Elementos de Física do Estado Sólido

Trabalho 4: 

Difracção de Raios X

Os raios X são ondas electromagnéticas de comprimento de onda da ordem do 1Å. O seu comprimento de onda é portanto da ordem de grandeza do espaçamento dos átomos numa rede cristalina. Este é um aspecto muito importante pois, como se viu em Elementos de Física, torna possível a observação do fenómeno da difracção e a obtenção de informação sobre o objecto que difracta a radiação. No caso de um cristal, a difracção é feita pelos átomos da rede cristalina. A radiação difractada é no entanto mais intensa segundo determinadas direcções. A lei de Bragg estabelece essas direcções utilizando simplesmente um princípio de interferência construtiva.  

Questão (revisão de Elementos de Física): 

Com o auxílio da figura em baixo, obtenha a lei de Bragg:
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Explique o significado das diversas quantidades nesta fórmula. 
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Um padrão de raios X surge nas direcções para as quais a lei de Bragg é satisfeita. Esta equação impõe condições muito restritas aos valores de ( e ( para ser satisfeita. Em geral, um feixe monocromático incidindo sobre um cristal não produz um padrão visível. A forma de satisfazer a lei de Bragg para diversas direcções obtém-se variando ou o valor de ( ou o valor de ( durante a experiência. A forma como estas quantidades são manipuladas distingue os três principais métodos de difracção:


                               (

________
________

Método do cristal rotativo
constante
variável (em parte)

Método de pós (Debye-Scherrer)
constante
variável 

Método de Laue
variável
constante

No método do cristal rotativo, a amostra é posta a rodar, sendo sobre ela incidido um feixe de raios X monocromático. Durante a rotação o ângulo de incidência nos diversos planos atómicos vai variando. Sempre que é satisfeita a lei de Bragg um ponto será gravado numa película fotográfica contida num suporte cilíndrico colocado à volta da amostra. Através da posição dos pontos registados e da sua intensidade torna-se possível determinar a estrutura da célula unitária bem como as suas dimensões.

O método dos pós consiste em fazer incidir o feixe de raios X sobre um pó (conjunto aglomerado de microcristais). Dada a orientação aleatória dos diversos microcristais, a radiação incide em planos orientados segundo vários ângulos. De forma idêntica à anterior, sempre que a lei de Bragg é verificada, um ponto será gravado na película, dando origem a um conjunto de riscas. Das posições destas e das suas intensidades pode-se, uma vez mais, extrair informação sobre a rede unitária e sua dimensão.

O método de Laue será o utilizado na experiência desta aula. Neste caso o cristal estará fixo, mas a banda contínua de radiação obtida no tubo de raios X permite varrer vários valores de Mais uma vez, sempre que a lei de Bragg for verifica um ponto será gravado numa película (ver figura em baixo). Do conjunto de pontos gravados conseguir-se-á extrair informação sobre a estrutura da rede unitária da amostra utilizada. Dado não se conhecer exactamente o valor dos diversos comprimentos de onda correspondentes aos diversos pontos gravados na película, não se conseguirá obter informação sobre a dimensão da estrutura.
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Parte 1 do Trabalho

Determinação dos parâmetros da célula unitária de um cristal

Na primeira parte do trabalho pretende-se estimar o espaçamento dos átomos numa estrutura cúbica simples. Para tal usam-se diversos monocristais: Li F, Na Cl, KCl, RbCl. 

1. Utilizando os raios iónicos dos iões que compõem estes cristais, comece por estimar um valor teórico para a constante da rede. Por exemplo, no caso do cristal de LiF pode-se estimar, somando os raios iónicos correspondentes: R(LiF)~ R(Li+)+ R(F-)=1.36+0.6 Å.
2. Complete a tabela em baixo, determinando através da Lei de Bragg os valores esperados teóricos obtidos onde devem ser observados máximos de intensidade. Admita que a radiação é essencialmente composta por dois comprimentos de onda distintos, de valores ;  λ Kα = 154 pm  ;  λ Kβ = 138 pm.

	Cristal 
	d
	Picos
	n=1
	N=2
	n=3

	
	(teórico)
	
	2θ (teórico)
	2θ (teórico)
	2θ(teórico)

	LiF
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	

	NaCl
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	

	KCl
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	

	RbCl
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	


Com vista a preencher a tabela seguinte correspondente aos valores  experimentais, siga o procedimento experimental apresentado de seguida.

	Cristal
	d (exp)
	Picos
	n=1
	n=2
	n=3

	
	
	
	2θ (exp)
	2θ (exp)
	2θ(exp)

	LiF
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	

	NaCl
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	

	KCl
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	

	RbCl
	
	Cu(Kα)
	
	
	

	
	
	Cu(K()
	
	
	


Procedimento Experimental

a) Colocar um cristal no suporte, assegurando que a maior face do cristal se encontra na posição de reflexão. A reflexão ocorre na face mais polida do cristal.

b) Colocar o colimador de feixe primário (582001) à saída da válvula, com a fenda de 1 mm de diâmetro na posição vertical.

c) Posicionar o slide colimador de 3 mm (562016) na posição E.S.13 e o slide colimador de 1 mm (562015) na posição E.S.18.

d) Garantir, com o máximo de cuidado, que a placa giratória (“slave plate”) se encontra na posição zero, bem como o braço transportador.

e) Olhar através das fendas colimadoras e observar que a direcção do feixe primário intercepta a superfície do cristal.

f) Inserir o tubo contador (55901) com o suporte do tubo de Geiger-Muller (55463) nas posições E.S.21 e E.S.24. Ligar o tubo contador ao “ratemeter” (57552).

g) Ligar o aparelho de raios-X com tensão igual a 30 kV e I=0,05 mA.

h) Rodar cuidadosamente o braço transportador desde a sua posição mínima (cerca de 11,2º) até a sua posição máxima (cerca de 124,2º).

i) Através do sinal sonoro do “ratemeter” e dos valores registados no mostrador localizar as posições angulares correspondentes aos máximos de intensidade. Registar os valores obtidos e fazer o tratamento de dados adequado.

Parte 2 do Trabalho

Determinação do Espectro da radiação incidente

 Para o pico de maior intensidade, efectuar 5 registos (separados por algum tempo) para 10 ângulos diferentes. Utilizando a lei de Bragg, obtenha um gráfico da Intensidade da radiação difractada em função do comprimento de onda. 

Parte 3 do Trabalho

Registo numa película fotográfica de um padrão de Difracção

[image: image4.png]


   Material Utilizado

Kit Acessório I (55466)

Filmpak2 (554892)

Transferidor
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Procedimento Experimental

1. Colocar o cristal sobre a abertura circular, com 1 mm de diâmetro, do colimador do feixe primário (582002), usando fita adesiva.

2. Colocar o braço transportador auxiliar o colimador e o minicristal à saída do tubo de raios-X. Alinhar o eixo longitudinal do minicristal a um ângulo de 45º.

3. Carregar a cassete de filme (562013), sem o escudo de feixe primário, com o filme de dimensões 38 mm ( 35 mm do filmpack2 (554892).

4. Localizar a cassete na posição E.S.2 do braço transportador auxiliar, expondo aos raios-X durante 30 minutos, de forma a obter o padrão de Laue. 

Exemplo de Resultados a Obter
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