dados de contagens de monitor, detetor e tempo de medida, sSo
registrados por uma impressora marca “Teletype”’, conectada ao equipamento através de uma unidade de
controle de impresso, marca “Ortec”. Um diagrama de bloco do equipamento eletrdnico é mostrado na
Figura 9.

111.2 — Caracteristicas Operacionais do Espectrdmetro

Para a montagem final do espectrd. :etro de cristal de trés eixos, uma série de cuidados foram
tomados quanto 20 posicionamento das mesas goniométricas para suporte dos cristais, quanto ao
alinhamento e nivelamento dos colimadores e para a determinacdo precisa das origens para as posicdes
angulares,

Tomando como ponto de partida a reta horizontal que passa pelo centro do cristal
monocromador e cuja direcdo é a do eixo do canal de saida n¢ ", foram alinhados e nivelados o 29, 3°
e 4° colimadores, bem como as mesas gomiométricas da amostra e do cristal analisador.

A linha central de cada colimador foi obtida por meio da fixagdo de dois finfssimos fios
dispostos em diagonal, am ambas as extremidades retangulares, formando um X" em cada face. A reta
que passa pelos pontos de cruzamento do par de fios em cada face, define a linha central para cada
colimador.

0O 2° colimador foi ent§o alinhado utilizando um teodolito, pela focalizacBo de cada um dos
pontos centrais das faces do colimador. Por procedimento andlogo foram feitos os alinhamentos do 3° ¢
49 colimadores. Os trés colimadores foram considerados alinhados quando os seis pontos centrais s suas
faces, coincidiram com o ponto central observado visualmente na luneta do teodolito.

Para alinhamento das mesas goniométricas, foram construfdos dois pinos de aluminio, que se
encaixam verticaimente no ponto central das mesas. Cada pino possui usinada em sua extremidade, uma
pequena esfera localizada exatamente sobre o.ponto de giro dos dois movimentos angulares Py, de
cada uma das mesas.

As mesas foram entdo ajustadas de modo que as esferas ficassem, sobre a linha central dos
colimadores e, apbs efetuadas zssas operacles, foram executados todos o3 movimentos anguleres des
mesas, sendo constatado que as esferas nio sofreram deslocamentos, por observaclio na luneta do
teodolito; isso comprovou o perfeito alinhamento das mesas goniométricas.

11.2.1 — DeterminagSo do Comprimento de Onda dos Néutrons do Feixe Mononmmmeo

Na seccBo 1i1.1.2.4, foi determinado teoricamente o comprimento ge onda dos ndutrons do
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feixe monocromdtico, obtendo-se o valor )\0= 1,428 A. Entretanto decidiu-se medir esse parmetro
experimentalmente por meio da obtencSo da figura de difracdo de uma amostra de Nfquel em pb, que
foi usada como padrdo. Para isso, o espectrdmetro de cristal de trés eixos foi operado como um
difratdmetro de dois eixos, isto €, sem o cristal analisador e com o detetor fixo na posicio angular
20A =0(2”. Nesse experimento, foi também possivel determinar com precisdo o desvio na origem do
dngulo P do brago principal do espectrdometro.

Num diagrama de difracdo, as posi¢cdes angulares dos picos obtidos, dependem
fundamentalmente da estrutura cristalina da amostra, do comprimento de onda dos néutrons do feixe
monocromiatico e evidentemente da posi¢do da origem dos 3ngulos do difratdmetro, uma vez que
qualquer imprecisdo nessa origem, causard um desiocamento nessas posigdes angulares.

_Na montagem do espectrdmetro, foram tomados todos os cuidados com o objetivo de
determinar as origens com a maxima precisdo; nessas condi¢Bes pode-se supor que O erro nessas origens
seja considerado como sendo pequeno. Dessa forma pode-se aplicar o tratamento de dados conforme a
referéncia bibliogréfica citada‘zn, para se obter uma reta de calibragdo que fornecers o valor de )\0:

onde y = 2d,,, sen @, x =2 dhk' cos tbi, d,,; sdo as distdncias interplanares dos planos da amostra de
Niquel e 2¢i as posigdes angulares de cada um dos picos na figura de difracdo medida. O coeficiente angular
da reta de calibragio, — &, fornecera a correcdo na origem dos dngulos b do espectrdmetro ;o0 coeficiente
linear representa o comprimento da onda A ° dos néutrons do feixe monoenergético.

A Figura de difragdo obtida experimentalmente para o Nfgquel em pé pode ser vista na
Figura 10. A reta de calibragdo obtida desses dados estd mostrada na Figura 11.

O comprimento de onda dos néutrons do feixe monoenergético obtido nessa experiéncia foi:

A, = (1,436 10,001) A

o

e a corre¢do na origem foi de 1'.

O valor do comprimento de onda e do correspondente erro experimental foram obtidos a partir
do cileculo das posicBes angulares 2¢i de cada um dos picos da figura de difracio do Nfquel em pd.
Essas posicles faram calculadas por triangulagdo dos picos da figura de difragdo, tragando-se duas retas
em cada um deles, através de um programa de ajuste de retas pelo método dos mfnimos quadrados. A
reta de calibrag3o (Figura 11) foi tragada também por minimos quadrados.

Para determinagdo da corre¢io na origem angular do sistema analisador, a experiéncia foi
repetida, agora com o Angulo corrigido ¢ =0 e a amostra de Nfquel em pd na posicio do cristal
analisador. A experiéncia revelou uma corre¢io de 0,11° ressa origem.

Os pequenos valores para as correcBes nas origens angulares, mostraram a validade do método
empregado, além de comprovar a perfeita determinag3o preliminar das origens, durante a montagem do
espectrdbmetro, .

Par putro lado, a pequena diferenga, entre o valor de 7«0 obtido teoricamente e o valor
experimental, pode ser explicada pelo fato do ngulo de monocromatizagio 20M nfo ser precisaments
&° conforme o projeto, contendo uma certa imprecisio. O 3ngulo 29M correto fol calculado pela
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aplicagdo aa li de Bragg, utilizando-se o comprimento de onda Ao obtido experimentaimente, tendo
sido encontrado o valor 20, = 40,24°.

111.2.2 — Avaliag3o Experimental da Resolugio

Uma avaliacdo experimental da resolugdo do espectrdmetro de cristal de trds eixos, foi feita por
meio da medida do espectro dos néutrons espalhados por uma amostra metdlica de Vanidio, pera
algumas posicles do dngulo de espalhamento Jo espectrbmetro‘s'”. O Vanédio é usualmente escothido
para esse tipo de determinagdo, pois arresenta um e.palhamento essencialmente incoerente, e tem um
espalhamento gjuase-eldstico desprezivel 1.24) Nessas condi¢des, o alargamento verificado no espectro
dos néutrons espalhados pelo Vanadio, serd inteiramente decorrente da resolu¢do instrumental do
espectrometro.

Foram medidos os espectros dos néutrons espalhados elasticamente pela amostra de Vanédio,
para os sequintes 3ngulos de espathamento & : 10°, 15°, 30°, 45° e 70°, com a amostra (que tem a
forma de uma placa retangular) colocada com a face maior formando em cada caso, um &ngulo
V=9 /2, em relagio a dire¢io do feixe incidente. O 3ngulo 8 A do cristal analisador, foi variado em
intervalos iguais ao redor da posicio 20 A =24,72° (que corresponde a posicio de dete¢3o de ndutrons
espalhados elasticamente pela amostra), para medir o alargamento em energia da linha incidente. A fim
de ilustrar, o resultado obtido para ¢ = 30" (¥ = 15°) & mostrado na Figura 12.

A determinagdo da largura total da meia altura, A9 A Para cada um dos picos medidos, pode ser
colocadz em termos da largura em frequéncia Av, em unidades de THz, por meio da expressio:

1
V(THI) = 0439 —
sen OA

27
essa expressfo & deduzida a partir da lei de Bragg: A=—=2dgo, Sen OA e da expressfo para a
frequéncia do néutron h*k?/2my, =h v, k

A Figura 13 mostra a curva que descreve a variaco da largura na meia altura (em THz) dos
picos do Vanidio em funcdo do anguio de espalhamento ;essa curva permite uma avaliaclio da resolugio
do espectrdmetro.

Observando-se a curva da Figura 13, verifica-se um minimo ao redor da posiclo ¢ = _30°;em é

uma informacfo Otil para determinar a posi¢30 angular do espectrdbmetro, quando se desejs efetuar
medidas experimentais que necessitam uma melhor resolu¢do.

CAPITULO IV

VERIFICACAO DO DESEMPENHO DO ESPECTROMETRO: MEDIDA DAS RELACOES
' DE DISPERSAO DO COBRE

A avaliaciu do desempenho do espectrdmetro de cristal de trhs ejxos dn |EA, foi feits por meio
de medida das relacBes de dispersSo de uma amostra monocristalina de Cobre.
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A principal razio para a escolha do Cobre como amostra padrio, reside no fato de que para
esse material s3o encontradas na literatura, medidas das relagdes de dispersio obtidas com
espectrometros de trds eixos de alta pfecisﬁo‘zo'zs' . Dessa forma, o desempenho do espectrdbmetro do
IEA, foi avaliado pela comparacSo direta dos resultados experimentais com aqueles existentes na
literatura.

Além disso, o Cobre possui um retfculo cristalino relativamente simples, ou seja, estrutura
ciibica de face centrada (f.c.c), gque permite algumas simplificacdes na andlise dos resultados
experimentais.

V.1 — Procedimento Experimental

De acordo com as equagBes de conservagio 9 e 10, um ponto (v, ;) de um ramo das relagSes
de dispersdo para uma 0ada amostra, pode ser determinado pela medida do valor da energia E; e (10
vetor ae onda k; do néutron espalhado, a partir do conhecimento da energia E o do vetor de onda ko
do néutron incidente.

Quando no processo de espalhamento, um modo normal de vibragdo dos 4tomos do cristal é
excitado ou desexcitado, hd4 um aumento na sec¢So de choque coerente inelastica {equago 11} e
portanto um aun;ento na intensidade do feixs de néutrons espalhados. Isto significa que a frequéncia v e
o vetor de onda q, juntamente com Eo, E,, ko e f(. , estdo satisfazendo as equacles 9 e 10.

Em um espectrometro de cristal de trés eixos, a experiéncia é executada posicionando-se
sisternaticamente O espectrometro para determinar virios valores de E; e k; consequentemente vérias
transferéncias de energia e quantidade de movimento entre o néutron e a amostra. Entdo, de acordo com
o que foi discutido no parigrafo anterior, um pico no conjunto de medidas de intensidade do feixe de
néutrons espalhados, ser§ obtido quando um modo normal de vibracdo dos stomos do cristal for
atingido. Quando isso ocorre, diz-se que foi detectado um “grupo de néutrons”. A frequéncia do fonon
serd determinada pela frequéncia correspondente 3 dentrbide do pico e um ramo completo da relagdo de
dispers3o sera obtido pela medida ce um certo nimero de grupos de néutrons.

IV.1.1 — Método “G-Constante”

Existem vdrios métodos para operar um espectrdmetro de cristal de trds eixos, de modo a obter
experimentaimente as relacBes de dispers3o. Entre o8 mais importantes estio os métodos do

“Q-constante” da energia constante e o de varredura linear'19),

Nas experiéncias para a medida das relagBes de dispersSo do Cobre, o espectrdmetro do IEA foi
utilizado operando pelo método a-constante, elaborado por Brockhouse, em 1961'5). Nesse método o
" vetor 6, transferdncia de vetor de onda, é mantido inalterado durante a medida de um grupo de
néutrons.

Vérias razBes contribuem para tornar o método 6-constame 0 mais importante ¢ 0 mais
utilizado método de operacdo para um espectrdmetro de cristal de tréds eixos'' Y, Entre essas razles estd
o fato do método possibilitar, através de uma anélise do fator de estrutura (equacBo 12), a escolha da
z0na da rede recfproca conjugada com a escolha do modo de vibraglo, transversal ou longitudinal, do
fonon que deverd ser predominantement: excitado (ou desexcitado) Nessa zona ;essa predominancia por
sua vez, dependerd do vetor de onda q e dos vetores de polarizaclo e ee . lss0 proporciona uma
grande vantagem, pois a seccBo de choque coerente ineldstica, e portsnto, a intensidade dos grupos de
néutrons a serem medidos, é diretaments proporcionsl so termo Q.e presente no fator de estruturs
{vide equaco 12). ’

Na maioria dos casos, o wvetor 5 pode ser escolhido experimentaimente, de modo a ser
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aproximadamente paraielo a um dos vetores de polari;acso e em consequéncia, quase perpendicular 30
outro.’ Por exemplo, quando o vetor de polarizagSo e, , do modo longitudinal é perpendicular a 6 o
vetor e serd paralelo a d;nesse caso a sec¢cdo de choque coerente _)seré nula para o modo longitudinal e
méxima para 0 modo transversal, por causa do produto escalar 4. e exisiente na equac3o 12, e somente
este (Itimo modo podera ser excitado. Isso pode ser visualizado com auxf(lio da Figura 14, que mostra
um plano da rede recfproca de uma amostra genérica, para a qual deseja-se planejar uma experiéncia para
detecio de um fonon no ponto (Q_, Qv) da rede. O fonon de vetor de onda a estd se propagando na
direcdo Y ;o0 vetor de polarizacdo é:_ estard entdo na mesma +direc;zo e 0 vetor ?’T na direcdo X. Nesse
caso, em virtude do vetor 6 ser aproximadamente paralelo a er, é esperado que o modo transversal seja
predominantemente excitado. Esta seria entdo uma condi?é'o experimental favordvel para a detec3o de
um fonon que se propague transversalmente a dire¢3o y!26)

Na Figura 15, é mostrado um grupo de néutrons tipico obtido na medida do processo descrito
acima. A seta indica a posicgo da centrbide do gico, ou seja, o valor da frequéncia » dq’ fonon
transversal a dire¢io Y e que possui vetor de onda q, permitindo a obteng3do de um ponto (v, q) desse

ramo aa relacdo de dispersdo.

- 0 exemplo mencionado acima constitui uma segunda vantagem na utilizagio do método
Q-constante, que é exatamente a propria simplificacdo na sistemdtica das medidas: um ponto da relagSo
de dispers3o é obtido diretamente da determinag3o da centrbide do pico no grupo de néutrons medido.

>
Finalmente, uma Gitima vantigem consiste em ser o0 método Q-constante o Unico a permitir a
obtencdo de resultados experimentais para valores de L] previamente selecionados, 0 que é extremamente

conveniente n¢ comparagio dos resultados experimentais com aqueles obtidos por cilculos tebricos“”.

1V.1.1.1 ~ Principio do Método

>

Na medida de um grupo de néutrans peio método Q-constante, o vetor 6 (e portanto o vetor
q) é previamente escolhido de modo a corresponder a uma particular posicio na rede reciproca e &
mantido constante durante tgda a medida do grupo de néutrons. Como pode ser visto através da
equacdo 9, o wvetor de onda q do fonon, pode sempre ser referido 12 zona de Britlouin, subtraindg-se
de Q o vetor apropriado G da rede reciproca. Na figura 16, & mostre.io um exemplo de um processo
tipico de criacio de um fonon de vetor de onda q, refer.do a zona (220) e propagando-se na direcfo
[00%].

A operac8o do espectrdmetro de cristal de trés eixos pelo método 6-constante, exige que os
8ngulos do espectrdmetro — Sngulo ¥ de orientaglo da amostra, ¢ de posicionamento do brago
principal e 8 A-2 0 a do cristal analisador e detetor mpectivanlente — sejam todos variados, de modo s
satisfazer as equacBes B e 11, com a imposicio de que o vetor Q seja mantido constante,

Por outro lado, para uma total definicBo dos 8ngulos ¥ e V¥, é necessria a escolha de ums
convenclio para os sentidos desses ngulos. A convenco adotada para o espectrdmetro do IEA & »
seguinte: ¢ positivo represents ums rotago horéris de I?. com rslagBo 8 fc: ¥ positivo represents uma
rotaclo horéria de um eixo arbitrério de simetria de amostra, por exemplo Y, em relacko o ﬁo (essas
convengles 380 escolhidas pars o caso de um observador colocado em uma posicBo com vists superior do
espectrdmetro). Essa 6 a convenclo usualments adotads em espectrdbmetro de trés eixos, como por
exemplo para o espectrdmetro do Laboratbrio Nuclear de Chalk River, no Canada'!!).

1V.1.1.2 — EquasBes para os Angulos de Posicionamento do Espectrometro

Geralments, todos os espectrdometros de tré< eixos operam em um plano horizontal, definido
como sendo 0 “plsno de éspalhamento’, ou ssjs, o plano que contém os feixes incidents e espathedo
pels amostra.



Figurs 14 — Plano de uma Rede Rec/proce Mostrando um Processo T(pico de Espsihamento Inelstico
de Néutroms
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o Propegando-se na Direclo (00£]



Para obter as equagdes para os Angulos de posicionamento do espectrdmetro, considerase um
sistema de courdenadas ortogonais (xyz), de tal forma que os eixos x e y estejam contidos no plano
horizontal de operagio do espectrdmetro (coincidente com o plano de espalhamento) e o eixo z coincida
com o eixo de rotacio da amostra {2° eixo). A equacl 9 poderd ser escrita em suas componentes
cartesianas:

k,, ~ Ky, = Q =G, +aq 13

k -k =0=Gv+qv 14

Com auxftio da Figura 17 que mostra um caso onde, segundo as convencBes de sinais adotades
na secgBo 1V.1.1.1, ¥ <0 e ¢ <0, as equacles 13 e 14 podem ser escritas em funclo dos 8ngulos do
espectrOmetro, na forma:

Q

-ko sen‘ll-k1 sen (& — W) 16

Q

’ ko eos\l’—-k1 cos (d — W) i

Uma expresso para o 8ngulo & é obtida a partir do tridngulo formado pelos vetores 6, l’( .

a
k;, como mostrado na Figura 17:
2 2 _pin? - n?
ko + ki R Qu Qv
cos® = 17
2k° k‘

onde fci introduzido um fator multiplicativo R na coordenada Q,, conforme discutido no Apéndice.
Para o espectrdmetro do IEA, decidiu-se girar o brago principal ssmpre no sentido horério, 0 que de
acordo com a convencglo de sinais escolhida, resulta em &ngulos & ssmpre positivos.

Para a determinaclo do 8ngulo ¥ deve-te retornar as equacBes 16 e 16, evidenciando cos ¥ em
cada uma delas, da seguints mensisa:
K, seanVoosd - koun'l' -Q,
k, sen®

Oy + kysenw sen¥

ko-k, cos &

Igualando-se as duss Gitimas expressBes obtém-se:

-RQ_(k_~ k, cos®} — Q_k, sen®
x "0 1 y 1

3 L -
k2 + k3 - 2k k, cosd

sen¥ = 18
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Figura 17 — Camstruclio Vetorial pers Determinaciio das EquacBes de Posicionamento do Espactrdmetro



Por um procedimento anélogo, obtém-se:

~RQ_k, senw + Ov(ko -k, cos P)
e T TN 18
(] 1 o 1 cos &

onde foi introduzido novamente o fator R. As equagBus 18 e 19 determinam univocemense @ anguio ¥.
Os dngulos OA - 20A do sistema snalisador sfo obtidos com suxflio ds Jei de Bragg,

A =2 d, senf,, onde A, =2n/k, e d, & a distdncia interplanar da famllia (002) do cristal analisador
de grafite pirolftico {ver seccBo 111.1.4.3):

] | 20

28, = 2arcsen |

k

A1

Dessa forma, as equacBes 17, 18, 19 e 20, permitem a determinaglo Gnica dos ngulos & , ¥ o
20 A do espectrdmetro, em fun¢lo do mébdulo do vetor de onda do néutron espathado, uma vez que Q,l
° Oi s30 preselecionados e k_ é conhecido (k, =2 /\) por construclio do espectrdmetro (ver secplo
.2.1). :

IV.1.1.3 — Determinaglio do Mbédulo do Vetor de Onda do Néutron Espelhado

O mébdulo do vetor de onda k;, pode ser colocado em fungo da frequincis » do fonon, pels
condicBo de conservacBo da energia (equac3o 10):

E—E,=hv il

onde para o néutron E =—— 22
'Y

Dessa forma, substituindo a equaglo 22 em 21, obtém-se;

w
—_— k3 - k2) =
2my (kg = k3) = hy

41rm~
N |

ky = VK2 - v 2

Para a determinaclio de k;, ¢ necessério o conhecimento pfevio da ordem de yrandeza de
frequéncia do fonon (v). Entretanto, se isso nlio for possivel, como no caso de uma medids inédita, um
grupo de ndutgons l,mndido varisndo-se ponto a ponto a frequincia v, emh intervalos iguais ¢ pers um
daterminado Q {(ou q), até que se obtenha o pico na medida da intensidede de nbutrons espathados pela
amostra, correspondendo a um pico no grupo de ndutrons.



IV.1.2 — Amostra & sua Orisntaclio

A amostra monocrista)ina de Cobre utilizada tem a forma de um cilindro com 1" de didmetro e
3’ de altura e possui eixp de zona <110>> paralelo 80 eixo do cilfndro. Para o Cobre o pardmetro da
rede é a. = 3,61496 A

Para a obtenclo da orientaciio angular da amostra (8ngulo W) em relacBo a0 vetor de onda l*(o
do néutron incidente, foram calculados os 8ngulos de posicionamento do espectrdmetro no caso
perticular do espalhamento coerente eldstico {espalhamento de Bragg) de ndutrons pelos planos
cristalinos da amostra.

No caso de espalhamento de Bragg, I(ol = I‘,I as equacles de corservaclo 9 ¢ 10 reduzem-se 3
sguinte forma: - ,

Nessas condicBes as expressSes 17, 18 e 19 podem ser escritas coma:

2 _-R20? — 3
22 - AP0} - @}

cosP =
2k:
-RQx(‘l - cosP) — Qv sen @
sen¥ =
2k, {1 — cos &)
-RQ, sen® + Qv(‘l - cosP)
cosV =

2k, (1 - cosw)

A partir dessas pquacBes, foram calculadass as posicDes angulares do espsctrdmetro pars deteclio
~ dos feixes de nbutrons que sofreram espalhamento coerents eléstico pelos planos (002), (111), (220),
(222) e (113) da rede do Cobre. Os resultados dos chiculos dos dnguios estBo spresentados ns Tebels |.

Tabela !
Plano Q, Q RQ,  (RQ)? )? w ¥
002 0 2 0 0 4 46°40'48" - 88°38'38"
m 1 1 v7 2 1 40°13'00” -124°37112"
220 2 0 r V] 8 0 68°18'2¢” -148°6024"
222 2 2 &7 8 4 86°52'48" -101°18'00”
113 1 3 v2 2 9 82°20°38” - 74°04'12"

Q e ov em unidedes de 2"/'1:,, At




A construc3o vetorial para cada uma dessas reflexBes é mostrada na Figura 18.

Para efetuar a medida das intensidades dos néutrons que sofreram espalhamento de Bragg na
amostra, o cristal analisador foi colocado na posicdo angular 2{)A=24,72°, caiculada a oartir da
equacdo 20 com ko =k;.

Para identificacdo da reflex3o do plano (002), a mesa do braco principal e a mesa de freza da
amostra foram colocadas nas posicGes P e W calculadas e a amostra foi colocada sobre a mesa
goniométrica, com eixo de zona <111> coincidente com o eixo vertical das mesas. Nessas condicOes,
variando-se 0s dngulos w, ¢, e %, {veja seccdo 111.1.3.2) foram feitas iterativamente medidas das
intensidades dos néutrons espalhados, até que se obtivesse a maxima intensidade refletida por esse plano
(plano (002)).

Uma vez identificado a reflexdo do plano (002) e efetuado o ajuste mencionado acima,
colocou-se as mesas nas posi¢des angulares & e W relativamente as posicdes dos outros planos, conforme
jé calculado (Tabela l). Os feixes de néutrons com k, = k,, difratados por espalhamento de Bragg em
cada plano discriminado na Tabela i, foram identificados experimen:almente com a amostra de Cobre,
tendo sido conseguida 6tima reprodutibilidade, obtendo-se um mdximo de intensidade para cada reflexdo
exatamente nas posi¢des calculadas.

Convém salientar que ap6s passar de uma posi¢3o para outra, correspondendo a um outro plano
difrator, efetuou-se o ajuste de maximo de intensidade para esse novo plano (variando os angulos w, LA
e qpy) da mesma maneira como foi feito inicialmente paca o plano (002).

Finalmente, em seguida a identificacdo dos 5 planos do Cobre ccnsiclerados, efetuou-se uma
média para as posigles finais de ajuste w , v, e sav, 0 que garante a vertical fade do eixo de zona
<111> da amostra ao se efetuar o giro da mesma, para atingir qualguer plano de reflexdo desejado.

Todos os 6timos resultados experimentais obtidos durante essa orientagdo da amostra, revelam a
consisténcia das equagBes e parametros utilizados, bem como a precisdo de movimentos do
espectrdmetro de trds eixos do |EA.

A curva de ‘‘rocking'’ da an astra para a reflexdo do plano (111), estd mostrada na Figura 19,
Pode observar-se da figura, que a largur. da .urva é estreita, demonstrando que o cristal possui perfei¢o
suficiente para permitir medidas de pontos da relacdo de dispersio em posigies proximas da origem das
zonas de Brilouin.

IV.2 — Resultados Ex,erimentais e Discuss3o

Foram medidas as relacBes de dispersio do Cobre 3 temperatura ambiente, para fonons
acusticos {veja seccdo 11.2) propagando-se de maneira transversal e longitudinal em relacJo 3s dire¢Bes de
mais aita simetria do cristal, ou seja, direcBes [005], [££0] e [£kE). Essas diregBes numa rede reciproca da
estrutura f.c.c. como é o caso do Cobre, s8o chamadas A, I e A respectivamente (ver Apéndice —
Figura A1), segundo a nota¢do de Koster19).

De acordo com essa notagfo, a posico de um ponto no piano da rede recfproca é definido em
termos de uma quantidade denominada “mbédulo do vetor de onda reduzido', dado pela relagSo

0
§=lqla_,,, onde Qnex "ePresenta a distdncia do centro so limite da zona de Brillouin, para cada
direcdo de simetria do cristal. ’

IV.2.1 — Medida dos Grupos de Néutrons

Como exemplo, seré feita a descricio do procedimento para calcular o valor dos Angulos para
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Figurs 18 — Plsno (110) da Rede Rec/proca de Cobre com as ConstrugBes Vetoriais de Lei de Bragg
para os Planos Listados na Tabela |
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posicionamento do espectrometro, visando a medida de um grupo de ngutrons correspondente aum
fonon propagando-se transversalmente 3 direcdo de simetria A = [00¢] (denominada {00 [T); & posiclo
escolhida refere-se a um fonon que possui modulo do vetor de onda reduzido ¢ = 0,35 e correspionde ao
ponto (Q‘, )=1(2,0;-0,35) do plano da rede recfproca. O valor encontrado na hteratuta(z“') para @
frequéncia desse fonon é v=2,64 * 0,04 THz.

Para definir o intervalo de medida, foi escolhido um intervalo conveniente, centradc em torno
da frequéncia dada na literatura, composto por 21 valores de frequéncia; especificcmente para a
frequéncia j4 mencionada o intervalo escolhido foi de 1,60 a 3,60 THz com incrementos sucessivos de
0,10 THz. Para cada um desses valores de frequéncia, foi calculado o médulo do vetor de onda k; do
néutron espalhado a partir da equac3o 23, e também, os 3ngulos ¢, ¥ e 28, de posicionamento do
espectrometro a partir das equacBes 17, 18, 19 e 20. Os valores calculados s§o mostrados na Tabela I1,
enquanto que, na Figura 20 estdo marcados os vetores ko e k; e os angulos », ¥ e 20, para a
primeira e Gltima posi¢des desse particular intervalo de frequéncias considerado.

Para cada um dos valores de frequéncia marcados na Tabela 11, o espectrdmetro foi posicionado
e efetuouse a medida da intensidade do feixe espalhado, sempre para um valor pré-estabelecido de
contagens do monitor (80.000 contagens). Para cada ponto, o tempo de medida foi de apro~ximadamente
30 minutos. Nas Gltimas colunas dessa tabela estdo apresentados os valores das contagens obtidas e os
respectivos erros estatisticos definidos como a raiz quadrada do niimero de contagens.

A partir dos resultados da Tabela 1, construiuse a figura do grupo de néutrons, colocando-se
em um grifico a frequéncia na abcissa e as contagens na ordenada. A Figura 21 mostra o gréfico do
grupo de néutrons construfdo com os dados da Tabela I1.

Por meio do procedimento descrito na secgdo 1V.1, determinou-se a centrbide do pico e a
frequéncia correspondente v = 2,67 + 0,05 THz para o fonon em estudo {(dire¢do [00E]T com &= 0,35).
Esse valor concorda, dentro do erro experimental, com a frequéncia encontrada na literatura. Isso indica
que o espectrdmetro estd em condi¢des de medir outros grupos de néutrons, correspondentes a
frequéncia de fonons propagando-se nessa mesma direcdo, para completar o ramo [00§]T das relacdes de
dispersdo.

A mesma sistemdtica foi adotada para a2 medida dos grupos de néutrons nas outras dire¢Bes de
simetria. A Figura 22 mostra as posigdes da rede rec/proca do Cobre nas guais esses grupos de néutrons
foram medidos. Nessa figura os pontos A1, A2, A3, A4 e A5 correspondem aos pontos da direcSo de
simetria [00F]T, cujos vetores de onda reduzidos possuem mébdulos ¢ =0,20;0,35; 0,50, 0,65 ¢ 0,80
respectivamente; os pontos B1 e B2 para a direciio [00fJL com £=0,20 e 0,40; o ponto C1 para a
direcdo [£EO]T2 com £=0,30; os pontos D1, D2 e D3 para a direglo [££0]L com £=0,20;0,40 ¢ 0,60 ¢
finalmente os pontos E1, E2 e E3 para a direcdo [EEE]T com £ =0,20; 0,30 e 0,40. O critério adotado

. para escolha desses pontos da rede recfproca, fou embelecldo levando-se em conta a dapendlncla da
intensidade dos grupos de néutrons com o fator O e, conforme discutido na secc!o IV.1.1.

Os grupos de ndutrons medidos nas posicBes da rede reclproca indicadas na Figura 22,
correspondentes 3s trés direcBes de simetria do cristal de Cobre, sfo apresentados nas Figuras de 23 a
31. Nessas figuras, estio indicadas a direcio de simetria, 0 modo de vibragSio T ou L, o médulo do
wetor de onda reduzido £ e o caracter alfanumérico (A1, B2, etc.). Esses caracteres indicam as posic3es
da rede rec/proca nas quais os grupos de néutrons foram medidos, em correspondéncia com a Figura 22,
As curvas sobre os pontos experimentais foram tracadas 3 m8o, nfo correspondendo portanto a nenhum
ajuste calculado, Em cada figura estd também indicada a frequéncia ¥ associada a cads grupo de ndutrons
¢ obtida a partir da determinacio da centréide do pico. Nas Figuras 30 ¢ 31 (grupos de néutrons E1 e
€2} podem ser vistos & direita dos picos de fonons, os chamados ‘’picos espGrios’, que ocorrem em
medidas de processos de um fonon com o espectrdmetro de cristal de trés eixos, ¢ s50 resultado de
contaminacBes de ordens superiores nos cristais monocromador e lmliudor"o'"’ ; 03 picos esplrios
podem ser distinguidos dos picos de fonons principaimente por sua alta intensidade e simetris.
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Tabela das Posigdes Angulares do Espectrdmetro para Medida de um Grupo de Néutrons.
Nas Duas Ultimas Colunas Estdo Listadas as Contagens Obtidas {N) e os Respectivos

Tabela Il

Erros Estatisticos N. O Grafico desse Grupo de Néutrons estd Mostrado na
Figura 21. (k, em Unidades de 21r/ac" A

WTHz2) ky 28, ¢ v N VN
1,6 2,299 27,10° 72°22'06" 212°42'08” 249 18
1,7 2,258 27.27° 72°35'30" 213°02'10” 234 16
1.8 2,270 27,45° 72°49'54" 213°23'36" 234 16
1.9 2,256 27,63° 73°03'22" 213°43'35" 234 16
2,0 2,241 27.83° 73°17°49" 214°04'58" 262 18
21 2,226 28,02° 73°3218" 214°26'20" 281 17
2,2 2,212 28,21° 73°45'51” 214°46'15" 248 18
2,3 2,197 28,40° 74°00'24" 215°07'33" 288 17
2,4 2,181 28,61° 74°15'57" 215°30"15" 358 19
2,6 2,166 28,81° 74°30'35" 215°51°30" 451 21
2,6 2,151 29,02° 74°45'15" 216°1244" 624 25
2,7 2,136 29,23° 74°59'57" 216°33'57" 670 26
28 2,120 20,45° 75°15'41" 216°56'32" 547 23
2,9 2,104 20,68° 75°3127" 217°19'06" 414 20
30 2,089 29,91° 76°46'17" 217°40"14" 322 18
31 2,073 30,14° 76°02'10" 218°02'45" 240 16
3,2 2,057 30,38° 76°18'06" 218°25'14" 280 17
33 2,041 30,63° 76° 34°05" 218°47'42" 231 16
34 2,024 30,88° 76°5108" 218°11'32” 236 16
36 2,008 31,14° 77°0714" 219°33'57" 247 16
36 1,992 31,40° 77°23°24" 219°66'20" 233 16
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Figura20 — Plano (110) da Rede Reciproca do Cobre Mostrando as ConstrucBes Vetoriais pers as
PosicBes Extremas da Medida de um Grupo de Néutrons Reslizads pelo Método Q-Coms-
tante. O Exsmplo Mostrado & Referente 3 Determinaciio des Frequincis de um Fonon
Transversal & Dire ;S0 [00f)
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Figura21 — Um Grupo de Néutrons Tfpico Obtido pelo Método Q-Constante para um Fonon Actstico
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Figura 22 - Plano (170) ds Rede Rec/proca do Cobre Mostrando as Posicles nas quais Foram Efetusdas
as Medidas dos Pontos des RelacSes de DispersSo do Cobre
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Figws 23 ~ Grupos de Néutrons Medidos pars ss Tris Direcles de mais Alta Simetris do Cristal de Cobre.
Os Caracteres A'fanuméricos Correspondem ds PosicSes Indicades na Figurs 22.
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Figura 24 — Grupus de Néutrons Medidos pere as Trés DirecSes de meis Alts Simetria do Cristal de Cobre.
Os Caracterss Alfanuméricos Correspondem s Posicles Indicades na Figura 22.
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Figura 24 — Grupos de Néutrons Medidos para as Trés DiregSes de mais Alta Simetria do Cristal de Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem s PosigBes Indicadas na Figura 22
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Figura 26 — Grupos de Néutrons Medidos para as Trés Direcies de mais Alta Simetria do Cristal de Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Zorrespondem as PosigBes Indicadas na Figure 22,
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rigurs 26 ~ Grupos de Néutrons Medidos pars as Trés Direges de mais Alta Simetris do Cristal de Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem ds PosieBes Indicadas na Figura 22.
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Figurs 28 — Grupos de Néutrons Medidos paras ss Trés DirepSes de mais Alta Simetria do Cristel de Cobre.

Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem ds PosicSes Indicadas na Figura 22,
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Figura 26 -- Grupos de Néutrons Medidos para as Trés DirecBes de mais Alts Simetris do Cristal de Cobre.
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Figura 27 — Grupos de Néutrons Medidos pera es Trés DiregSes de mais Alta Simetria do Cristal de Cobre,
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem ds PosicBes Indicadas na Figurs 22,
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Figura 28 — Grupos de Néutrons Medidos pers as Trés DiregBes de mais Alte Simetria do Cristel de Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem ds PosicBes Indicacas na Figurs 22,
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Figurs 20 — Grupos de Néutrons Medidos pera as Trés DirecSes de mais Atta Simetria do Cristal de Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem ds PosicSes Indicadas na Figure 22,
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Figwa 29 - Grupos de Néutrons Medidos pera as Trés DiregSes de mais Alta Simetria do Cristal de Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem s PosioBes Indicsdes ne Figurs 22,
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Figura 30 — Grupos de Néutrons Medidos pera as Trés DireoSes de mais Alts Simetria do Cristal de Cobre.
Os Ceracteres Alfanuméricos Correspondem’ds PosioBes Indicadas ns Figurs 22,
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Figura 31 — Grupos de Néutrons Medidos pers es Trés DirecBes de mais Alta Simetria do Cristsl de Cobre.
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Convé™ notar gue as farguias na meia altura dos picos nos grupos de néutrons sdo compariveis
com as larguras na me.a attiea dos peos o Vanadio (Figuras 12 e 13), as quais fornecem indicacdes da
resolugio expernimental do instrumente

IV.2.2 —- Relagles de Dispersdo do Cobre

Os valores das frequincias obtidos experimentalmente no presente trabalho, para as trés direcdes
de alta simetria do cristal de Cobre, estdo listadas na Tabela ||I. Essa tehela apresenta também os valores
de frequéncia encontrados na literatura! 20-25) para as mesmas dirncbes de simetria, obtidas com
espectrometros de trés eixos semelhantes ac do IEA, operando pelds métodos ‘‘Q-constante’’ e energia
constante. Os caracteres aifanuméricos listados na segunda coluna dessa iabela correspondem aos pontos
da rede recfproca do Cobre, indicados na Figura22, nos quas foram medidos os grupos de néutrons
deste trabalho.

A qualidade dos grupos de néutrons medidos depende do particular ramo da relacdo de
dispers3o em estudo'26). Neste trabalhc os grupos de ndutrons obtidos para a direcSo {0O(]T foram
particularmente fortes e bem definidos em» comparagdo com os dados de outras direcBes. Em alguns
casos foram medidos alguns picos de baixa intensidade, com méximos somente da ordem do dobro da
radiac3o de fundo.

Em cada grupo de néutrons, sdo diversas as raz0es que provocam incertezas nas frequéncias
determinadas expesimrntalmente, e n3o hd uma regra simples para determinar precisamsnte 0s erros
experimentais nessas frequéncias‘zs). Uma das principais fontes de incertezas é a dificuldade existente na
determinacio da centroide do pico no grupo de néutrons, nos casos onde o pico é pobremente definido
por causa da excessiva largura, falta de simetria e alta contagem de radiacio de fundo. Analisando os
resultados experimentais, verificou-se que no melhor dos picos medidos ~onsegue-se estimar um erro
préximo a 2,5% e no caso mais desfavorével esse erro ndo ultrapassa a 6%. Em média tem-se um erro
préxim- a 3%.

O erro em cada frequéncia foi obtido marcando na ordenada na figura do grupo de néutrons, o
Jonto onde a intensidade cai att 10% do valor méiximo. Esse foi o procedimento :dotado para a
marcag¢do dos erros nas frequéncias mostradas na Tabela iIl.

As incertezas provenientes de flutuacBes estat(sticas, as quais afetam a reprodutibilidade dos
dados, foram estimadas efetuando-se por mais de uma vez medidas de um mesmo grupo de néutrons ¢
tentando-se notar qualquer desvio na freqi <. cia observada. Por esse procedimento nfo foi revelado nada
de significativo, concluindo-se que o erro proveniente dessa fonte pode ser estimado como menor que
2%. ‘

Os resultados experimentais da Tabela Ill estSo apresentados no gréfico da Figura 32. Esse
figura mostra os pontos das relacBes de dispersio do Cobre a temperatura ambients, medidos nests
trabalho, para fonons se propagando transversal e longitudinaimente s direcBes de simetris A, Z, A
([00F], [££0] e .[kkE] respectivamente). Esses pontos estdo indicados na figura por cfrculos brancos. Na
mesma figura sSo mostrados alguns dos pontos obtidos por Svensson (cfrculos negros) e as curves
representam as relacBes de dispersBo do Cobre, calculadas woricaments nessa Gitima referncia.

Observandose & Tabela i1l e a Figurs 32, pode-se verificar que os pontos das rejacBes de
dispersBo do Cobre, 'obtidos experimentalments com o espsctrOmetro do I1EA, estlo em oxabm
concordincia com os resultados experimentais encontrados ns literatura.

A vista do exposto, pode-se considersr que O espectrdmetro de cristal de trs sixos do IEA esté
com suss caracter(sticas operacionsis inteiramente determinadas, ¢ mostrou-se suficientements preciso

para ser considerado epto pers a determinaclio experimental de relacBes de disperso indditss em
materisis de intarisse,



Tabeln Il

Frequénzias Obtidas Neste Trabilho, Comparades com as Encontrades na Literatura

Preser i SVENSONN NICKLOW
£ Trabalho et alii et olii
WTHz) »(THz) WTHz)
[00E) T
Al 0,20 1,60+ 0,04 1,56 0,04 1,80 0,02
A2 035 2,67 £ 0,06 2,64 £ 0,04 t
Q A3 0,60 3,66 £ 0,06 362004 3,67+0,03
% A4 0,65 4401010 4,34 006 t
s AB 0,80 4841014 4,861 007 48810,10
o
{00E] L
B 0,20 2,30 £ 0,08 2421007 2441 0,04
B2 0,40 4461016 447 £007 4,50 0,06
{£0) T,
“ 1 0,30 3344010 3372004 3414003
§ [¢¢o) L
&
a
D1 0,20 3,68 £ 0,08 3,70 0,08 3671003
D2 0.40 8,051 0,15 5,97 £ 0,08 8,00£0.10
03 0,60 6,400,156 8,38+ 0,12 - 836£0,16
- 1t T
§ £1 0,20 1,06 £ 0,08 1,87 £ 0,08 189£006
§ €2 0,20 2,664 0,12 2,68 £ 0,08 2,00 £ 0,06
€3 0,40 3,204 0,18 3,171 0,07 3211007
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Figura 32 — Relagles de Dispersio do Cobre & Temperatura Ambiente para as Trés Direcdes de maior Simetria. Os Resultados Experimentais Obtidos Neste
Trabatho {circulos brancos) sio Comparados com os Obtidos por Svensson et alii (circulos negros). A Curva Cheia Representa o Célculo Teérico
Apressntado Nessa Referincia



CAPSTULO V
CONCLUSOES

O Espectrdmetro de Cristal de Trés Eixos é o instrumento mais adequado pars o estudo das
propriedades dinimicas dos estados condensados da matéria, quando se utiliza a técnica de espalhamento
de néutrons lentos, e sem duvida o mais apropriado para estudo da dindmica de redes cristalinas.

De maneira global, a principal contribuigio desta dissertag3o consiste no projeto, na construclo
e na colocagdo do espectrometro em condigdes de operacgdo.

O desenvolvimento do projeto e a construcio do espectrdometro de cristal de trés eixos do IEA,
permitiram um estudo completo da trajetéria dos néutrons, dzsde ~ entrada no canal de irradiacdo até a
detecdo, passando pelos vérios estigios de colimagdo, sendo selecionado pelo cristal monocromador,
espalhados pela amostra e analisados pelo cristal analisador.

Uma contribui¢io importante do presente trabalho, é que o projeto desenvolvido permitiu a
méxima simplicidade possfvel na construgdo e grande flexibilidade de operagdo do aparelho, sem perda
da precisio instrumental. Foram utilizados preferenciaimente componentes de aplicacio industrial, de
forma a permitir baixo custo de constru¢do e maior facilidade de montagem. O espectrdmetro foi em
grande parte construfdo nas oficinas do IEA, sem necessidade de pessoal altamente especializado em
engenharia mecinica e projeto, e ainda com os pesquisadores do grupo tendo uma participagZo ativa na
construgdo de virios componentes do aparelho.

Para efetuar medidas com o espectrdmetro, foi necessirio determinar as caracter(sticas
operacionais — comprimento de onda dos néutrons do feixe monocromético e resolucio — desenvolver
uma sistematica de medidas e verificar o desempenho no estudo de vibracles de redes cristalinas. A
avaliagdo do desempenho foi feita por meio da medida das relagdes de dispersio de uma amostra
monocristalina de Cobre.

Os resultads obtidos nas experidncias realizadas para orientar a amostra de Cobre e para
determinar o comprimento de onda 7\0, por meio da medida do diagrama de difrago do Niquel,
revelaram que os cuidados tomados com a montagem resultaram no perfeito alinhamento e na precislo
de movimento do espectrdmetro.

Uma vez que os pontos experimentais das relagdes de dispersSo do Cobre medidos neste
trabalho, mostram concorddncia com valores existentes na literatura, podese concluir que o
espectrdbmetro de cristal de trés eixos do |EA estd em excelentes condigBes de operaglo e portanto apto
a ser utilizado para efetuar medidas de dispers§o inéditas.

Além da constru¢do do espectrdmetro, uma outra contribuigo importante desta dissertaclo é &
descric§o da sistemitica de medidas de relacles de dispersfo com o espectrdmetro; uma vez que
geralmente ndo é encontrada discuss3o semelhante na literatura.

O espectrdmetro de cristal de trds eixos recém construldo, amplia sobremaneira 0 campo de
trabalho em espalhamento de ndutrons lentos na Area de Ffsica Nuclear do IEA, pols permits a
realizaclo de pesquisas de vanguerda sobre a dindmica de redes cristalinas. Além disso, possibilita um
estudo preciso de aspectos da dindmica de |(quidos hidrogenados. Trabatho sobre esse Gitimo assunto

mencionado, j§ foi realizado utlllzando o espoctrbmetro de trés eixos numa pesquise lobro os
movimentos difusivos no metanol''

Futuraments, dentro da linha de pesquisa sobre os estados condensados da matérls, o
espectrdmetro serd utilizado em medidas de relacBes da dispersSo em metais de tramsiclio e no estudo ds
dindmica do hidrognio nesses metais.



APENDICE
CONSTRUGCAO DA REDE RECIPROCA

A rede recfproca é uma rede definida no espaco de Fourier, de forma que uma famflia de
planos de Miller da rede real é representada por um ponto na rede recfproca.

> > > > > >
Os vetores A, B, C da rede rec/proca s50 definidos em termos dos vetores a, b, c da rede real,
por meio das rela¢6es“3’

> » > > > >
> b .c > c.a > a.b
A=2r5—5 ., B=21r555 , C=2r55—
.b.c a.b.c a.b.c

. » Para o caso de uma estrutura cﬂbuca de face centrada como o Cobre, onde os vetores da base a,
b, ¢, s3o dados em fung¢do dos versores X, y, z por:

2= (a/2) (X +9
b= (/2 (y+3
C = (a/2) (2+X

onde a é o pardmetro da rede, 0s vetores da rede rec/proca podem ser escritos:

> n . .

A=—(x+y—1
8

> v .,

B =—(x+y+12
s

> 2r - N

C='.—(x-y+z)

Esse conjunto de equacDes (A1) define completamente todos 0s pontos da rede recfproca.

A Primeira Zona de Brillouin é definida nesse espaco pela ;cgilio de menor volume circynserita

pelos planos medianos sos segmentos que unem um ponto da rede reciproca s todos os demais pontos
vizinhos,

A Figura A1 mostra o desenho da primeira zona de Brillouin'?®) para a estrutura cObica de
face centrads, onde estio salientadas as trds direcBes de mais alta simetria, segundo a notaclio de Koster:
direcBes A = (00F), T = (EEQ), e A = (EEE). Nessa figura 6 sinda mostrado o trago do plano (110) da rede
rec(procs em relaclo 80 qual foram efetuadas as medidas com o Cobre nests trabalho.

Na Figura A2 é mostrado o corte da rede rec/proca pelo plino (170). Nessa figura estho
mercados aiguns pontos de rede que correspondem s reflexBes permitidss para esse tipo de estruturs;



traco do plano (110): plano XY

Figura A1 — Primeira Zone de Brillouin pars a Estrutura CGbice de Face Centrads, Mostrando as Tris
DiregBes de mais Alta Simetris: A, L ¢ A
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Figura A2 ~ Plano (110) da Rede Reciprocs do Cobre



devido ao fator de estrutura para uma rede clbica de face centrada, apenas os planos com (ndices de
Miller hkl ou todos pares, ou todos fmpares, correspondem a reflexBes permitidas.

Uma escala arbitriria foi escolhida para marcar-se os pontos da rede reciproca;na Figura A2,
21r/acu corresponde 3 uma distdncia de 4 cm, e os vetores devem ser desenhados em unidades de
2n/a, .

Cu

Deve-se notar ainda na Figura A1, que o sistema de coordenadas planas XY foi escolhido de
forma que o eixo Y coincida com o eixo hl, e o eixo X esteja na direc3o da bissetriz de k,l e k . Dessa

forma, para representar um ponto (Q, Qy) no plano XY da rede recfproca pelos (ndices de Miller,
devemos multiplicar a coordenada Ox por um fator de escala R=v 2 .

ABSTRACT

The Triple-Axis Crystal Neutron Spectrometer is the best instrument for the study of lattice dynamics, when

the neutron inelastic scattering technique is used. The present ibes- # cmtmc;sop md(, .

operation of 8 triple-axis crystal neutron spectrometer, which comtruction was recently finished at IEA. TM m
principles employed are directed to mechanical simplicity, facility of construction and flexibilit l operstion, whh no

loosing of the instrument accuracy. In order to minimize the cost of construction and toﬁeomn the mmuf‘ubl"

N uhptod compononu" industrial applications were used in the mucnon,'ﬁw ational dmmriniu of the
i spectrometer,, as the neutron wevelenght of the incoming beam and moiuuon heve determined.
L K
»wm the purpom to check the performence of IEA Triple-Axis Crystsl Neutron Spectrometsr, dispersion
relation curves for copper, at room tamperature, have n messured. The frequency of phonons propegsting slong
three major symmetry dircction([OQH—{fb}—m-ﬁiE] sve been determined. The meesurements were carried out
operating the Triple-Axis Spectrometer in the ““O-constant” mode. An sxcelent sgreement could be observed between
the results obtained in the present experiment and the data for copper presented in the litterature. This comparison
indicates that the 1EA Triple-Axis Crystal Neutron Spectrometsr is in good operstionsl conditions snd jt'ls sble to
perform original expsriments, ln—ehis—peper Is on the experimental proad.lm fof the cam of & Triple -Axis
Spectrometer operating in “G-constant” mode sre siso presented. z Qerloe
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