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PROJETO E CONSTRUÇÃO DL UM ESPECTROMETRO DE CRISTAL DE TRÊS

EIXOS PARA NEUTRONS E VERIFICAÇÃO DO DESEMPENHO POR MEIO

DA MEDIDA DAS RELAÇÕES DE DISPERSÃO DO COBRE

Ctlso FuhrnMnn

RESUMO

O Espectròrnetro da Cristal da Três Eixos * o innrumanto mait apropriado para o attudo da c«ina>-nica da radtt

crittalinat quando st utiliza a técnica da etpethamento da neutrons lentos. Nesta dissertação «ao descritos pormenore*

da projeto, da conttruçfo a da colocaçib am operação da um espectrometro da crittal dt trtt aixoi, recém construído

no IEA. O projeto 4 original a foi datanvolvido visando a máxima simplicidada na construção a granda flaxibilidada da

operação do aparalho. «tm parda da pracitfo instrumental. Na construção foram adaptado* componanta* da aplicação

industrial, da forma a permitir baixo custo da conttruçfo a maior facilidade da montagem. Foram determinadas «

características operacionais, tais como, o comprimento dt onda dos nautront do faixa monocromático a a resolução.

— Para verificação do desempenho do espectròmetro foram medidas ai relaçSes da dispersão da uma amostra

monocristalina d» Cobra è temperatura aribiente. Foram determinada» at frequencies para fonons propagando-* ao

longo das trtt direções [ooQ, [{{o] a [{${] dt mais aha simetria do crittal. At medidas foram realizadas com o

etpectrometro operando segundo o método "Cvconstante". As freqüências medidas nata» trabalho • aquelas encontradas

na literature mostram excelente concordância, indicando qua o atpactromatro da crista) de trtt eixos do IEA está am

condições da madb releçôe* da dispersão Inédita*. Nana trabalho á também apratantada a sistemática da oparaçao do

espectròmetro a o cálculo pormanoriudo das posições angulara* para detecto da grupoa dt neutron* no Cobra.

CAPITULO I

INTRODUÇÃO

A cornprssnsfo da muitas das mal» importantat propriadadas dw sólidos, poda ttr alcançada

por maio do «tudo do comportamento da carta» axcitaçOat básicas tab oomo: fonons, axdtons,

rnsgnons, ate. Uma anéliw pormanorizada danai axdtapBas, tobra um amplo intarvalo da condfoBas

físicas, tais como: tamparatura, prasslo, ate, i m garal muito importanta para a dascriçlo das

propriadadN dos sólidos'101.

Nas invastigapSas sobra o comportamanto dinâmico dos sistamas sólidos, os nautr^ns térmicos

obtidos da faixas amargantas da raatoras nudaaras, t io fraquantamanta utilizados comr, pit^rculas d i

prova, porqua possuam anargias da masma ordam da grandaza das anargias térmicas dpj átomos na

mataVia a comprimantos da onda da Oa Broglia com valoras proximo* Is distancias Intefeflpffllcas no»

matarisis. Dawa forma, a partir da astudos da prooissos da íspaíhamanto da neutrons par um slstarm

Aprovada para putllcecfc »m Junho/1973.



espalhador, podem ser obtidas várias informações sobre os estados dinâmicos desse sistema. As medidas
das trocas de energia e quantidade de movimento entre o neutron e o material amostra, conduzem
diretamente ao conhecimento de parâmetros relacionados com as excitações fundamentais, como por
exemplo, fonons em um cristal .

0 conjunto completo de modos normais de vibração (fonons) dos átomos em um sólido, onde
cada modo é especificado pela freqüência v, pelo vetor de onda q e pelo vetor de polarização e, descreve
muito bem as propriedades do sólido em termos de uma elação que exprime a freqüência em função do
vetor de onda e do vetor de polarização:

v = c i q . e )

chamada "Relação de Dispersão" do fonon. Os valores dessas freqüências estSo distribuídos em um
amplo intervalo, que vai de zero a cerca de IO14 Hz, sendo tipicamente da ordem de IO ' 2 Hz (1 THz);
quanto ao vetor de onda do fonon, os valores típicos são da ordem de 10* c m ' 1 (1 Â * ' ) .

As relações de dispersão são de grande interesse na pesquisa básica, pois possibilitam o teste dos
modelos teóricos propostos para explicar o comportamento dinâmico dos átomos na estrutura cristafina.

As primeiras tentativas para calcular teoricamente as relações de dispersão datam de 1912,
quando Debye'8' tratou as vibrações da rede cristalina como sendo constituídas por ondas elásticas
propagando-se em um meio isotrópico contínuo, ao invés de átomos vibrando em torno de suas posições
de equilíbrio. Na mesma época. Borne Von-Kárman'41 desenvolveram uma teoria onde o movimento
atômico é descrito em termos de uma superposição de ondas planas que se propagam no cristal,
movimento esse que foi chamado de "vibração da rede". For essa teoria, a força sobre um determinado
átomo é, em princípio, uma função de sua posição em relação a todos os demais átomos do sólido; mas
na prática, pode ser considerada como função apenas da posição do átomo em relação aos átomos
vizinhos que estão suficientemente próximos para terem uma Interação significativa com o átomo em
estudo. Modernamente a teoria de Born-Von-Krfrman 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 Bom - Von-Kármán aplicada a um modelo de força representando a interação
entro os átomos em um sólido é, em geral, o método mais utilizado p?r<i a interpretação das curvas de
dispersão obtidas experimentalmente. As constantes de força interato nicas utilizadas para descrever essas
interações são deixadas como parâmetros ajustáveis, de rr odo a permitir a concordância entre o modelo
teórico e os dados experimentais.

Um modelo que reproduza as curvas de dispersão pode ser muito útil, pois além de fornecer
informações sobre o veto das forças e dos potenciais interatômicos no sólido, permite a determinação da
função de distribuição g(v), a qual por sua vez poderá fornecer a densidade de estados vibracionais
permitidos, possibilitando a determinação da maioria das propriedades térmicas Importantes dos sólidos,
corno por exemplo, a dependência do calor específico com a temperatura'16 '261.

Ainda do ponto de vista teórico, pode-se mencionar que a determinação das relações de
dispersão, no caso particular ie sólidos metálicos, é importante para estudo da interação elétron-fonon,
responsável pela maioria das propriedades elétricas dos metais"7 ' .

Por outro lado, no campo da tecnologia nuclear é de grande importância J conhecimento das
relações de dispersão, pois por meio delas 6 possível a determinação das leis de espalhamento dos
maéeria», que por sua vez fornecem informações sobre as possíveis trocar de energia entre os neutrons e
os átomos do sistema. As leis de espalhamento de materiais morUadores são comumente empregadas em
cálculos de reatores térmicos'2'.



Justifica-se dessa forma o grande interesse no desenvolvimento de métodos que permitam a
obtenção experimental das relações de dispersão. Inegavelmente, um dos métodos mais adequados para
realização desses experimentos é aquele que utiliza o Espectrometro de Cristal de Três Eixos para
niutrons'6' cujo princípio de operaçSo está baseado no espalhamento coerente inelistico de neutrons
térmicos por uma amostra sólida cristalina. Por esse instrumento faz-se incidir sobre a amostra um feíxa
de neutrons térmicos e efetua-se a medida das trocas de energia e quantidade de movimento entre o
nêutron e o sólido. A sistematização desse procedimento permite a determinação direta da freqüência e
do vetor de onda para os fonons da amostra, obtendo-se consequentemente as relações de dispersSo.

Dentro dessa linha de pesquisa, como parte do programa sobre espalhamento inelástico de
niutrons lentos desenvolvido pela Area de Física Nuclear do Instituto de Energia Atômica, foi
construído no IEA em Espectrometro de Cristal de Três Eixos para neutrons.

" Este trabalho tem como objetivo principal colocar o espectrometro de cristal de três eixos do
IEA em condições de operação, determinando suas características operacionais e verificando seu
desempenho, por meio das medidas das relaç&es de dispersSo de unia amostra monocristalina de Cobra,
escolhida como padrSo. É feita uma descrição minuciosa do arranjo experimental com o objetivo de
apresentar as principais características do instrumento e revelar pormenores, dificuldades e soluções
encontradas durante a construção do espectrometro.

Uma discussão sobre os prinapios teóricos envolvidos no método é desenvolvida no Capítulo I I . A
descrição detalhada do espectrometro, bem como a determinação de suas características operacionais está
apresentada no Capítulo III.

No capítulo IV estão descritos os trabalhos necessários a verificação do desempenho do
espectrometro, enfatizando os procedimentos experimentais envolvidos na medida das relações de
dispersSo. Por fim é feita a apresentação e a discussão dos resultados experimentais obtidos para a
amostra monocristalina de Cobre. As conclusões são apresentadas no Capítulo V.

CAPITULO il

CONSIDERAÇÕES TEÓRICAS

Fundamentalmente a interação dos niutrons lentos com a matéria pode ser separada em dois
tipos de processos: interação nuclear e interação eletromagnética. Esta última ocorre devido ao fato do
neutron possuir momento magnético e portanto poder interagir com os momentos magnético* dos
átomos do material. Quanto è interação nuclear, podem ocorrer dois tipos de fenômenos: captura
radioativa dos neutrons pelo núcleo e espalhamento nuclear. Neste trabalho, entretanto, strá abordado
apenas esta último tipo de fenômeno.

Na interação entre o nêutron e o núcleo o espalhamento é caracterizado pela chamada
"amplitude da espalhamento", grandeza que está relacionada com propriedades nucleares stndo diferente
pira diferem»! isótopos, além da variar com o spin do núcleo espalhador.

No tspalhamento nuclear os núcleos do material podem participar do procasso coletiva ou
Individualmente. No primeiro caso, há uma interferência entra as ondas espalhadas ptlos dtferentas
núcleos, fato qua ocorra quando enes núcleos possuam propriedades físicas semelhantes. Esaa é o caso
do espslhamento coerente onda a amplitude associada é chamada "amplitude o> espalhamento
coerente". Por outro lado, a presença úe vários isótopos no material ou o fato dos núcleos dos átomos



que o compõe possuírem spin, provoca uma diferença de fase ao acaso entre as ondas espalhadas petos
vários núcleos. O espalhame nto nesse caso, t dito incoerente e a ele está associada uma "smplitude de
espalhamento incoerente"11-27'.

Formalmente, a amplitude de espalhamento, b, pode ser dividida nas partes coerente, b C M , e
incoerente, b j n c

l 1 6 ) :

( b | N C ) J = ( b 7 ) - < b ) 2 1

onde a terra representa média. A forma para a expressão (b c o ( )
2 , como o quadrado da amplitude de

espalhamento média, é explicada pelo fato dos neutrons serem espalhados pelos núcleos sempre de fo rm
semelhante. De outra forma a amplitude incoerente, b.|nc, deve ser calculada pela média dos quadrados
das amplitudes individuais, em virtude dos neutrons serem espalhados diferentemente pelos núcleos.

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

A primeira aproximação de Born11', normalmente empregada nos cálculos de secçBes de
choque, não é válida no cálculo do espalhamento de neutrons lentos porque nessa aproximação o
potencial de interação deve ser considerado fraco, o que não corresponde a realidade para os potenciais
nucleares. Nesse caso, a energia de interação é muito maior que a energia do neutron e a função de onda
no interior do núcleo é totalmente diferente da onda plana incidente. Entretanto, rermi mostrou que a
primeira aproximação de Born é aplicável ao cálculo das secções de choque de espalhamento de neutrons
lentos por um sistema atômico, desde que a amplitude de espalhamento no caso particular do limite de
energia zero seja conhecida experimentalmente. Nesse caso a interação é representada por meio t'a um
exponential localizado do tipo função delta, chamado "pseudo-potencial de Fermi":

+ 2jrh •
V ( r ) = b . S ( r )

onde mN é a massa do nêutron, h a constante de Planck dividida por 2»r e ô(r) a funcSo delta de Dirac
Isso é possível porque, embora a interação nuclear seja forte, ela se dá em uma regiío muito pequena
por causa da forma localizada do potencial. A constante de proporcionalidade é escolhida de modo •
haver concordância entre o valor de b calculado pela primeira aproximação de Bom para o espalhamento
elástico e o valor da amplitude de espalhamento obtido experimentalmente. Métodos para determinacfo
experimental dessa grandeza, sio descritos detalhadamente por Gurevích-Taratov'16'.

11.1 - Espalhamento de Neutron* Lentos por um Cristal

+ No espalhamento de neutrons por um sistema de átomos, um nêutron incidente com valor da
onda k0, função de onda 4>0 • energia EQ, passará a ter, após o espalhamento, um vetor de onda tt,
uma funclo de onda ^, e uma energia E i , enquanto que o sistema inicialmente em um estado
vibracional n0 de energia En0, passará a um estado ni com energia En|. Desse modo, ocorre no
proctsso uma troca de energia he e quantidade de movimento fiQ, dadas por:



a- í - i ;

A mtdida da probabilidade da ocorrência desse fenômeno é dida em termos da MCÇSÒ de
d'o

choque de espaihamento. A seccSo de choque d* espalhamento duplamente diferencial. . para
d i l d E|

os neutrons espalhados em um angulo solido compreendido entre SI e í í + d Q, com uma energia entra
E| e Ei + d E w é proporciona! ao quadrado do modulo do elemento de matriz que representa a
probabilidade de transição entre os estados final (n,) e inicial (n ) de sistema espalhador1'1\

d2o

onde V é o potencial de interação e o termo k | / k o significa que a seccSo de choque é calculada por
unidade de fluxo de neutrons incidentes. O tkixo incidente é proporcional i k g e o fluxo espalhado a

g

Entretanto, na equação anterior deve-se efetuar a somatória sobre todos os estados finais
possíveis do sistema espalhados e tomar a média do resultado sobre todos os estados iniciais, cada um
deles tendo probabilidade pn . Dessa forma:

o

"o no "i

Os neutrons lentos ao scram espalhados por um cristal podam transferir parte da sua energia
excitando ou desexcitando movimentos nos átomos do cristal na direção de certos graus da liberdade, ou
seja, criando ou aniquilando estados vibradonais (fonons) no sistema. Nesse caso ocorrerá um
aspsihamento coerente inalástico de neutrons.

As funçSes de onda para os neutrons incidentes e espalhados slo representados por ondas

planas: e íko'f e *'* • •' respectivamente. O sistema espalhador é considerado como sendo formado por um
ooniunto da 3nN osdladores harmônicos, onda N é o número de células unitárias do cristal, cada uma
delas contendo n átomos. Existam dois modos possíveis para as vibrações do sistema atômico descrito
por asses osdladores o modo transversal (T), no qual a vibração ocorra perpendicularmente I dreçao da
propagação da onda, a o modo longitudinal ( U , no qual a vibração ocorra ao longo dam mesma
direçlo.

A sucção de choque poda ser calculada agora, utilizando-se o pseudo-potendal da Fermf dado
pela equaçfp 3, que neste caso, mri a soma dos potenciais da interação para os átomos individuais: ;

*. 2 j r h 1 M M . .



com r(j representando a posiçSo do átomo s da célula I e b,, descrevendo a amplitude de espalhan^nto
para esse mesmo átomo.

Com essa última expressSo podes» calcular a parte do elemento de matriz que envolve apenas
os parâmetros relativos aos neutrons na equação 6, isto é:

2irh2 N n + - i k \ . r + • !!<„•*
< * , I V I * > = ( ) I 2 b fa Jdr e ' « ( r - r f i j e ° =

mN 8=1 s=i *•

2 n tr* N n i Q . r Om

= ( ) £ S b j . e »
m^ £=i s=i ™

onde Ò é definido pela equação 4.

Assim a secçàb de choque pode ser expressa por:

d2a k | N iQd2a k | N n i Q . r p , .
= — 2 p n 2 l < n, I Z I b o , e a l n > r 7

d f l d E , ko n0
 no n, B=i $=i » °

De acordo com as equações 1 e 2, pode-se separar a seccfo de choque (equação 7) nas partas

coerente e incoerente ;a parte coerente que é a que interessa no nosso caso, pode ser escrita como:

d 2 ° C O E k» N n COE i Q . r9. ,
= — I p S I < n, I 2 2 b«, e ** I n > | 8

dfldE, k n Kno n, £=i s=i " °k n

O elemento de matriz envolvendo as características do sistema espalhador, pode ser calculado
aplicando-se o modelo de osciiadores harmônicos para representar os átomos do cristal. Esta tratamento,
entretanto, nSo será desenvolvido neste trabalho.

11.2 - Sacçfo de Choque Coeren» para Processo* da um Fonon

As equaçOes básicas que regem o fenômeno físico de criação ou aniqul'aclo da fonons no

processo de espalhamento coerente kwlástico de neutrons lentos, sBo as equacSes de conservaçio da

quantidade de movimento e energia do sistema, conforme equacSes 4 • 6:

ko<-k, « d = á+ X (±q,)

onde a energia do nlutron 4 E = tfk'^n^, à é o vetor da rada recíproca, e N f o número da fonons

envolvidos no processo, sendo os sinais (+) a I - ) utilizado* para criaçfo t aniquilaclo da fonon»

respectivamente.



No caso de processo de um único fonon, essas equações reduzem-se a:

+ • + * •
k Q - k , = Q = G ± q 9

En - E, = ± h v i q ) 10
o

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

11

x 8(0 - G * q) 8<E0 - E, ; bv.{ q))

onde as funções 8 representam as condições de conservação, vQ é o volume da célula unitária do cristal a
N.(q) é o fator de população estatístico de Bose-Einstein dado por:

hC( q >/K_T
e B - 1

nas notações (±) e (í) o M'nal̂  superior refere-se a processos de criação e o sinal inferior a processos da
aniquilaçfo de fonon», « ftlq, G), definido como sendo o fator de estrutura para o espalhamento
neléstico, é dado por:

COE

= £ — (Ô.e. (q) ) a '** 12
,j<q>]* '

COE Wf

G) £ ( Ô ( ) ) '*
*=' Í2*m,,,j<q>]

com e" W l Igual ao fator de Debye-Waller, ms a massa do átomo s e e((q) o vetor de polarização do
fonon.

A analise do termo Q.e,(q) presente no fator de estrutura é de grande importância no
planejamento de uma experiência de determinação das relações da dispersão, conforma sara discutido
méis adianta na secçlo IV.1.1.

0 subscrito j , presente nas equações l i e 12 é colocado para designar um particular ramo da
ralação de dispersão. Os ramos com freqüências mais baixas, conhecidos como "ramos acústicos"
representam modos da vibração nos quais todos os átomos da célula unitária vibram aproximadamente
em fase a, para asss caso, o fonon é uma onda sonora. Para valores pequenos da q, a freqüência v
depende linearmente do vetor da onda 5 a está relacionada com a velocidade do som no cristal c, pela
mlaçfo ?«cq;nessa caso a freqüência tenda a aro quando q tanda a aro. Por outro lado, oa ramos
com freqüências mais altas, Ao conhecidos como "ramos ópticos". As vibrações ópticas da comprimento
da onda grandH, tio importanM na Interação da cristais com ondas alatromagnéticas da comprimentos
da onda da mesma ordem Cê grandeza; assas vibrações sto particularmente Importantes no caso da
interação com ondas da luz t» a força da intaraçfo depende da* osdleç&w elétricas associadas com as
vibrações da rada. A origum da denominaefo "óptico", é comumente explicada considerando-se cristais



ionicos, nos quais o movimento defasado dos átomos na célula unitária, produz uma regiio polarizada
eletricamente, que por sua vez pode interagir com ondas eletromagnéticas'3'1".

CAPITULO III

ARRANJO EXPERIMENTAL

Um espectrômetro de cristal de três eixos é composto fundamentalmente de um sistema para
extração de feixe de neutrons térmicos monoenergéticos, de um arranjo de movimentaçfo da amostra a
ser estudada e de um conjunto analisador para o feixe de neutrons espalhados nessa amostra. Nesse tipo
de «jpectròmetro, os três eixos sSo definidos pelas direções verticais que passam pelos pontos nos quais
o feixe muda de direçlo.

No caso do espectrômetro de cristal de três eixos do IEA, a fonte de neutrons é o reator da
pesquisa IEA-R1, refrigerado e mode ado a água leve, que opera normalmente a uma potência de 2 MVH
proporcionando um fluxo da ordem de IO1 3 neutrons térmicos/cm2.s na posiçSo do caroço. Os neutrons
térmicos emergentes do reator são aqueles que, após perderem energia durante o processo de moderaefo.
atingem o equilíbrio térmic.i com os núcleos do meio moderador; apresentam um espectro em
comprimento de onda cuja forma é próxima a de uma Maxwelliana, abrangendo um intervalo de energias
cie IO ' 4 eV a 1eV ( 1 4 ) .

Na F:;-.,a 1 é mostrado um diagrama esquemático do espectrômetro de cristal de três eixos
construído no IEA<15). Como pode ser visto nesse esquema, o feixe de neutrons polienergéticos
emergentes do reator, após ser definido pelo 1? colimador (Cj), incide sobre o cristal monocromador X t

que seleciona um feixe de neutrons monoenergéticos. Esse feixe é extraído do interior da blindagem
principal através do 2? colimador (C3) e incide sobre a amostra colocada na posiçSo S e orientada
segundo um ângulo * . Os neutrons espalhados pela amostra em um Angulo * , passam pelo 39
colimador (C3), são analisados em angulo e energia por meio do cristal analisador X j , a após
atravessarem o 4? colimador (C4), atingem o detetor posicionado em um ângulo 2 0 A em relaçio I
direçSo do feixe espalhado.

111.1 - Descrição do Espectrometro de Cristal da Três Eixos do IEA

111.1.1 - Extração do Feixe da Neutrons Térmicos

A extração do feixe de neutrons térmicos é feita pelo sistema de colimaçio primário, instalado
no interior do canal experimental n9 10 do reator.

Esse sistema consta basicamente de um conjunto ds tubos de alumínio com dois estágios,
conforme mostrado na Figura 2. O 1? estágio, um tubo com 4" de diâmetro externo • 76 cm da
comprimento, foi instalado na extremidade do canal experimental, próximo ao caroço do reator. Esse
estagio visa aproximar a fonte plana de neutrons para o meio do canal experimental, aumentando desta
forma o fluxo de neutrons térmicos extraídos. O 2? estágio consta de um tubo com 6,1/?' da diâmetro
interno e 2,16 m de comprimento e foi instalado na regiio oV> canal experimental correspondente I
parede do reator; serve como receptaculo para os vários edimadores internos.

Nesse último tubo, foi colocado pela ordem, inicialmente um colimador de ferro da superfície
lateral externa cilíndrica com 6.1/2" de diâmetro e interna na forma de um tronco da cone. O dttmatro
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interno anterior é de 4.1/2" e o posterior 3", o que causa uma redução na área transversal do feixe. Para
maior facilidade de instalação, esse colimador foi construído em três partes, tendo um comprimento
total de 75 cm. Em seguida ao colimador de ferro, foi colocado um colimador cilíndrico ce chumbo,
com 35 cm de compr Tento e 3" de diârrwtro interno. Esse colimador, juntamente com o anterior,
permite a extração de um feixe de neutrons com 3" de diâmetro, onde a coroa restante é totalmente
blindada para a radiação gama e neutrons do feixe inicial.

A parte restante do 2? estágio no sistema de colimação primário, é preenchida com um tubo de
alumínio de 5.1/2" de diâmetro externo, no qual foi alojada coaxialmente uma caixa de latão de secção
transversal quadrada, projetada para receber o colimador do tipo "Soller", que será descrito na secção
III.1.2.1. Essa caixa tem um comprimento total de 105 cm e a secção transversal possui internamente
uma dimensão de 2.5/8" de aresta. O volume interno do tubo de alumínio e externo à caixa receptora
foi preenchido com concreto para aumentar a eficiência de blindagem para neutrons e radiação gama nas
áreas laterais à caixa.

Foi necessária a colocação de uma blindagem adicional na saída do canal de irradiação para
evitar a passagem de radiação pela região compreendida entre o tubo de alumínio correspondente ao 2?
estájio e os vários colimadores descritos; isso porque em virtude das tolerâncias nos diâmetros externos
dos colimadores, forma-se uma estreita coroa na qual a radiação não é blindada ("efeito de coroa"). Para
solucionar esse problema colocou-se na parte posterior r*o sistema de colimação primário, onde o canal
experimental possui diâmetro maior, três discos de chumbo, cada um com 3 cm de espessura e 21 cm de
diâmetro externo, com uma abertura quadrada em seu centro e que se ajusta perfeitamente na
extremidade da caixa de latão que contém o colimador "Soller". Essa blindagem externa é completada
com uma caixa cilíndrica de parafina misturada com borax, material esse que possui alta secção de
choque de absorção para neutrons lentos; a caixa foi construída de modo a envolver completamente os
três discos de chumbo citados e preencher todo o espaço vazio existente na extremidade do canal
experimental.

111.1.2 - O 1? Eixo do Espectrometro

Denomina-se 1? eixo do espectrometro o eixo vertical que passa pelo centro do cristal
monocromador, que é o poiito de interseccSo das linhas que definem o feixe inicial e o feixe de
neutrons monocromáticos difratados pelo cristal.

O equipamento de ajuste e movimentação do cristal monocromador do feixe de neutrons, o*
sistemas de colimação dos feixes incidente e difratado, a blindagem principal do espectrometro e a
unidade de monitoraçSo do feixe monoenergético, compõe os principais equipamentos associados com o
1? eixo, e serio descritos nas seccfies de 111.1.2.1 * 111.1.2.6.

111.1.2.1 - O 1? Colimador

Ho interior da caixa de latSo descrita na secção III.1.1, está colocado um colimador do tipo
"Soller"'2 3 ) de 80 cm d» comprimento, secção transversal externa quadrada com 2.5/8" de aresta,
paredes laterais de latão de 3/8" de espessura (Figura 3). O colimador contém 7 canais retangulares
verticais com abertura de 1/4" cada um e separados por lâminas finas (0.6 mm de espessura) d* bronze
fosforóso; essa abertura, levando em conta o comprimento do colimador, proporciona uma divergência
angular horizontal de 27' para cada canal. A liga de bronze foi utilizada na confecção desst t dt todo»
as demais colimadores do espectrometro (serio posteriormenta descritos), am virtude tia mas
propriedades mecânicas taram convenientes para fabricaclo da llminas fina* • resistentes. Além disso* am
tua composlçlo estlo present» os elementos químicos Cobra (90-96%), Èttanho (6-10%) a Fósforo
(traços), qua possuam secclo da choque da espalhamento para neutrons relativamente alta, o qua é
muita importante em ternos da luminosidade do colimador'25'.
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Para reduzir a divergência angular vertical do feixe, foi instalado posteriormente, um colimador
"Soller" com 25cm de comprimento, idêntico ao anterior, porém com os canais dispostos
horizontalmente. A divergência angular vertical é de 1°27'.

A área útil do feixe colimado obtido com esse conjunto, que compõe o 1? colimador do
espectrômetro, pode ser representada por um retângulo de largura 1.3/4" e altura 1.5/8". O fluxo de
neutrons térmicos emergentes do sistema de colimação primário, medido na posição do cristal
monocromador, é da ordem de 10* nêutrons/cm2 .s.

111.1.2.2 - Blindagem Principal

A blindagem principal do espectrõmetro de cristal de três eixos é constituída por um tanque
com paredes de ferro com 1/2" de espessura, no qual é preenchido com material absorvedor de neutrons
e radiação gama. Um esquema da blindagem está apresentado na Figura 4.

Esse tanque »stá apoiado sobre uma plataforma de ferro, que se movimenta sobre um par de
trilhos paralelos com 5 metros de comprimento. Essa distância possibilita o afastamento da blindagem
principal de forma que se possa retirar, quando necessário, todo o sistema de colimacão primário. Na
instalação dos trilhos foram tomados cuidados no sentido de obter-se o melhor alinhamento possível.

A blindagem principal contém um canal de entrada e três canais de saída para feixe difratado.
O canal de saída n9 2, encontra-se atualmente obturado com um cilindro de concreto e chumbo, e
pretende-se futuramente utilizá-lo para a instalação de um difratòmetro de eixo duplo. O canal de saída
que se encontra na direção do feixe incidente, também foi obtido internamente com cilindros de uma
mistura de parafina e borax, para absorção de parte dos neutrons do feixe direto, e com um cilindro
maciço de ferro de 45 cm de comprimento, para blindagem da radiação gama e neutrons rápidos
provenientes do caroço do reator. Externamente, sobre uma mesa de ferro soldada a caraça, foi
colocado um "beam-catcher" adicional na direção do feixe direto, na forma de um tubo com 40 cm de
aresta, preenchido com uma mistura de parafina e borax. O canal de saída n? 1 foi utilizado para extrair
o feixe monocromático para efetuar os experimentos com o espectrõmetro de cristal de três eixos.

Por projeto de construção, o angulo formado entre a direção do feixe incidente e a direção dos
canais n9 1 e n? 2, é de 40° para ambos os casos.

Na parte superior do tanque de blindagem principal existem duas cavidades cilíndricas verticais,
projetadas para alojar dois tambores que compõem dois sistemas monocromadores de neutrons 'ver
«ecção III.1.2.3). A primeira dessas cavidades destinarse-á ao sistema monocromador do difratômetro de
eixo duplo citado anteriormente, e portanto possui eixo vertical passando pelo ponto de intersecçSo das
linhas que definem as direções do canal de entrada e do canal de saída n?2. A segunda delas, que é
utilizada pelo sistema monocromador do espectrõmetro de três ei~os, possui eixo vertical pastando pelo
ponto de intersecção das linhas que definem as direções do canal de entrada e do canal de saída n91.

Em uma das laterais do tanque fci instalado um sistema de extensão para comando manual de
abertura e fechamento do registro de drenagem de água do canal experimental. O acoplamento do eixo
extensor com o eixo do registro é feito por meio de uma junta universal, em virtude do não alinhamento
desses dois eixos.

A finalidade da blindagem principal é reduzir ao máximo as doas de rsdiaçlo gema e neutrons
nas áreas de trabalho próximas ao espectrõmetro. Para tanto, no interior do tanque, n u regiões
oircunvizinhas ao* quatro canais dot feixes, foram colocado* tijolos de concreto de alta densidade,
altamente abtorvedores de radiação gama e neutrons. O volume interno restante foi preenchido com
pedra* de barita a água.
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Na regiSo de contacto da blindagem com a parede do reator, encontrava-se inicialmente uma
região onde a dose de radiação para neutrons estava acima dos níveis de dose permissíveis. Blindou-te
essa regiSo com caixas preenchidas com parafina e borax, as quais foram colocadas nas laterais e na parte
superior da regiSo de contacto.

Apôs o término da instalação da blindagem principal, foi feito um mapeamento radiométrico
detalhado nas áreas próximas ao espectrometro, constatando-se que a blindagem é eficiente, permitindo
o trabalho permanente dos operadores junto ao espectrometro.

111.1.2.3 - Sistema Monocromador

O posicioramento do cristal monocromador, constituiu um dos problemas críticos do projeto
do espectrometro, pois há necessidade de se deslocar o cristal de forma precisa sob certos graus de
liberdade. 0 problema é agravado pela localização do cr «tal no interior da blindagem, no ponto de
intersecção entre o canal de entrada e o canai de saída n? 1, «giSo essa de difícil acesso

Para efetuar o posicionamento, foi construído um tambor cilíndrico de aço, que aloja um
sistema de comando à distância para o cristal monocromador.

Esse tambor, que está mostrado na Figura 5a, é inserido no interior da cavidade da blindagem
principal. Possui na parte inferior uma mesa regulável, que sustenta o cristal monocromador, com dois
graus de liberdade de movimentos (Figura 5b). O primeiro deles, um movimento de translaçSo
horizontal, permite o deslocamento do cristal transversalmente a direção do feixe incidente, em até
25 mm. O segundo movimento, chamado movimento de balanceio, possibilita ao cristal uma rotação em
tomo de um eixo coincidente com a direção do vetor de espalhamento; o deslocamento angular máximo
de balanceio é 30°.

O tambor como um todo é apoiado na parte superior da estrutura da blindagem por meio de
três parafusos niveladores. Isto permite um pequeno ajuste na direção vertical e um alinhamento perfeito
da altura do cristal monocromador em relação a direção do feixe incidente. A parti central do tambor
tem liberdade de rovação de 360° em tomo do eixo vertical, permitindo o chamado movimento de
"rocking" para o cristal monocromador.

Todos os três últimos movimentos descritos, sSo operados manualmente através de controles
montados na parte superior do tambor, externa a blindagem principal, os quais, após o ajuste definitivo
do cristal, sSo fixados por meio de travas de fixaçío.

Para evitar que a radiação escape para o ambiente através do tambor, utilizou* como
blindagem óleo mineral, para preencher o volume compreendido entre o corpo do tambor e ma parte
central giratória. Dessa forma tornou» livre o acesso i regifd superior da blindagem principal, mesmo
com " "-tor operando normalmente.

Hl.1.2.4- Cristal Monocromador: EscoNia • Posicionamento

O critério bésico para a escolha de um cristal monocromador para o espectrometro de tnts
eixos, é a obtençSo de uma máxima intensidade para o faixe da neutrons monoanergéticos extraído paio
canal ria saída n91.

O princípio da extraçfo da um faixa de neutrons monoanergéticot paio cristal monocromador,
está baseado nas propriedades onduletórias db néutron c na difreefo seletiva da um faixa da neutrons
polienergéticos por um monocristal, a qual é governada pala aquaçfo da Bragg para o espalhamento
coerente elástico:
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2 d sen 9M

\ = ; n = 1 , 2, 3, etc.

onde n é a ordem de reflexão, X o comprimento de onda do nêutron, d a distância interplanai do

conjunto de planos cristalinos apropriados (hkl) e ( M o ângulo entre a direção do feixe de neutrons

incidentes com respeito a direção dos plano>. No caso do espectròmetro de três eixos, o ângulo 2 <?M é

fixo e igual a 40 , conforme projeto de construção.

A partir das propriedades onduiatórias dos neutrons pode-se relacionar o comprimento de onda

X e a energia E, por meio da expressão: X = 0,286 E " / j com X em angstrons e E em elétron-volts.

Para a seleção de um feixe de neutrons monoenergéticos com comprimento de onda X, a

equação de Bragg é calculada para n = 1 , ou seja, sem considerar a presença de contaminações de ordens

superiores no feixe (isto é X/2, X/3, e t c ) .

O feixe de neutrons térmicos polienergéticos emergentes do sistema de colimação primário a

incidentes no cristal monocromador, apresenta uma distribuição do tipo Maxwelliana e, especificamente

no canal experimental n 9 1 0 do reator IEA-R1 , o máximo do pico da distribuição está em

Xp=1,iA(14C

Nessas condições, um cristal monocromador ideal é aquele que apresenta alta refletividade e, de

acordo com a equação de Bragg, tenha distância interplanar tal que difrate neutrons com comprimento

de onda próximo a Xp, uma vez que no presente caso 2 0 M é fixo.

Dois cristais monocromadores, que já tinham sido estudados anteriormente1281, mostravam

características convenientes para o espectrõmetro de três eixos e foram comparados: o primeiro deles,

um cristal de Alumínio em forma de placa com dimensões de 3" x 4 " x 1 " , possui família de planos

(111) paralelos à face de maior área;e o segundo, um cristal de Cobre com a mesma forma do anterior,

nas dimensões 3" x 3" x 1/2", ainda com a família de planos (111) paralelos â face maior. A máxima

intensidade refletida é aproximadamente a mesma para ambos os cristais.

Nas condições já descritas, o cristal de Alumínio (com df,1, = 2 , 3 3 8 Â) difrata neutrons

monoenergéticos com comprimento de onda X A | = 1 ,599Â e o cristal de Cobre (com d , " , = 2 ,087Â)

difrata neutrons com X C u = 1,428 Â .

O comprimento de onda no caso do Cobre é mais próximo do valor já conhecido Xp do pico da

distribuição; isso proporciona uma vantagem em relação ao Alumínio em cerca de 25% no número da

neutrons disponíveis para a difração. Além disso, de acordo com a forma da distribuição'1 4 ' , o

comprimento de onda sendo menor no caso do Cobre, a contaminação de 2? ordem i reduzida; em

nosso caso, para o Cobre é duas vezes menor do que para o alumínio.

Por todos esses motivos, foi escolhido o cristo! de Cobre (plano (111)) para monocromador no
espectròmetro de três eixos.

Esse cristal foi instalado na mesa regulável fixa ao tambor, conjunto esse descrito na secclo

anterior, e todos os cuidados foram tomados para se obter o melhor posicionamento preliminar possível.

Posteriormente, já com a parta eletrônica de detecção de nêutron* montada e testada, foi feito

o ajuste preciso do cristal monocromador, com auxíiio dos três movimentos de ajuste, descritos na

secção precedente. Foram efetuadas ciclicamente medidas das curvas de "rocking", movimento d»

balanceio e movimento de translaçSo horizontal do monocromador, e os resultados para o último ciclo
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sào mostrados na Figura 6. onde as setas irHicam a posição final escolhida para o posicionamento
do cristal.

IH.1.2.5 - O 2? Colímadot

O feixe de neutrons térmicos monoenergéticos obtido por reflexão de Bragg no cristal
monocromadof de Cobre é extraído pelo canal de saída n9 1, através do 29 colimador do espectrometro,
totalmente análogo ao 1? colimador, descrito na secção III.1.2.1. A divergência angular horizontal é de
21', da mesma forma que para o 1? colimador. O fluxo de neutrons monocromáticos, medido na posição
da amostra, é da ordem de 10s nêutrons/cm2.s.

Esse colimador aloja-se perfeitamente ao interior de uma caixa receptora de Iat3o instalada na
regiSo central de um cilindro de cimento amianto, colocado no interior do canal de saída n? 1. Para
efeito de blindagem da radiação gama e neutrons espalhados no interior da blindagem principal, todo o
volume compreendido entre a região interna do tubo e externa à caixa receptora, foi preenchido com
concreto de alta densidade.

Na parte externa dessa blindagem foi colocado um anel construído com um tubo de diâmetro
maior, cujo interior foi preenchido com chumbo, para eliminar o possível "efeito de coroa" resultante
de imperfeições nas superfícies laterais dos tubos.

III. 1.2.6- Unidade de Monitoração do Feixe Monoenergético

Com a finalidade de controlar o fluxo de feixe de neutrons monocromáticos durante o decorrer
das experiências, foi instalado junto a saída do 2? colimador, um monitor do tipo câmara de fissão, da
baixa eficiência. O monitor tem a forma de um quadrado com 4.1/2" de aresta, e região sensível circular
com 4" de raio. Essa região é circunscrita ao quadrado que determina a área da secçSo transversal do
feixe de neutrons monocromáticos definida pelo 2? colimador, de modo que a câmara é atravessada por
todo o feixe de neutrons.

111.1.3 - O 29 Eixo do Espectrometro

O 2? eixo do espectrometro tf correspondente ao eixo vertical que passa pelo ponto de
imerseccSo das linhas que definem os feixes incidente e espalhado pela amostra. A esse eixo estSo
associados os conjuntos de movimentação da amostra e do braço principal do espectrometro.

Esses conjuntos de equipamentos encontram-se montados sobre uma plataforma construída em
chapa de ferro de 3/4", fixa ao carro que suporta a blindagem principal, a situada junto è extremidade
externa do canal de saída n9 1. Essa plataforma foi projetada de modo a permitir que todo o
espectrometro de três eixos st mova como um único conjunto, sobre os trilhos fixos ao piso do reator.

Os equipamentos de movimentação mencionados estão descritos nas secçOas Ml.1.3.1 • III.I.3.2.

Ml.1.3.1 - Sistema da Movimentação da Amostra a do Braço Principal

O movimento da giro da amostra em tomo de seu eixo vertical, 4 feito por uma mesa da freza,
cuja superfície tf colocada paralelamente ao plano de espalhamento, a possui base circular com 9" da
dilmetro. 0 movimento angular da mesa a efetuado manualmente p " uma manivela da aixo horizontal a
a leitura angular tf feita por uma escala qua permite precisão de 15".
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Essa mesa foi instalada sobre uma chapa retangular de ferro fixada à plataforma descrita na

abertura desta secçSo. Nos cantos dessa chapa retangular, encontram-se montados quatro suportes de

ferro alguns milímetros mais altos que a altura to»ii da mesa de freza. aos quais se fixou uma segunda

Chapa de ferro, de dimensões iguais às da primeira. Essa chapa superior apoia todo o conjunto de

movimentação do braço principal do espectrômetro. A Figura 7 mostra uma vista de todo esse conjunto.

Um eixo vertical de aço, 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

gonijmétrica de pos;cionamento da amos ti a (veja secção ! I I . 1.3.2).

Sobre a chapa superior de ferro, apoiou-se uma segunda mesa de freza, semelhante à primeira,

mas muito maior, com diâmetro de 25", e mesma precisão de leitura da anterior. Sua fixação foi

efetuada de modo que seu eixo de giro ficasse na direção do 2? eixo, e portanto, concêntrico ao eixo de

giro da mesa de freza menor.

Na mesa maior, foi então apoiado e fixado paralelamente, um par de vigas de ferro com perfis

em forma de " I " e comprimento de 1,90 m cada uma; esse par de vigas constitui o braço principal do

espectrômetro.

111.1.3.2 - Mesa de Ajuste da Amostra

No espectrômetro de cristal de três eixos, o posicionamento da amostra é feito por uma mesa

goniométrica de fabricação polonesa, apoiada sobre a plataforma circular que é fixa ao eixo vertical

preso ã 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 posição central.

— dois movimentos angulares, <fix e i/> , com liberdade de ± 15° em torno da posição central,

e com os centros de giro coincidentes em um ponto localizado a 100 mm da base superior

da mesa.

— um movimento de rotação em torno de seu eixo vertical central (movimento d»

"rocking"), chamado "eixo u>".

A altura e o nivelamento da mesa são regulados por três parafusos fixos a sua base inferior e

dispostos 120° uns em relação aos outros. Esses parafusos permitem um deslocamento vertical máximo

de 5 mm.

De todos esses 5 graus de liberdade, os três angulares são comandados por servo-mecanismo,

com um módulo de comando contendo controles que permitem a movimentação nos dois sentidos e

com duas velocidades; os dois movimentos lineares são efetuados manualmente.

I I I . 1.4 - O 3? Eixo do Espectrometro

O 3? eixo do espectrômetro é o e ixo vertical que passa paio ponto da intersecçSo da> linhas
que definem os feixes inc ;dente e espalhado pe.o cristal analisador. A distância entra o 2? e 3? eixos é
da 70 cm.

Os equipamentos que compõem o 3? eixo slo a blindagem do sistema analisador, o 3? e 4?

colimadores, p cristal analisador e as mesas para sua movimentação, além do detetor com sua Mindegam

própria. Esse equipamento é descrito nas secçOes III.1.4.1 a I I I . I . 4 .6 .
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III .1.4.1 - Sistema Analisador

Na extremidade do braço principal do espectròmetro, descrito na seção anterior, foi instalado -

um difratõmetro de Raio-X adaptado, construído pela "Picker Corporation", EEUU. Esse difratòmetro

permite o movimento de rotação de sua mesa central em torno do 3? eixo e, ainda, o movimento de um

pequeno braço horizontal, que convencionou-se chamar "braço do sistema analisador", colocado

radialmente em relação ao mesmo eixo. Esses dois movimentos são feitos manualmente por duas

pequenas manivelas acopladas a um sistema mecânico que permite a leitura dos ângulos com precisão de

0,01°. Uma das manivelas gira a mesa central de um ângulo que chamamos w A . A segunda manivela faz

girar a mesma mesa central, porém, nesse caso, conectada com o braço do sistema analisador numa

relação 0 A : 2 (?A onde 0 A é o í.ngulo de posicionamento do cristal analisador.

Para ajuste do cristal analisador, foi instalado sobre a mesa central do difratòmetro, uma

pequena' mesa goniométrica de fabricação polonesa. Essa mesa possui quatro graus de liberdade de

movimentos, mas como um todo possui o movimento angular " < J A " do cristal analisador ao redoi do 3?

eixo, que é executado por uma das manivelas de controle do difratòmetro adaptado. Dos quatro

movimentos possíveis dessa mesa goniométrica apenas um dos movimentos angulares, <fx (ou <p ) , ê

comandado por servo-mecanismo. Os centros de giro dos movimentos angulares são pontos coincidentes

localizados a 40 mm da base superior da mesa.

Todo o sistema analisador do espectròmetro, está envolvido por uma blindagem cilíndrica de

53 cm de altura, 68 cm de diâmetro interno e 1 m de diâmetro 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

espectròmetro (veja secção I I I .1.4.2). A finalidade dessa blindagem é impedir que os neutrons do

ambiente atinjam o sistema analisador. Para reforçar sua eficiência contra neutrons térmicos, suas paredes

internas foram totalmente revestidas com folhas de Cádmio, de 0,8 mm de espessura, elemento esse de

alta secção de choque de absorção para neutrons de baixa energia. Esse revestimento foi feito para evitar

que os neutrons rápidos do ambiente, termalizados pela parafina das paredes, entrem para o interior da

blindagem. Ele é útil ainda como blindagem radiológica para os neutrons lentos que eventualmente sigam

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 15 cm de parafina e borax, revestida internamente com folhas de Cãdmio. Na partB

inferior, uma caixa do mesmo material foi colocada sob o sistema analisador, fixa ao braço principal.

Em vista do extenso volume dessa blindagem, foi necessária a construção de dois eixos

extensores para o sistema mecânico de leitura e movimentação dos ângulos do difratòmetro adaptado. Os

eixos extensores apoiam-se sobre mancais de rolamentos, rigidamente fixos a uma barra presa ao braço

principal. Todv. o conjunto foi cuidadosamente projetado e montado de modo a manter a precisão do

conjunto analisador.

Para minimizar ao máximo as tensões sofridas pela mesa de freza que movimenta o braço

principal, em cuja extremidade está o conjunto analisador com toda a sua Midnagem, foi colocado na

outra extremidade do braço, um contrapeso composto por tijolos de chumbo apoiados sobre uma chapa

de forro prusa ás vigas. O equilíbrio do conjunto foi verificado pela constatação de que o movimento da

. tsa de freza é exectado suavemente.

II 1 .1 .4 .2- O 3? Colimador

0 feixe de neutrons espalhado pela amostra incide sobre o sistema analisador após » r definido

pelo 3? colimador do espectròmetro. A menos de seu comprimento, 45 errí, es» colimador tf exatamente

inálogo ao 2? colimador descrito na secçlo I I I .1.2.5 e possui divergência angular horizontal ds 48' .
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Esse colimador é colocado na abertura radial feita na blindagem e seu alinhamento é feitu por
dois suportes: um colocado no lado externo e outro no lado interno da blindagem <).-> i lema analisador.

ill.1.4.3 - Cristal Analisador e seu Ajuste

Um cristal de grafite pirolftico é utilizado para analisar as energias dos neutrons do feixe
espalhado pela amostra;essa análise é feita da mesma forma que para o cristal monocromador (visto na
secção III.1.2.4), ou seja, a partir do espalhamento coerente elástico, que por sua vez é governado pela
equação de Bragg.

O cristal de grafite pirolítico, 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 família de planos (002) paralela à
face maior e distância interplanar d902= 3,354 Ã; foi escolhido como cristal analisador para o
espectròmetro de três eixos, prin. palmente por causa de sua alta refletividade '.

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

Da mesma forma que para o caso do monocromador de Cobre, o ajuste final do fistal
analisador foi efeiuado inicialmente pela medida da curva de "rocking". Depois com a ajuda dos dois
movimentos de balanceio da cabeça goniométrica, o cristal foi colocado na posição de máxima reflexão
do feixe incidente. A Figura 8 mostra a curva de "rocking" para o cristal analisador, onde a seta indica a
posição final do seu ajuste.

111.1.4.4 - O 4? Colimador

Para definir o feixe analisado de neutrons e também para evitar que neutrons da radiação de
fundo que conseguiram eventualmente penetrar na blindagem atinjam o detetor, foi construído o 4?
colimador do tipo "Soller", semelhante aos outros três anteriores. Dimensões do 4? colimador: 10 cm de
comprimento, 13 canais retangulares de 1/8" de espaçamento, separados por lâminas de bronze fosforoso
de 0,6 mm de espessura; a divergência angular horizontal é de 1°49r.

O 4? colimador foi instalado em um suporte de alumínio adaptado ao braço do sistema
analisador. O colimador foi alinhado e preso ao suporte, por meio de quatro parafusos fixados às suas
paredes laterais.

111.1.4.5 - Detetor • sua Blindagem

O conjunto de detecção para o feixe analisado está fixado na extremidade do braço do sistema
analisador.

0 detetor utilizado é de alta eficiência para neutrons térmicos, da marca "Texlium", preenchido
com JHe pressurizado a 4 atmosferas e possui forma cilíndrica: 2" da diâmetro s 5" de altura. Esa
detetor aloja-» no interior de uma blindagem própria, constituída por um cilindro de 22 cm de altura,
10 cm de diâmetro externo e paredes de aproximadamente 2 cm, feita de uma mistura de resina com
carbeto de boro, tendo este último material um excelente absorvedor de neutrons térmicos. A superfície
interna do cilindro foi revestida com uma folha fina de Cadmio para reforçar o efeito de blindagem. A
blindagem é coberta por uma tampa de alumínio preenchida com a mesma mistura, e e.-n sua parte
inferior existe um orifício para passagem do cabo de alta tensão do detetor.
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Uma abertura quadrada de 45 mm de lado, feita na superfície lateral da blindagem, permite que

o feixe analisado de neutrons, emergentes do 4? colimador, atinja c detetor em sua região sensível.

I I I . 1 . 5 - Equipamento eletrônico

0 equipamento eletrônico do espectrômetro de cristal de três eixos do IEA, é composto por um

sistema convencional de detecção de neutrons, possuindo dois canais de contagens: um para monitoração

do feixe monoenergático incidente sobre a amostra e outro para deteçSo de feixe analisado.

Os módulos eletrônicos: pré-amplificadores, amplificadores, discriminadores, contadores,

"timer", fontes de alta e baixa tensão e medidor de taxa de contagem, são todos unidades "Ortec", para

o canal do monitor; para o canal do detetor, o amplificador e o discriminador são unidades " R I D L " e os

demais módulos, 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 impressão, marca "Ortec". Um diagrama de bloco do equipamento eletrônico é mostrado na

Figura 9.

I I I . ? - Características Operacionais do Espectrômetro

Para a montagem final do espectro, °tro de cristal de três eixos, uma série de cuidados foram

tomados quanto ao posicionamento das mesas goniométricas para suporte dos cristais, quanto ao

alinhamento e nivelamento dos colimadores e para a determinação precisa das origens para as posições

angulares.

Tomando como ponto de partida a reta horizontal que passa pelo centro do cristal

monocromador e cuja direção é a do eixo do canal de saída n° ' , foram alinhados e nivelados o 2?, 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 fixação de dois finíssimos 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.

O 2? colimador foi então alinhado utilizando um teodolito, pela focalização de cada um dos

pontos centrais das faces do colimador. Por procedimento análogo foram feitos os alinhamentos do 39 e

49 colimadores. Os três colimadores foram considerados alinhados quando os seis pontos centrais às suas

faces, coincidiram com o ponto central observado visualmente na luneta do teodolito.

Para alinhamento das mesas goniométricas, foram construídos dois pinos de alumínio, que se

encaixam verticalmente 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 >p e <p , de

cada uma das mesas.

As mesas foram então ajustadas de modo que as esferas ficassem, sobre a linha central dos

colimadores e, após efetuadas essas operações, foram executados todos os movimentos angulares das

mesas, sendo constatado que as esferas não sofreram deslocamentos, por observação na luneta do

teodolito; isso comprovou o perfeito alinhamento das mesas goniométricas.

111.2.1 - Determinação do Comprimento d t Onda dos Neutrons do Feixe Monotrargético

Na secção I I I . 1.2.4, foi determinado teoricamente o comprimento de onda dos neutrons do
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feixe monocromático, obtendo-se o valor XQ = 1,428 Â. Entretanto decidiu-se medir esse parâmetro

experimentalmente por meio da obtenção da figura de dif ração de uma amostra de Níquel em pó, que

foi usada como padrão. Para isso. o espectrômetro de cristal de três eixos foi operado como um

difratômetro de dois eixos, isto é, sem o cristal analisador e com o detetor fixo na posição angular

2 0 A = 0 1 2 1 1 . Nesse experimento, foi também possível determinar com precisão o desvio na origem do

ângulo '!' do braço principal do espectrômetro.

N u m diagrama de d i f ração , as posições angulares dos picos obtidos, dependem

fundamentalmente da estrutura cristalina da amostra, do comprimento de onda dos neutrons do feixe

monocromático e evidentemente da posição da origem dos ângulos do difratbmetro, uma vez que

qualquer imprecisão nessa origem, causará um deslocamento nessas posições angulares.

Na montagem do espectrômetro, foram tomados todos os cuidados com o objetivo de

determinar as origens com a máxima precisão; nessas condições pode-se supor que o erro nessas origens

seja considerado como sendo pequeno. Dessa forma pode-se aplicar o tratamento de dados conforme a

referência bibliográfica citada , para se obter uma reta de calibração que fornecerá o valor de X :

= Xo - a x

onde y = 2 d h k | sen <<>., x - 2 d h k | cos <1> j# d h k j são as distâncias interplanares dos planos da amostra de

Níquel e 2<p. as posições angulares de cada um dos picos na figura de difração medida. O coeficiente angular

da reta de calibração, — a, fornecerá a correção na origem dos ângulos >l> do espectrômetro ;o coeficiente

linear representa o comprimento da onda XQ dos neutrons do feixe monoenergétioo.

A Figura de difração obtida experimentalmente para o Níquel em pó pode ser vista na

Figura 10. A reta de calibração obtida desses dados está mostrada na Figura 11 .

O comprimento de onda dos neutrons do feixe monoenergético obtido nessa experiência foi:

Xo = (1,436 ±0,001) A

e a correção na origem foi de 1' .

O valor do comprimento de onda e do correspondente erro experimental foram obtidos a partir

do cálculo das posições angulares 2<í>j de cada um dos picos da figura de difração do Níquel em pó.

Essas posições foram calculadas por triangulação dos picos da figura de difração, traçando-se duas retas

em cada um deles, através de um programa de ajuste de retas pelo método dos mínimos quadrados. A

reta de calibração (Figura 11) foi traçada também por mínimos quadrados.

Para determinação da correção na origem angular do sistema analisador, a experiência foi

repetida, agora com o ângulo corrigido <í> = 0 e a amostra de Níquel em pó na posição do cristal

analisador. A experiência revelou uma correção de 0,11° r.«ssa origem.

Os pequenos valores para as correções nas origens angulares, mostraram a validade do método

empregado, além de comprovar a perfeita determinação preliminar das origens, durante a montagem do

espectrômetro.
•

Por putro lado, a pequena diferença, entre o valor de XQ obtido teoricamente e o valor

experimental, pode ser explicada pelo fato do angulo de monocromatizaçlo 2 9 M nSo ser precisamente

40° conforme o projeto, contendo uma carta imprecisão. O ângulo 2<?M correto foi calculado pela
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aplicação da lei de Bragg, utilizando-se o comprimento de onda XQ obtido experimentalmente, tendo
sido encontrado o valor 2 # M = 40,24°.

III.2.2 - Avaliação Experimental da Resolução

Uma avaliação experimental da resoluçSo do espectrõmetro de cristal de três eixos, foi feita por
meio da medida do espectro dos neutron» espalhados por uma amostra metálica de Vanádio, para
algumas posições do ângulo de espalhamento do espectrõmetro -7 I . O Vanádio é usualmente escolhido
para esse tipo de determinação, pois apresenta um e-palhamento essencialmente incoerente, e tem um
espalhamento quase-elástico desprezível - 2 4 1 . Nessas condições, o alargamento verificado no espectro
dos neutrons espalhados pelo Vánadio, será inteiramente decorrente da resolução instrumental do
espectrõmetro.

Foram medidos os espectros dos neutrons espalhados elasticamente pela amostra de Vanádio,
para os seguintes ângulos de espalhamento <i> : 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 angulo
• = * 12, em relação a direção do feixe incidente. 0 ângulo 0 A do cristal analisador, foi variado em
intervalos iguais ao redor da posição 2 0 A =24,72° (que corresponde a posição de deteção de neutrons
espalhados elasticamente pela amostra), para medir o alargamento em energia da linha incidente. A fim
de ilustrar, o resultado obtido para <t> = 30° ( • = 15°) é mostrado na Figura 12.

A determinação da largura total da meia altura, A#A , para cada um dos picos medidos, pode ser
colocado em termos da largura em freqüência Af, em unidades de THz, por meio da expressão:

= 0.439

2ir
essa expressão é deduzida a partir da lei de Bragg: X = — = 2dOoj sen0A e da expressão para a
freqüência do nêutron h2 k212 mN = h PU .

A Figura 13 mostra a curva que descreve a variação da largura na meia altura (em THz) dos
picos do Vanádio em função do ângulo de espalhamento; essa curva permite uma avaliaçSo da resoluçSo
do espectrõmetro.

Observando-ss a curva da Figura 13, verifica-se um mínimo ao redor da posição * = 30°; esta é
uma informação útil para determinar a posição angular do espectrõmetro, quando se deseja efetuar
medidas experimentais que necessitam uma melhor resolução.

CAPÍTULO IV

VERSFICAÇAO DO DESEMPENHO DO ESPECTROMETRO: MEDIDA DAS RELAÇÕES

DE DISPERSÃO DO COBRE

A avaliação do desempenho do espectrõmetro de aistal de frês ejxos «Jp [EA, foi feita por meio
da medida das relações de dispersão de uma amostra monocristalína de Cobre.
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A principal razão para a escolha do Cobre como amostra padrão, reside no fato de que para

esse mater ia l são encontradas na literatura, medidas das relações de dispersão obtidas com

espectr&metros de três eixos de alta precisão'2 0 '2 5 ' . Dessa forma, o desempenho do espectrometro do

IEA, foi avaliado pela comparação direta dos resultados experimentais com aqueles existentes na

literatura.

Além disso, o Cobre possui urrt retículo cristalino relativamente simples, ou seja, estrutura

cúbica tie face centrada (f.c.c), que permite algumas simplificações na análise dos resultados

experimentais.

IV. 1 — Procedimento Experimental

De acordo com as equações de conservação 9 e 10, um ponto (v, q) de um ramo das relações

de dispersão para uma oaaa amostra, pooe ser determinado pela medida do valor da energia E t e do

vetor oe onda k ( do nêutron espalhado, a partir do conhecimento da energia EQ e do vetor de onda k 0

do nêutron incidente.

Quando no processo oe espalhamento, um modo normal de vibração dos átomos do cristal é

excitado ou desexcitado, há um aumento na secção de choque coerente inelástica (equação 11) e

portanto um aumento na intensidade do feixe de neutrons espalhados. Isto significa que a freqüência v e

o vetor de onda q , juntamente com EQ , E i , kQ e k , , estão satisfazendo as equações 9 e 10.

Em um espectrometro de cristal de três eixos, a experiência é executada posicionando-se

sistematicamente o espectrometro para determinar vários valores de E, e k, consequentemente várias

transferências de energia e quantidade de movimento entre o nêutron e a amostra. Então, de acordo com

o que foi discutido no parágrafo anterior, um pico no conjunto de medidas de intensidade do feixe de

neutrons espalhados, será obtido quando um modo normal de vibração dos átomos do cristal for

atingido. Quando isso ocorre, diz-se que foi detectado um "grupo de neutrons". A freqüência do fonon

será determinada pela freqüência correspondente à dentróide do pico e um ramo completo da relação de

dispersão será obtido pela medida d<? um certo número de grupos de neutrons.

IV. 1.1 - Método "Ô-Constante"

Existem vários métodos para operar um espectrometro de cristal de três eixo:., de modo a obter

experimentalmente as relações de dispersão. Entre os mais importantes estão os métodos do

"Q-constante" da energia constante e o de varredura l inear'1 0 ) .

Nas experiências para a medida das relações de dispersão do Cobre, o espectrometro do IEA foi

utilizado operando pelo método Q-constante, elaborado por Brockhouse, em 1 9 6 1 l 5 ) . Nesse método o

vetor Q, transferência de vetor de onda, é mantido inalterado durante a medida de um grupo de

neutrons.

Várias razoes contribuem para tornar o método Q-constante o mais importante e o mail

utilizado método de operação para um espectrometro de cristal de três e ixos ' 1 1 ' . Entre essas razões está

o fato do método possibilitar, através de uma análise do fator de estrutura (equação 12), a escolha da

zona da rede recíproca conjugada com a escolha do modo de vibração, transversal ou longitudinal, do

fonon que deverá ter predominantemente excitado (ou desexcitado) nessa zona ;essa predominância por

sua vez, dependerá do vetor de onda q e dos vetores de polarização e T e ' • L . Isso proporciona uma

grande vantagem, pois a secção de choque coerente inelástica, e portarjto, a intensidade dos grupos de

neutrons a serem medidos, é diretamente proporcional ao termo Q . e presente no fator de estrutura

(vide equação 12).

Na maioria dos casos, o vetor Q pode ser escolhido experimentalmente, de modo a ser
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aproximadamente paralelo a um dos vetores de polarização e em conseqüência, quase perpendicular ao
outro. Por exemplo, quando o vetor de polarização e L , do modo longitudinal é perpendicular a 0 , o
vetor e T será paralelo a Ô; nesse caso a secção de choque coerente será nula para o modo longitudinal e
máxima para o modo transversal, por causa do produto escalar Q . e existente na equação 12, e somente
este último modo poderá ser excitado. Isso pode ser visualizado com auxílio da Figura 14, que mostra
um plano da rede recíproca de uma amostra genérica, para a qual deseja-se planejar uma experiência para
deteção de um fonon no ponto (Q , Cl ) da rede. 0 fonon de vetor de onda q está se propagando na
direção Y ; o vetor de polarização e|_ estará então na mesma direção e o vetor eT na direção X. Nesse
caso, em virtude do vetor Q ser aproximadamente paralelo a e T , é esperado que o modo transversal seja
predominantemente excitado. Esta seria então uma condição experimental favorável para a deteção de
um fonon que se propague transversalmente a direção Y .

Na Figura 15, é mostrado um grupo de neutrons típico obtido na medida do processo descrito
acima. Â seta indica a posição da centróide do pico, ou seja, o valor da freqüência v do fonon
transversal a direção Y e que possui vetor de onda q, permitindo a obtenção de um ponto {v, q) desse
ramo oa relação de dispersão.

0 exemplo mencionado acima constitui uma segunda vantagem na utilização do método
Q-constante, que é exatamente a própria simplificação na sistemática das medidas: um ponto da relação
de dispersão é obtido diretamente da determinação da centróide do pico no grupo de neutrons medido.

Finalmente, uma última vantagem consiste em ser o método Q-constante o único a permitir a
obtenção de resultados experimentais para valores de (5 previamente selecionados, o que é extremamente
conveniente nr comparação dos resultados experimentais com aqueles obtidos por cálculos teóricos '.

IV.1.1.1 - Princípio do Método

Na medida de um grupo de neutrons pelo método Q-constante, o vetor Q (e portanto o vetor
q) é previamente escolhido de modo a corresponder a uma particular posição na rede recíproca e é
mantido constante durante toda a medida do grupo de neutrons. Como pode ser visto através da
equação 9, o vetor de onda q do fonon, pode sempre ser referido à 1? zona de Brillouin, subtraindo-se
de Q o vetor apropriado G da rede recíproca. Na Figura 16, é mostr«.uo um exemplo de um processo
típico de criação de um fonon de vetor de onda q, referido a zona (220) e propagando-se na direção
[00*].

A operação do espectr&metro de cristal de três eixos pelo método Q-constante, exige que os
ângulos do espectrómetro - engulo * de orientação da amostra, * de posicionamento do braço
principal a 0 A - 2 0 A do cristal analisador e detetor respectivamente — sejam todos variados, de modo a
satisfazer as equações 9 e 10, com a imposição de que o vetor Q seja mantido constante.

Por outro lado, para uma total definição dos ângulos * e * , é necessária a escolha da uma
convenção para os sentidos desses ângulos. A convenção adotada para o espectrómetro do IEA é a
seguinte: * positivo representa uma rotação horária de £ ( com rslação a Jco; * positivo representa uma
rotação horária de um eixo arbitrário de simetria da amostra, por exemplo Y , em relação a í 0 (essas
convenções são escolhidas para o caso de um observador colocado em uma posição com vista superior do
espectrômetro). Essa é a convenção usualmente adotada em espectrómetro de três eixos, como por
exemplo para o espectròmetro do Laboratório Nuclear de Chalk River, no Canadá111'.

IV.1.1.2 - EquacBes para os Ângulos d * Posicionamento do Espectrómetro

Geralmente, todos os espectròmetros de trt< eixos operam am um plano horizontal, definido
como sendo o "plano de espalhamento", ou seja, o plano que contém os faixas incidente • espalhado
pela amostra.



F i r m 14 - Plano da uma Rada Recíproca Moftrando urn Procano Típico da Espalhanwnto InaMstk»
de Néutrom

FREQÜÊNCIA

Figurais - Grupo da Nlutrom Madido paio Método "6-oomtanta", Cormpondanta a Datadfo da
um Fonon Propagando^* Tramvarialmanta a Direçfo Y
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002

Figura ]9 - Procauo Típico da Criaçlo da um Fonon da Vator da Onda q, RafarkJo I Zona (220)
a Propagando-M na Dlraçfo [OOf]
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Para obter as equações para os Ângulos de posicionamento do espectr&metro, considera-se um
sistema de coordenadas ortogonais (xyz), de tal forma que os eixos x e y estejam contidos no plano
horizontal de operação do espectrômetro (coincidente com o plano de espalhamento) e o eixo z coincida
com o eixo de rotação da amostra (29 eixo). A equacfl 9 poderá ser escrita em suas componentes
cartBsianas:

1 3

koy ~ k , y = Q y = G y + «y 1 4

Com auxílio da Figura 17 que mostra um caso onde, segundo as convenções de sinaii adotadas
na seccSo IV.1.1.1, * < 0 e * < 0 , as equações 13 e 14 podem ser escritas em funçSo dos Ingulos do
espectrômetro, na forma:

Qx = - k 0 s e n * - k1 sen ( * - * ) 15

Qy = kQ c o s * - k, cos( * - * ) >*

Uma expressão para o ângulo <i> é obtida a partir do triângulo formado petos vetores Q, ko e
ki, corrio mostrado na Figura 17:

ko + k í " R l Q x " Qy
c o s * = 17

2 k o k1

onde fci introduzido um fator multiplicativo R na coordenada Qx, conforme discutido no Apêndice.
Para o espectrômetro do IEA, decidiu-se girar o braço principal sempre no sentido horário, o que de
acordo com a convençSo de sinais escolhida, resulta em Ingulos * sempre positivos.

Para a determinação do Angulo * deve-se retornar as equações 16 e 16, evidenciando cos * em
cada uma delas, da i

k, sen * cos $ - k0 sen * -

k, sen 4

Q + k, sen v sen *
oos* = — — —

k0 - k, cos *

Igualando-se as duas últimas expressões obtém-se:

-RQK (k0 - k, cosi») - O k, sen»
sen * = • 18

k» + k } - 2 k o k , cos*
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Figura 17 - pqrptruçfò Vatorial para Detarminaçlo dat EquaçSet da Poticionamanto do Etpactrômatro
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Por um procedimento análogo, obtém-se:

RQ xk 1 ienv + Qy(kQ - k, cos*)
cos* = — 19

K + kí -2k o k, cot*

onde foi introduzido novamente o fator R. As equaç&Vs 18 e 19 determinam univocamemt • «nawlo * •

Os ângulos 0 A - 2 0 A do sistema analisador sao obtidos com auxílio da lei de Bragg,
A, = 2 d , sen 0 A , onde Xi = 2 ir/k( e dA 6 a distancia interplanar da família (002) do cristal analisador
de grafite pirolítico (ver secclo 111.1.4.3):

20. = 2arcsen[ — — ] 20
dAk i

Dessa forma, as equações 17, 18, 19 e 20, permitem a determinação única dos ingulos • , • e
2 0 A do espectrometro, em funçffo do módulo do vetor de onda do neutron espalhado, uma vez que Qx

t Q lio preselecionados e k g < conhecido {ko-2nf\J por construção do espectrometro (ver seccfo
1(1.2.1).

IV.1.1.3 - Determinação do Modulo do Vator da Onda do Mutron Espalhado

O módulo do vetor de onda k ( , pode ser colocado em funclo da freqüência v do fonon, pela
condiçSo de conservação da energia (equacSo 10):

Eo - E, = he 21

onde para o néutron E = « •
2mN

Dessa forma, substituindo a aquacfo 22 em 21, obtém-se:

23

Para a daterminaçlo da k ( , é necessário o conhecimento prévio da ordem da grandeza da
freqüência do fonon [v). Entretanto, se isso nlo for possível, como no caso da uma medida inédita, um
grupo de néuüons é^madido variando-se ponto a ponto a freqüência v, em inttrvalos iguais a para um
determinado Q (ou q), até que sa obtenha o pico na medida da intensidade da neutrons espalhados pala
amostra, correspondendo a um pico no grupo de neutrons.
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IV. 1.2 - Amostra a sua Orientação

A amostra monocrista|jna de Cobre utilizada tam a forma de um cilindro com 1 " de diâmetro a
3" de altura e possui eixp de zona <110> paralelo ao eixo do cilindro. Para o Cobre o parâmetro da
rede éaC|J = 3,61496 A.

Para a obtenção da orientaçSo angular da amostra (Sngulo + ) em relaçlo ao vetor de onda kQ

do nêutron incidente, foram calculados os ângulos de posicionamento do espectrômetro no caso
particular do espalhamento coerente elástico (espalhamento de Bragg) da neutrons pelos planos
cristalinos da amostra.

No caso de espalhamento de Bragg. \ío\ = |k\l as equações de ccwvaçlo 9 a 10 reduzem-se è
seguinte forma:

• • • ±
ko - k, = Q = ã

E o - E 1

Nessas condioBes as expressões 17, 18 e 19 podem ser escritas como:

COS*

s e n *
2 k o ( 1 - cos*)

-RQ sen* + Q (1 - cos*)
«, ,* . I

2 k (1 - cosv)

A partir dessas equações, foram calculadas as posições angulares do espectrômetro para deteçfo
dos feixes da neutrons pge sofreram espalhamento coerenti elástico pelos planos (002), (111), (2201,
(222) a (113) da rada do Cobra. Os resultados dos cálculos dos ângulos estfo apresentados na Tabela I.

Tabelai

Piano

002
111
220
222
113

°x
0
1
2
2
1

Qr

2
1
0
2
3

«°x
0

y/T
2VT
2VT
VT

<RO/

0
2
8
8
2

( 0 /

4
1
0
4
9

46°46'48"
40°13'00"
68°18'29"
86e52'48"
M < > 2 0 '3 8"

*

- 66°38'36"
-124°37'12"
•-14B*80'24"
-loi'ie'cw'
- 74°04'12"

QH a Qy am unidades da 2ir/a A"1
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A construção vetorial para cada uma dessas reflexões é mostrada na Figura 18.

Para efetuar a medida das intensidades dos neutrons que sofreram espalhamento de Bragg na

amostra, o cristal analisador foi colocado na posição angular 2 0^ ~ 24,72 , calculada a oartir da

equação 20 com kQ = k, .

Para identificação da reflexão do plano (002), a mesa do braço principal e a mesa de freza da

amostra foram colocadas nas posições 4>e + calculartas e a amostra foi colocada sobre a mesa

goniométrica, cem eixo de zona < 1 1 1 > coincidente com o eixo vertical das mesas. Nessas condições,

variando-se os ângulos to, $ e <p (veja secção III.1.3.2) foram feitas iterativamente medidas das

intensidades dos neutrons espalhados, até que se obtivesse a máxima intensidade refletida por esse plano

(plano (002)).

Uma vez identificado a reflexão do plano (002) e efetuado o ajuste mencionado acima,

colocou-se as mesas nas posições angulares <i> e ^ relativamente as posições dos outros planos, conforme

já calculado (Tabela I). Os feixes de neutrons com kQ = k|, difratados por espalhamento de Bragg em

cada plano discriminado na Tabela i, foram identificados experimentalmente com a amostra de Cobre,

tendo sido conseguida ótima reprodutibilidade, obtendo-se um máximo de intensidade para cada reflexão

exatamente nas posições calculadas.

Convém salientar que após passar de uma posição para outra, correspondendo a um outro plano

difrator, efetuou-se o ajuste de máximo de intensidade para esse novo plano (variando os ângulos w, <fiK
e f ) da mesma maneira como foi feito inicialmente paça o plano (002).

Finalmente, em seguida a identificação dos 5 planos do Cobre considerados, efetuou-se uma

média para as posições finais de ajuste CJ , \p e ip , o que garante a vertical Aide do eixo de zona

< 1 1 1 > da amostra ao se efetuar o giro da mesma, para atingir qualquer plano de reflexão desejado.

Todos os ótimos resultados experimentais obtidos durante essa orientação da amostra, revelam a

consistência das equações e parâmetros utilizados, bem como a precisão de movimentos do

espectròmetro de três eixos do IEA.

A curva de "rocking" da an ostra para a reflexão do plano (111), está mostrada na Figura 19.

Pode observar-se da figura, que a largue Ha ajrva é estreita, demonstrando que o cristal possui perfeição

suficiente para permitir medidas de pontos da relação de dispersão em posições próximas da origem das

zonas de Brilouin.

IV.2 - Resultados Ex,<erimentais e Discussão

Foram medidas as relações de dispersão do Cobre à temperatura ambiente, para fonons

acústicos (veja secção 11.2) propagando-se de maneira transversal e longitudinal em relação às direções de

mais alta simetria do cristal, ou seja, direções [001-], [££0] e [£££]. Essas direções numa rede recíproca da

estrutura f .cc. como 6 o caso do Cobre, são chamadas A, £ e A respectivamente (ver Apêndice -

Figura A1) , segundo a notação de Koster'1 9 ' .

De acordo com essa notação, a posição de um ponto no plano da rede recíproca 6 definido em

termos de uma quantidade denominada "modulo do vetor de onda reduzido", dado pela relação

{ = lq l /q m ( | x , onde q m g x representa a distância do centro ao limite da zona de BriHouin, para cada

direção de simetria do cristal.

IV.2.1 - Medida dos Grupo» da Níutron»

Como exemplo, será feita a descrição do procedi.Twnto para calcular o valor dos ângulos para
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Figurais - Plano (110) da Rada Recíproca de Cobre com as Construções Vatoriais da Lai da Bragg
para os Planos Listados na Tabela I
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l?t|ura 19 - Curva de "Rocking" Referente ao Plano (111) d» Amostra de Cobre
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posicionamento do espectrõmetro, visando a medida de um grupo de neutrons correspondente a um
fonon propagando-se transversalmente à direção de simetria A = [ 0 0 £ ] (denominada lOO£JT);a posição
escolhida refere-se a um fonon que possui módulo do vetor de onda reduzido £ = 0,35 e corresponde ao
ponto (Qx , Q ) = (2,0; 0,35) do plano da rede recíproca. O valor encontrado na literatura*2El) para a
freqüência desse fonon é v= 2,64 ± 0,04 THz.

Para definir o intervalo de medida, foi escolhido um intervalo conveniente, centrado em torno
da freqüência dada na literatura, composto por 21 valores de freqüência; especificamente para a
freqüência já mencionada o intervalo escolhido foi de 1,60 a 3,60 THz com incr-mentos sucessivos de
0,10 THz. Para cada um desses valores de freqüência, foi calculado o módulo do vetor de onda kt do
nêutron espalhado a partir da equação 23, e também, os ângulos <J>, * e 2 0 A de posicionamento do
espectròmetro a partir das equações 17, 18, 19 e 20. Os valores calculados são mostrados na Tabela I I ,
enquanto que, na Figura 20 estão marcados os vetores kQ e k, e os ângulos •!> , * e 2 0 A para a
primeira e última posições desse particular intervalo de freqüências considerado.

Para cada um dos valores de freqüência marcados na Tabela I I , o espectrometro foi posicionado
e efetuou-se 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 aproximadamente
30 minutos. Nas últimas colunas dessa tabela estão apresentados os valores das contagens obtidas e os
respectivos erros estatísticos definidos como a raiz quadrada do número de contagens.

A partir dos resultados da Tabela I I , construiu-se a figura do grupo de neutrons, colocando-se
em um gráfico a freqüência na abcissa e as contagens na ordenada. A Figura 21 mostra o gráfico do
grupo de neutrons construído com os dados da Tabela I I .

Por meio do procedimento descrito na secção IV .1 , determinou-se a centróide do pico e a
freqüência correspondente v = 2,67 + 0,05 THz para o fonon em estudo (direção [00£ JT com £ = 0,35).
Esse valor concorda, dentro do erro experimental, com a freqüência encontrada na literatura. Isso indica
que o espectrõmetro está em condições de medir outros grupos de neutrons, correspondentes a
freqüência de fonons propagando-se nessa mesma direção, para completar o ramo [00£]T das relações de
dispersão.

A mesma sistemática foi adotada para a medida dos grupos de neutrons nas outras direções de
simetria. A Figura 22 mostra as posições da rede recíproca do Cobre nas quais esses grupos de neutrons
foram medidos. Nessa figura os pontos A l , A2, A3, A4 e A5 correspondem aos pontos da direção de
simetria [00£]T, cujos vetores de onda reduzidos possuem módulos £ = 0,20; 0,35; 0 ,50; 0,65 e 0,80
respectivamente; os pontos B1 e B2 para a direção [00£]L com ( = 0,20 e 0,40; o ponto C l para a
direção [££0]T2 com £ = 0,30; os pontos 0 1 , D2 e D3 para a direção [££0]L com £ = 0,20 ;0,40 e 0,60 e
finalmente os pontos E l , E2 e E3 para a direção [£££]T com £ = 0,20; 0,30 e 0,40. 0 critério adotado
para escolha desses pontos da rede recíproca, foi ^estabelecido levando-se em conta a dependência da
intensidade dos grupos de neutrons com o fator O . e, conforme discutido na secção IV. 1.1.

Os grupos de neutrons medidos nas posições da rede recíproca indicadas na Figura 22,
correspondentes às três direções de simetria do cristal de Cobre, são apresentados nas Figurai de 23 a
31. Nessas figuras, estão indicadas a direção de simetria, o modo de vibração T ou L, o modulo do
vetor de onda reduzido £ e o caracter alfanumérico (A l , B2, etc) . Esses caracteres indicam as posições
da rede recíproca nas quais oi grupos de neutrons foram medidos, em correspondência com a Figura 22.
As curvas sobre os pontos experimentais foram traçadas à mão, não correspondendo portanto a nenhum
ajuste calculado. Em cada figura está também indicada a freqüência v associada a cada grupo de neutrons
e obtida a partir da determinação da centróide do pico. Nas Figuras 30 e 31 (grupos de neutrons E l •
E2) podem ser vistos a direita dos picos de fonons, os chamados "pico* espúrios", que ocorram em
medidas de processos de um fonon com o espectrometro de cristal de três eixos, e sfò resultado de
contaminações de ordens superiores nos cristais monocromador e analisador'10 '11 ' ;os picos espúrios
podem ser dístinguidos dos pico* de fonons principalmente por sua alta intensidade e simetria.
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Tabela II

Tabela das Posições Angulares do Espectrõmetro para Medida de um Grupo de Neutrons.

Nas Duas Últimas Colunas Estão Listadas as Contagens Obtidas (N) e os Respectivos

Erros Estatísticos N. O Gráfico desse Grupo de Neutrons está Mostrado na

Figura 21. (k, em Unidades de 2ir/a A ' 1 )

p(THz)

1.6

1,7

1.8

1,9

2,0

2,1

2,2

2,3

2,4

2,6

2,6

2,7

2,8

2,9

3,0

3,1

3,2

3,3

3,4

3,5

3.6

k i

2,299

2,258

2,270

2,256

2,241

2,226

2,212

2,197

2,181

2,166

2,151

2,136

2,120

2,104

2,089

2,073

2,057

2,041

2,024

2,008

1,992

2 9 A

27,10°

27,27°

27,45°

27,63°

27,83°

28,02°

28,21°

28,40°

28,61°

28,81°

29,02°

29,23°

29,45°

29,68°

29,91°

30,14°

30,38°

30,63°

30,88°

31,14°

31,40°

*

72°22'06"

72°35'30"

72°49'54"

73°C3'22"

73°17'49"

73°32'18"

73°45'51"

74°00'24"

74°15'57"

74°30'35"

74°45'15"

74°59'57"

75°15'41"

75° 31'27"

75°46'17"

76°02'10"

76°18'06"

76°34'05"

76° 51'08"

77°07'14"

77°23'24"

212° 4208"

213°02'10"

213°23'36"

213°43'35"

214°04'58"

214°26'20"

214°46'15"

215°07'33"

215°30'15"

215° 51'30"

216°12'44"

216°33'57"

216°56'32"

217°19'O6"

217°40'14"

218°02'45"

218°25'14"

218°47'42"

219°11'32"

219°33'57"

219°56'20"

N

249

234

234

234

262

281

248

288

358

451

624

670

547

414

322

240

280

231

236

247

233

16

15

15

15

16

17

16

17

19

21

25

26

23

20

18

15

17

16

15

16

15
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Figura 20 - Plano (110) da Rede Recíproca do Cobre Mostrando ai ConttruçOes Vetoriait para ai
PosiçOet Extremai da Madida da um Grupo de Neutron* Realizada pelo Método Õ-Cont-
tante. O Exemplo Mostrado ê Referente A Oaterminaçfo da Freqüência da um Fonon
Transversal a Direto [00{]



46

aoo

600
CO
z
Ul
«9

O 400u

200

P0N0N ACÚSTICO
DIREÇÃO [00f,\ T

{•0.35

V «2.67 THi

16 2.0 2.6 3.0 3.6

FREQÜÊNCIA V (THi)

Figura 21 - Um Grupo da Niutrom Típico Obtido pelo Método Q-Conttanta para um Fonon Acúitioo
Propagando-M Transversalmente * direçffo [00{]



47

03 02 Dl 22O
©-© - 0

Figura 22 - Plano (110) da Rede Recíproca do Cobre Mostrando ai PosiçSes nas quais Foram Efetuadas
is Medidas dos Pontos dai RelaçSes de Dispersão do Cobre



to
5g
§

1.6C0

1.200

600

400

i i

[OOÇ]T

-

-

1 I

AA
/ í \y \

v - 1,60 THz \ .

1 1

1 1

A l

-

-

-

^^—O-0-

0.6 1.0 1.4 1.8 2.2 2,6

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 23 - Grupo* de Nlutron* Medido* para a* Trt* DirecKe* de mais Alta Simetria do Cristal de Cobre.
O* Caractere* AüanumOicos CorrMpondem és Posições Indicadas na Figura 22.



49

CO

I
§

600

500

400

300

[OOÇJT

C-0,35

-

-

Y-5-Y x

I |

' 1 T

/

/ t
I • v - 2,67

1

\

\

\

X
THz

1 1 ;

A2

-

Vi

I i

1.6 2.0 2.4 2.8 3.2 3.6

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 24 - Grupes de Neutrons Medidos para as Três Direções de mais Alta Simetria do Cristal de Cobre.
Os Caracter*» Alfanuméricos Correspondam às Posiçfies Indicadas na Figura 22.



50

CO

8

500 -

600 -

300 -

200 -

38 1,2 i. 6

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 24 - Grupos de Neutrons Medidos para as Trás Direções de mais Alta Simetria do Cristal da Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem ás PosiçBes Indicadas na Figura 22.



51

z:

8

£00

3 0 0

200

1 00

1

• • 5

-

[OOÇ]T

Ç-0,65
T

1
V - A,AO THz

i-C
H

i

A A

-

3,3 3,7 5.3

FREQÜÊNCIA v(TOz)

Figura 25 - Grupo* da Neutron» Medido* para a* Tré* Direcfie* da mal* Alta Simetria do Cristal de Cobra.
O* Caracteret Alfanumérico* Corretpondem è* PotiçSe* Indicada* na Figura 22.



52

<

p

400

300

200

1 00

1 1

[OOÇ]T

Ç-0,80

-

1 1

í
v = 4 , 8 4 THz

i t

1 1

A5

—i i

3.9 4.7 5,1 5.5 5 9

FREQÜÊNCIA v(THz)

rffura 26 - Grupoi da Neutrons Medido» para as Três DfraoSat da mais Alta Simatria do Cristal de Cobra.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem is Posições Indicadas na Figura 22.



53

CO

z
3
8

500 -

400 -

300 -

200 -

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 29 - Grupos da Neutrons Madidos para as Trts Direções de mais Alta Simatria do Cristal da Cobra.
Os Caractaras Alfanuméricos Correspondem is Posições Indicadas na Figura 22.



54

'Jj

<

O

500

400

300

200

i i

[OOÇ]L

Ç-0,40

-

i i

i i

1
v - A,A5 THz

i t

• i

B 2

-

XjrX -

1 1

3,5 3.9 4.3 4,7 5.1 5,5

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 26 - Grupos de Neutrons Medidos para as Três Direções de mais Alta Simetria do Cristal de Cobre.
Os Caracteres Alfanuméricos Correspondem ás Posições Indicadas na Figura 22.



55

s
3

600 |-

500|-

400

300

FREQÜÊNCIA v(TIIz)

Figura 27 - Grupos da Neutrons Medidos para as Três DíraçSes da mais Alta Simatria do Cristal da Cobra.
Os Caracuras Alfanumérioos Correspondem is Posições Indicadas na Figura 22.



56

W

52

500 -

400 -

300 -

200 -

2,7 3,1 3,5 . 3.9 ' 4,3

FREQÜÊNCIA v(THz)

4.7

Figura 28 - Grupos da Nlutront Madidot para at Trfa DiraoSat da mais Alta Simatria do Cristal da Cobra.
Os Caractaras Alfanuméricos Corraipondem is PosiçOas Indicadas na Figura 22.



57

v i

o
o

5 0 0

400

300

2 0 0

• 1

[UO]L

Ç=O,4O

-

T X Q T i

U I An

-

i i

i i

1

!

v - 6,05 THz

i i

i r

D2
-

-

-

1 1

5,0 5A 58 62 6.6 7.0

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 29 - Grupoi da Neutron* Medidos para ai Tré» Direções da mail Aha Simetria do Cristal da Cobra.
0» Caractarai Aifanumérioot Correspondem i i Posições Indicadas na Figura 22.



58

o

H

I

4 0 0

3 0 0

200

100

I 1

£=0,60

5

i t

1 '

Í
v - 6,40 THz

i i

I i

D 3

-

i i

5,8 6.2 6.6 70

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 29 - Grupos da Neutrons Mad ido» para as Trás Oiraçoas da mais Alta Simatria do Cristal da Cobra.
Os Caractaras Alfanumérico» Corraspondam As PosiçOas IndicadH na Figura 22.



59

s

800

600

4 00

200

•

-

-

, rv r i

-OrO Q

l

1

]T

20

O ^

I

1

J \

v - 1,96

i

i i i

E1

V 1v
THz

i i |

0.9 1.7 2.1 2.5 2.9

FREQÜÊNCIA v(THz)

Ffgwa 30 - Grupoi da Muttons Madidot para ai Trai DiraoSa* da mal» AKa Simetria do Cristal da Cobra.
O* Caraetaras Alfanuméricos Corraipondam as PosiçOas Indicadas na Figura 22.



60

en

H

S

500

( 0 0

3 0 0

200

1

[Ç«] T
Ç=0,30

-

v - 2,65 THz

i i •

1

E2

-

-

-

1.7 2.1 2.5 2.9 3,3 3.7

FREQÜÊNCIA v(THz)

Figura 31 - Grupos da Níutron» MadWoi para ai Tré» DfraçSai da mail Aha Simatria do Criital da Cobra.
Oi Caraetarat Alfanumériooi Corraipondam i i PoilçBti Indieadai na Figura 22.



61

I

too

300 -

200 -

100 -

Figura 31 - Grupo* da Muttons Madidos para at Trl i DiraeSas da mal» AKa Slmatrla do Crtoul da Cobra.
0 * Caractarat Alfanumérico» Corraipondam l i FotioSa* Indieadat na Figura 22.



62

Convérn notai que as largura* na nieia altura 1I05 picos nos grupos de neutrons são comparáveis

com as laryur.i". na n» 1 a l i i m dos picus 1I0 VHIVMI» (Fitpiras 1? e 13), as quais fornecem indicações da

resolução experimental <lo initrunwnii!

IV.2.2 - Relações de Dispersão do Cobre

Os valores das freqüências obtidos experimentalmente no presente trabalho, para as três direções

de alta simetria do cristal de Cobre, estão listadas na Tabela I I I . Essa tctela apresenta também os valores

de freqüência encontrados na l i te ra tura 1 2 0 2 5 ' para as mesmas direções de sjmetria, obtidas com

espectrômetros de três eixos semelhantes ao do IEA, operando pelos métodos "Q-constante" e energia

constante. Os caracteres alfanuméricos listados na segunda coluna dessa tabela correspondem aos pontos

da rede recíproca do Cobre, indicados na Figura 22, nos quais for MD medidos os grupos de neutrons

deste trabalho.

A qualidade dos grupos de neutrons medidos depende do particular ramo da relação de

dispersão em estudo'2 6 ' . Neste trabalho os grupos de neutrons obtidos para a direção [QOfJT foram

particularmente fortes e bem definidos em comparação com os dados de outras direções. Em alguns

casos foram medidos alguns picos de baixa intensidade, com máximos somente da ordem do dobro da

radiação de fundo.

Em cada grupo de neutrons, são diversas as razoes que provocam incertezas nas freqüências

determinadas experimrntalmente, e não há uma regra simples para determinar precisamente 0$ erros

experimentais nessas freqüências'251. Uma das principais fontes de incertezas é a dificuldade existente na

determinação da centróide do pico no grupo de neutrons, nos casos onde o pico é pobremente definido

por causa da excessiva largura, falta de simetria e alta contagem de radiação de fundo. Analisando os

resultados experimentais, verificou-se que no melhor dos picos medidos consegue-se estimar um erro

próximo a 2,5% e no caso mais desfavorável esse erro não ultrapassa a 6%. Em média tem-se um erro

próxim-j a 3%.

0 erro em cada freqüência foi obtido marcando na ordenada na figura do grupo de neutrons, o

xxito onde a intensidade cai até 10% do valor máximo. Esse foi o procedimento adotado para a

marcação dos erros nas freqüências mostradas na Tabela I I I .

As incertezas provenientes de flutuações estatísticas, as quais afetam a reprodutibilidade dos

dados, foram estimada; efetuando-se por mais de uma vez medidas de um mesmo grupo de neutrons t

tentando-» notar qualquer desvio na freqrõcia observada. Por esse procedimento não foi revelado nada

de significativo, concluindo-» que o erro proveniente dessa fonte pode ser estimado como menor que

2%.

Os resultados experimentais da Tabela III estão apresentados no gráfico da Figura 32. Essa

figura mostra os pontos das relações de dispersão do Cobre a temperatura ambiente, medidos neste

trabalho, para fonons se propagando transversal e longitudinalmente às direções de simetria A, Z, A

([OOÇ], [{{0] e [£££] respectivamente). Esses pontos estão indicados na figura por círculos brancos. Na

mesma figura são mostrados alguns dos pontos obtidos por Svensson (círculos negros) e as curvas

representam as relações de dispersão do Cobre, calculadas teoricamente nessa última referência.

Observando-se <• Tabela III e a Figura 32, pode-se verificar que os pontos das rw|eç0es de

dispersão do Cobre, obtidos experimentalmente com o espectrõmetro do IEA, estão em excelente

concordância com os resultados experimentais encontrados na literatura.

A vista do exposto, pode-se considerar que o espectrômetro da cristal de três eixos do IEA está

com suas características operacionais inteiramente determinadas, e mostrou-se suficientemente preciso

para ser considerado apto para a determintçlo experimental de relações de dispersão inéditas em

materiais de ínternue.
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Tabela III

Freqüências Obtidas Neste Trabalho, Comparadas com as Encontradas na Literatura

i
111
EC

5

w

1
£O

<

s
111

5

A1

A2

A3

A4

AS

B1

B2

C1

01

D2

03

El

E2

E3

t

0,20

0,35

0,50

0,65

0,80

0,20

0,40

0,30

0,20

0,40

0,60

0,20

0,30

0,40

Preser:e

Trabalho

WTHz)

[00{]T

1,60 ±0,04

2,67 ± 0,05

3,66 ±0,06

4,40 ± 0,10

4,84 ±0,14

[00*] L

2,30 ±0,06

4,46 ±0,15

(mi,

3,34 ±0,10

[ÍÍ0] L

3,68 ±0,08

6,06 ±0,16

6,40 ±0,16

líttlT

1,96 ±0,06

2,66 ±0,12

3,20 ±0,18

SVENSONN

et alii

i>(THz)

1,56 ±0,04

2,64 ± 0,04

3,62 ± 0,04

4,34 ± 0,05

4,86 ± 0,07

2,42 ± 0,07

4,47 ±0,07

3,37 ± 0,04

3,70 ±0,08

6,97 ± 0,08

6,38 ±0,12

1,87 ±0,06

2,66±0,0fl

3,17 ±0,07

NICKLOW

et alii

v{THz)

1,60 ±0,02

±

3,67 i 0,03

• ±

4,88 ±0,10

2,44 ±0,04

4,50 ±0,06

3,41 ±0,03

3,67 ±0,03

6,00 ±0,10

6,36 ±0,16

1,89 ±0,08

2,69 ±0,06

3,21 ±0,07
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RELAÇÕES DE DISPERSÃO DO COBRE

TEMPERATURA AMBIENTE

O IEA

• Svenssen et «Hi

O O2 O.4 O.» 0.8 1.0 1-0 0.8 0.6 0.4 0.2 O 0.1 0.2 0.3 0.4 O3

1 + l í
FejaraS — RelaoSet de Dispersão do Cobre i Temperatura Ambiente para as Três DireçSes de maior Simetria. Os Resultados Experimentais Obtidos Neste

Trabalho (arculos brancos) sib Comparados oom os Obtidos por Swnsson et alii (arculos negros). A Curva Cheia Representa o Cálculo Teórico
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CAPÍTULO V

CONCLUSÕES

O Espectrômetro de Cristal de Três Eixos é o instrumento mais adequado parj o estudo das
propriedades dinâmicas dos estados condensados da matéria, quando se utiliza a técnica de espalhamento
de neutrons lentos, e sem dúvida o mais apropriado para estudo da dinâmica de redes cristalinas.

De maneira global, a principal contribuição desta dissertação consiste no projeto, na construção
e na colocação do espectrõmetro em condições de operação.

0 desenvolvimento do projeto e a construção do espectrômetro de cristal de três eixos do IEA,
permitiram um estudo completo da trajetória dos neutrons, dc-sde •" entrada no canal de irradiação até a
de te cão, passando pelos vários estágios de colimação, senrio s* leciona do pelo cristal monocromador,
espalhados pela amostra e analisados pelo cristal analisador.

Uma contribuição importante do presente trabalho, é que o projeto desenvolvido permitiu a
máxima simplicidade possível na construção e grande flexibilidade de operação do aparelho, sem perda
da precisão instrumental. Foram utilizados preferencialmente componentes de aplicação industrial, de
forma a permitir baixo custo de construção e maior facilidade de montagem. O espectrbmetro foi em
grande parte construído nas oficinas do IEA, sem necessidade de pessoal altamente especializado em
engenharia mecânica e projeto, e ainda com os pesquisadores do grupo tendo uma participação ativa na
construção de vários componentes do aparelho.

Para efetuar medidas com o espectrômetro, foi necessário determinar as características
operacionais — comprimento de onda dos neutrons do feixe monocromático e resolução — desenvolver
uma sistemática de medidas e verificar o desempenho no estudo de vibrações de redes cristalinas. A
avaliação do desempenho foi feita por meio da medida das relações de dispersão de uma amostra
monocristalina de Cobre.

Os resultads obtidos nas experiências realizadas para orientar a amostra de Cobre e para

determinar o comprimento de onda XQ, por meio da medida do diagrama de difraçSo do Níquel,

revelaram que os cuidados tomados com a montagem resultaram no perfeito alinhamento e na precisio

de movimento do espectrbmetro.

Uma vez que os pontos experimentais das relações de dispersão do Cobre medidos neste

t raba lho , mostram concordância com valores existentes na literatura, pode-se concluir que o

espectrbmetro de cristal de três eixos do IEA está em excelentes condições de operaçSo e portanto apto

a ser utilizado para efetuar medidas de dispersão inéditas.

Além da construção do espectrbmetro, uma outra contribuição importante desta dissertaçSo é a

descrição da sistemática de medidas de relações de dispersão com o espuctrbmetro, unia vez qua

geralmente não é encontrada discussão semelhante na literatura.

O espectrbmetro de cristal de três eixos recém construído, amplia sobremaneira o campo da

trabalho em espalhamento de neutrons lentos na Area de Física Nuclear do IEA, pois permite a

realização de pesquisas de vanguarda sobre a dinâmica de redes cristalinas. Além disso, possibilita um

estudo preciso de aspectos da dinâmica de líquidos hidrogenados. Trabalho sobra assa último assunto

mencionado, já foi realizado utilizando o espectrbmetro de três aixos numa pesquisa sobra os

movimentos difusivos no metanol ' 1 3 ' .

Futuramente, dentro da linha de pesquisa sobre os estados, condensados da matéria, o
espectrbmetro será utilizado em medidas de relações da dispersão em matais de transiçfo a no estudo da
dinftmica do hidrogênio nesses metais.
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APÊNDICE

CONSTRUÇÃO DA REDE RECIPROCA

A rede recíproca é uma rede definida no espaço de Fourier, de forma que uma família de
planos de Miller da rede real é representada por um ponto na rede recíproca.

•^ -> > • * * +

Os vetores A, B, C da rede recíproca s3o definidos em termos dos vetores a, b, c da rede real,
por meio das relações'181:

+ b .c + c . a + a .b
A = 2w + • •" • B = 2 f f + • • . c = 2

+ • • + • • + • +
a. b.c a . b.c a . b -c

Para o caso de uma estrutura cúbica de face centrada como o Cobre, onde os vetores da base a,
b, c, &3o dados em função dos versores x, y, z por:

a = (a/2) (x + y)

S = (a/2) (y + z)

c" = (a/2) (í + x)

onde a é o parâmetro da rede, os vetores da rede recíproca podem ser escritos:

A = - (x • y - i)
a

B = — (-x + y + z)
a

• 2w . .
C = — (x - y + z>

a

Esse conjunto de equações (Al) define completamente todos os pontos da rede recíproca.

A Primeira Zona de Brillouin é definida nessa espaço pela rcgíSo de menor volume circunscrita
pelos planos medianos aos segmentos que unem um ponto da rede recíproca a todos os demais pontos
vizinhos.

A Figura A l mostra o desenho da primeira zona de Brillouin'261 para a estrutura cúbica de
face centrada, onde estio salientadas as três direções de mais alta simetria, segundo a notaclo de Koster:
direcfles A = <00{), £ = (({0), e A s (ft{). Nessa figura é ainda mostrado o traço do plano dTO) da .rede
recíproca em relaçfo ao qual foram efetuadas as medidas com o Cobre neste trabalho.

Na Figura A2 é mostrado o corte da rede recíproca paio plano dTO). Nana figura estlo
mercados alguns pontos da rede que correspondem às reflexões permitidas para esse tipo de estrutura;
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t r a ç o do p l a n o (110) = plano XV

Figura A l - Primeira Zona da Brillouin para a Estrutura Cúbica da Fica Cantrada, Mortrando i$ Tréi
DlraoSai da mate A lu Simatria: A, I a A
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Figura A2 - Plano (110) da Rada Racfproca do Cobra



devido ao fator de estrutura para uma rede cúbica de face centrada, apenas os planos com índices de

Miller hkl ou todos pares, ou todos ímpares, correspondem a reflexões permitidas.

Uma escala arbitrária foi escolhida para marcar-se os pontos da rede recíproca; na Figura A2,

2 f f /a C u corresponde a uma distancia d» 4 cm, e os vetores devem ser desenhados em unidades da

Deve-se notar ainda na Figura A l , que o sistema de coordenadas planas X Y foi escolhido de

forma que o eixo Y coincida com o eixo h2 , e o eixo X esteja na direção da bissetriz de kx e k . Dessa

forma, para representar um ponto (Q x , Q y ) no plano X Y da rede recíproca pelos índices de Miller,

devemos multiplicar a coordenada Q 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. To» present worfc-daiciibes dsMil» ebout^hiAlign, construction and. . ' / - ,>

operation of a triple-axis crystal neutron spectrometer, which construction M M recently finished at IEA, The design

principles employed are directed to mechanical simplicity, facility of construction and flexibility in operation, wfth no

loosing of the instrument accuracy. In order to minimize the cost of construction and toÜeeome the asaamtnir easier

'adapted^ component» «•V'indunrial applications were usad in the construction, fhe operational characteristics of the

spectrometer,,a« the neutron wavelenght of the incoming beam and resolution have beagidetermined.

With the purpose to check the performance of IEA Triple-Axis Crystal Neutron Spectrometer, dispersion

relation curves for copper, at room temperature, have been measured. The frequency of phonont propagating along

tfiree major symmetry dlractions(jOptl [ft»] and [tttlJhava been determined. The measurements were carried out

operating the Triple-Axis Spectrometer in the "Q-comtant" moda. An excelent agreement could be observed between

the result» obtained in the present experiment and the data for copper presented in the litterature. This comparison

indicates that the IEA Triple-Axis Crystal Neutron Spectrometer is in good operational conditions end Jris able to

perform original experiments. In this eavai fletalls on the experimental procedures for the case of e Triple -Axis

Spectrometer operating In "Oconttant" mode are also presented ( Q,'J • ' • ]
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