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Abstract

The main abjective of this dissertation was the development of a proiact for the
construction of g small angle X-ray scattenng workstation for the UVX2 electron ring of
the Laboratanio Nacional de Luz Sincrotron. Part of the insfrurnentation described in the
oroject was built and tested. proving the viability of the project. The characterzation of
this instrumentation was performed using a cenventional X-ray source. Praliminary
resuts of the focusing properties of the monochremator and the mechanical stability of
the optical bench were quite satisfactory. Thearetcnl calculations using a ray tracing
program tead o an estimation of the thermai foad on the optical elements of the
becmiine. Besides the construction of the prototypes for the monochromator,
automated siit sefs and the rofating opticat bench, the outcome of this work includes
the information obtained in the expermentat tests, This information will be valuabia in
fufurg improvernents of the instrumentation of the SAXS beamiine.
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RESUMO

© principal objetivo deste trabaiho de tese foi o desenvolmente 4o projaio
conceifual de uma estogdo expermental para redizacGo de expendnclas de
espalhaments de raios X a baixes angulos gque utiiza coma fonte o anel de elétrons
UVXZ do Labormténo Nacionat de Lz Sincrotron, Parfe dd insfrumentagaa descitg
aqui foi construida e festada mostrondo-se adequada aos seus objefives. A
caracterzagdo desta instrumentacdo fo fefta ufiizando-se uma fente convencional
de raics X. Os resuttados obtfidos referenfes os propriedodes de focalzagdo do
ronocromader e a estabiidade mecdnica da esfagdo expeanmental mostraram-se
bostante sctlsfatdros, Foram regizodas aindq simulogdes NUMEcas com © uso do
programa de fragado de raios SHADOW estudande-se a gbsorgdio da carga témica
pelos vnios elementos Spticos 8 s propriedades de focolRogcdo da sstagto
expermental. Portanto clém da construcdo do protdtipo do mohocromador. dos
modulos de fendas e do banco éptico feram obtidas imponantes informacoes que
senvirdo para operfeicoar a instrumentagdo da linha de SAXS.
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|. Objetivos

Este frabalhe teve como cijetive principal o formulagdo de um orojsto
conceffudl de uma estagdo experimental para reclizagdo de experimentos de
espalhamento de raios X a bamos angules utlizando como fonte o anel sincrotron
UWXZ2 do Laboratério Nocionat de Luz Sincrotron. A construg@o e caractsrizacds de
pare dg insrumentacdo reigcicnoda g esse projeto tambam ez pare deste

trabalho. Esta dissertacdo esta organzada da seguinte forma:
No capitulo it & feto um sumdinio da técnica experimental de SAXS.

O capitulo Il contém uma descriglio geral de fontes de radiagao e, em
partlcular, do anel UvX2 do LNLS. Também neste copitule descrevemos a Spfica
escolhido para a estagdoe expermental, detghondo o8 aspectos tedricos
relacionodos aos seus prncipais elementos dpticos.

Mo capifule |V apresentamos of protdtipos dos componentes cuja construgdo
foi compietada como parte desta tese.

N capitulo W sdio mostrados os resultados obtldos em simuiGsdes tecroos
realzaaas através do programd de tragado de raios SHADOW.

Q trabalbe segue no capitulo vl apresentando os resutados de expstimentos
reqizades para a caracterzagde da linha de SAXS utlizando-se um gercdor de raies X

comvencionai.

Fingimente o capitule VIl apresenta um resumo do trabalhe executado & as

conctusdes cttidas.



Il. introducdo

II.1. Descngaa da téonica expermentat

O espalhamento de raics X o baixes angules (SAXS) & uma técnica
estpenmantal amploments ulizagdd no estude de haterogenidodes am MeaTL A

canszmeima escala de 10 a 1000 A, Define-se como espalhamento o kaixos Gngulos
aqueie obsarvado am valoras muio pequencs do vetor de espainamenta § definido

como §=K~K,. sendo K e K, os vetores das condas espalhada e incidente

espectivarnente, Para o ocso de espohaments Sdstico podemas  escrever
iq| = (4% )sen  onde § & metade do angulo entre os vetcres K e K, e i é o

comprimento de anda da radiagdo incidents,

A flgura 1 rrostra & esquema bdsico de um experimento de SAXS.

Feive espalhade

Arncstra

L o |

Fonfe Feixe H'ucldemy -
monocramatico Cunva de

Bearn-stoD  pymaihomenta

figura 1. Esquema de um expenmenta da 5AXS

Afraves da andlise da curva de espalhdmento sdo obtidas informagdas
sgthuturdtis de  DoQ resolugdo em sistemas tals como pariculas em suspensio,
macromoldculas em solugao. porcs & rmicroredices heterogéeneds em materiais
amortes e policrstalinos. Amaostras como essas ongindm im especiro de espatharmento
continua para vaiores pequanos de ( |q| 202 A, dependendo do tipo de amestra),

Tampém s5ag  estudados marergis  orestalines U gffamente ordenados cCom



pericdicidade entre de 10 e 600 A, Esses motenais prodzem refiexdes de Bragg

Comespondentes Q pequenss Anguios de aifrocas.

s primneiros experimentos de SAXS foram redlzedos no final dos anos 30
utiizando-se tubos de raios X convencionas (selades ou Ao tipo ancdo rotatorio). A
pariir dos aneos 70 uma nova fonte de radiagao pdssou a ser cada vez mais Wilzada

na reatzacdo desse 1ipo de exparnimanto @ Fontes sincrotron.

Sdo rés os fatores responsdven pela escolha das fontes sincrotron como mais
Qgdequadas aos axpanmantos e SAXS. O primeiro deles & @ intensidade. Em um tuba
de ancdo rotdtonio sdc obtidas intensidades da ordem de 108 fdtons/seg.rmrad no
comprimeanto de onda comespondente a linha caracteristica do atvo dilzade. Jd os
anéis sincrotron fomecem em meédia intensidades da ordem de 1011 fdtons/seg mrad,
o sea. varnas ordens de grandeza maior, Esa vantagem permife que sistemas pouco
aspalhadores que anterommente ndao podiam ser esfudodos pela téchloa de SAXMS
possam  ser explorados de maneirg adedquaoda. E o caso do estudo de
macromaoléculas em sclugdo. Para que se obtenha uma bea curva de espaihamento
nesse tipo de sistema sGo neces:anas exposicdss de 20 a 40 horas em uma instalacde
que utize como fonte um anodo retatério. Porém no caso de uma fonte sincrotren o
mesmo registro pode sef oixtide em minutos ou até segundos conforme o
concentragdo da solucdo Jardieu, 1982). Tempeo: da aguisicdo Como ate permitem
que sejom reclzades estudos da iwm zTieo de sifemas que avoluem no tempo o
que abre novas fronteiras para a técnica de SAXS. Além disso noves mafedos foram
implementados incrementando ainda mais a vatiedade de informogdes que podem
ser obfidas. £ o caso do meétodo de varagdoe de contraste. Esse método basek-sa na
dependéncia da intensidode espalhada em reki¢do ao contraste de densidads
eletrdnica entre o soiuto & ¢ solvente no caso de macromoléculos em solugcao
(Sturhmann. 1965), O poder espainador do solvents peode ser varicdo adicionando-se
um compesto de atta densidade elstrdnica e baxe peso molecular (Nabr, sacarose,
atc.). A andiise de varias curvas registradas para diferentes contrastes entre sciuto e
sciventa pammite que toda iformacae estrutural disponivel pela téenica do SAXS sejo
gvaliada,

A segunda coractefishica das fontes sincrofron favordvel 4 sua utizagdo em
experdncias de SAXS & o aspecto confinuc de emisde. Os tubos convencionals
limitam a escotha da energia a ser utiizada a determinadcs inhas caractensticas dos
aives disponiveis Nno mercado. Ja as fontes sincrotron fomecem uma vasta gama de
escolha pora a energia da radiacdo incidente o que pemmite por exemple, o esfudo
de efeitos envolvendo espalnamento gndmalo (Sturhmann. 1980). Com a aproprada



ascoliha do comprimento de ondg da radiagde incidente & possivel que se anciise o
aspalhamento do amostra de maneira seletiva, idemficonde contibuigdes individua)s

em sistemas compostos.

Finalmenta o terceira caracterstica importante resse fipo de fonte com
Blagdo o experimentas de SAXS & o Tato da divergéncio do mdiagdo emifida ser
bastants redwzida na direcao vertical, da ordem de 0.5 mrad s permite o
construgio de cdmergs de SAXS com colimagdo pontual svitanao comecdes
postenores dos dados expermentais para g eiminacdo de aberagdes devidas ao
formate do fsike incidents = consequentemente faciitando o processo de

intrepretagdo dos aadeos experimentais.
L2, Instrumentagao Relacionada

Pora reqizacdo de experimentos de SAXS & necessaro o uso de odiagdo
menccrematica na faxa antre & e 20 Kev com resclucdn em anargic 5—% antre 1074

& 10r4. Aldm disso, ¢ instumentacao uflizada deve penmtir o registro da curvag de
sspaihamente em vatores de §nes quals o felke espalhado esteja o mais préxime

possivel do febe direto,

LUm esquema da instrumnentacdo bAasica necessana a uma cdmera de SAXS &
apresentado na flgura 2.

Abrertura D
de |
DefinigGo '
g
A
Plano
' Detecdo

Figura 2. Diagrama mostrande o esquerna Bdsico de uma camarg de colimagds

portuc).



Essa camera é constituida cor urmn conjunto de fenaas alinhodas sabre um
banco dptico. As dimensdes ool cosrmuras Qssirm comeoe as distdncios entre elas davem
sef escolhidas de forma g se cumpnr as necessidages expernmentais ga maneira mais
eficiente possivel. Na figura 2 o resalugcdo cngular € dada pelo didmetro (A) do feixe
celimade no plana de deteceao. © menor danguio de observacdo esta determinago
pelo digmerro (8) do penumbre prodtzida pela fendo de definigdo e imitoda pela
fenda oe guarda {onti-parasitica). Este fandg é coiocadda ng posicAo oge a frente
da amostra. As dist@ncias U, ¥V & D sGo determinadas de forma a se otimizar a

intensidade sobre g amostra para cada caso em particular.

As implicagdes técnicas decorrentes <o instalogdo de umda estocdo
expermental para expermerntss de SAXS em um anel sincrotron diferem totolments
daquelas gue s& Apresentam Quando e utiliza uma fonte convenciondal de rdios X. As
distGnecios envolvidas. a carga témnica depositada sobre oz elementos dpticos e
probtemas referentes a sstabiidade espacial do feike de fotons fazem com que varnos
cuidades adicionais tarmom de ser ddotados ao & orojetar esses instrurmentos. Umn
resurna bastante compieto sotire o Qsunts & aprasantQdo por Koch (Koch. 1988) no
qual o guior sxpiora de maneirQ abfongente os problemas préficos relacionadoes a
construgdo de estagdes de SAXS pora radiacan sincratron.

Sdo vdrics os omanjos utizadeos para o implementagdo de  estagdes
experimentais de SAXS. A tabela | descreve algumas das estagoes & existentes
sUMOIZando suos principais caractaristicas. Nessa tabela a Splica wikada em coda
estaiglo & descrita usando-se @ seguinte nomenciatura; M espeiho . Mo
rmonacromador de um cristat, DMo monocramador de cristal duplo, (H) @ focaliaods
ng diregdo horizontal, (V) @ focaleagho na diregdo verflead, (H/VY © duple focnizagds.
Estas informagdes estdo boseadas em UMa pesauisa redlzada am 1988 (Koch. 1988)
entre os varo: laboraidrios de pesguisg. Atugimente o nlmero de estocdes
gxpermentais para SAXS aumentou ginda mais com relacdo aos dodos colhidos

nanusla ccasidio,



Local dplica taixa (A) y, Fluxo ({/s}
Brooknaven (NLS) j
X12C [ M-DMo-M (HAD 0.6-3 1103 51012
Craresoury (3RS)
Mol{H}-MO 1.5 1102 § 1o
Frascoti
Mo 1-3 ] 10 11028
Hamburgo(HASYLAS)
Al | MIHA - M - Mo 0.8-07 1104 1164
A2 | MotH) - MOV 1.5 5103 1101
Bl | Mo 0.4-25 5104 2107
(EMBL) D1 | MotH) - MO0 1.5 5109 ] e
Orsay (LURE) |
D24 | Mo(H) 09-2 2 104 ; 1102
D22 | DMo 0.8-3 104 100
Stanford (SSRL)
-1V | MOV - MotH) 1-2 & 102 1 1010
TsukunalPhaoton Fac.)
MOV - MotH) 1-2.2 3103 110!

Tabek: 1. Estacdes expermentals para SAXS em alguns das prnclpais iqboratGrios
sincrotron do mundao.

Emn gerat (Craievich, 1988) as estagdas expermentais de SAXS sdo formadas
por a) um cenjunte deé fendas de entrada que define o feixe vindo aa forte, ) um
espehe pard rgios X, ¢} um monocromador. d) caminhos de vacua parg o faxe
incidende e para o faixe espaihads, e} um conjunto de fendas anti-parasiticas. £ um
porta amostras, ) e um detetor de raios X do tipo sensivel @ posicao. Asfiguras 3 e 4
mostram de forma  esquemndticd  dugs dos configuragdes maks Comuns  Na
rmnplementacdo desse Hpo de insfrumentagSio.

A figura 3 representa uma estagdo que utiiza umn monocromador de dois
cristais (Stuhmnann, 1983). Esse tipo de moenocromader fomece um feike Cuja posicoo
de soida pemmanece fixa durante varmeduras em energla. Ese amane e utilzado

guando os expenmentos sxigem aftg  resciugc@c em eneddgia, da crdem de

i‘-%_:m“‘.
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figura 3. Aranio expenmental para estagdo de SAXS wilzondo urn monocromador de

duplo cristai.

A estogdo mostrada na flgure 4 uitza um espeiho clindrice e um
meonecromadeor de eristal curvo. C espelho reoiza g focolzagao no piane verical
enquonto o cristal do monocromador, curvado elasticaments, focalza o feike no
plano horzontal { Hendrix., 1979} Este fipo de estacdo & uliizaodo gergimente em
aplicacdes gue exigem um atfo filxe de fétons em um dnico compriments de ondao
com modsroda resciugdo em energia ( &EAE'. =1,

Morceromocion

de cristel cuve Fenda B
o,fﬁ?ﬂ\l'h
4 .
;/_ ! Amastra
VA
Fernda A - “ /. Espeino

/\ e

N

Fonte sircrotton

figura 4. Arranjo experimental parg estagda de SAXS ufizando um monocromader de
chstal curve @ um espeliha parg raics X.

Em ambos as estagdes o caminho parcofdo pekd radiacdo & mantide sobre
vacue da forma a minimizar @ atenuacas do feixa  por sfeitos de absorgao, redwzir o
aspalhamente parastta e proteger os elementos Spticos, Toda a estacfio é montada
dentro de uma blndagem que proteje o usudric contra os efeftos nochves da
radiago durante os experimentos. Por essa razdo os movimentos do monocremador,
fendas, porta-amostras, bedam-stop, efc 3o necessaramente attvados ciravés de

Qcicnadores controlados externamente.



lil. Descricdo do Projeto

Como evidencioas no capitule anterior © uso de fontes de radiacdo sincrotron
& bastonte conveniente quando se trata de expearimentes de espalhamento a baixos
anguios. O objetive deste capifulo & descrever de forma sscinta s caracrersticas
dessa fonte & discutr g dptica necessdria pord o coso de uma linha de SAXS gque
utitize: Como fonte o anel UVX2, auaiments em construgas no Latoratdrio Nacional

e Lz Sincrotron,
1. 17 Fontes Sincrotron

Radiacfo sincrofron & a radiocde eletromagnética amitida por particulas
COmegaadns gque vidjiam a veincidades relotivisticas oo executarem um movimento
ciroular (Jackson,1945). Ese tipo de rodiogfio possui olgumos caracteristicas bem
particulores. S4a elos;

- Espectro centinug: Ao se anallsar as componentss especiials da rodiagas emic
chserva-se uma distribuicdio continua de comprimentos de onda dentro de umg faba
gue val do infravermeaiho gos raios X,

- Collmagdo naturat A radiogds sincrotron & emiffida na diregdo instantdneg do

meovimento da particula dentre de um conea cuja abertura anguiar esta relocionado a
enargla da particula (B} e sua massa (m). Essa abertura anguiar é dada per 1/ onde

y= E/mcz.
Afigura 5 mostra o msssctes o g fomrna cafebe de iz

sinciotron,



IMratsidade Irepetdria Qo edtron

—

S de emissao

a
Ervarciicy chos fotans
{2} ()

Figura 5.{0) especho de emssdo da radiccao. Em geral nesse tipe de representacdo
cara o espactto sincrotron a intensidade & doda em féfons/seg por mrad de
divergéncia horizontal para urna banda passante de 0.1%00) distnbuicdc sspacial da
radiacdo.

Ma pratica esse fipo de radiccdo & obtido des chamados anédis sincrotron.
Esses equipamentos foram desenvolvidos & partir de anéis aceleraaores de particulas
utilzados em pesquisas de altas energias. A teorla da radiogdo sincratron emitida por
aceleradeores  circuiores fol desenvolvida  primeraments  por  lvanenko and
Pormeranchuck {ivanenka and Fomeranchuck, 1944) e Schwinger (Schwinger, 19483, ©
ofincipio de funcichameanto desses aceiargdores é o seguinte: um fexe de parficulas
caregadas (positrons ou elétrons) vigjia com velocidade relativistica por uma camera
circular mantida soh vacuo. A érbita é obtida otravés da utizagdo de magnetes que
deflatemn o feixe de maneira odequado. Ao executdrem esse movimento circulor as
parficulas emitern radiacac na direqdo tangente o sua trojetéra. A energia dissipada
& rastaurada mediante o uso de dispositivos de rddio frequéncia klystrons). Com issg,
dentro do plano do dbitg, of cones da radicgto anginadosem cadd sagmentd da
trojetdna se superpdem formande um leque. Ja no plano pemendicular a Srbita g
divergéncia & determincda pela propria divergéncia angular "natural” da radiagdo
emitida pelas particuios. A figura 6 mostra a a forma gue adota ¢ feixe de ke emifldo.



s LY

Figura 6.Ceomettia a emissac de radiogao sincretron.

A teofia sletrornognética pemmite gque se cobltenhamtodas Qs inforrmmagoes
referentes a ragicedo emitida relacienando-cs Qos chamodos ‘pardmetros de
maquing’. Esses pararmetros representam qs carocteristicas 9o acslerador de
parficulas e cuestdo. Desso formo quanfidades comoe fuo de fotons emitidos,
ditricuicdo aespectral, tamonho da fonte. divergéncia da radiocdo emitidc, e
seMI0 eXpresscs em termos dd energic dos particulas dentro do felke, do raic de
curvatura da trajetéria, do campe magnatico gue deflete o feike e da quantidade de

pariculas que circula dentro do anet,

Na pratica os anéis sincrotron ndo séo constituidos por urna 59 camarg cireular
mas na verdade por segmentos de arco interigados por secgdes rafos. A cada
segmento de arco & associado um magheto, conhecids como dipole. gue deflete o
falxe para que aste dascreva o frajetdria corrata. A radiogde gerada nessas sscooas
curvas do anel & conhecidd como radiacao de dipolo. Além dos dipolos existen o5
chomades elementos de insergdo. Estes componentes sao montadoes Nas seccoes
retos do anet e 580 capazes de gerar. para um deteminade conjunio de pardmetros
de maguing. fexes de radiacdo sincrotron com caracternsticas distintas das do
radiggao emitda na regido dos dipolos. Na pratica esses efementos sao constituicos
por conjuntes de magnetos, permanentss ou ndie, que defletem o feixe quando dd
g passagen pelos seccdes retas. A radiagdo emitida per esses dispositivos sal do
anet através da camarg de dipelo, per uma saida colocada DA $eqUEncHa Add Secqlo
reta. A figura 7 mostra o esquema bdsico de um elementos de insercao.

10
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Figura 7. Esquerna bdsica de um wiggler mutipoiar.

Em muites casos 0 necessidade de um elemeanto de inseredo comoe fante de

radiagdo &

abscliufaments  recessard. odados s carociemticas da  téenico

aexgefimental em questdo. © guadro abaixo mestra caractensticas da radiacao

emitida peics diversos dispositives.
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Qs elementos de insergdo sdo classificados em wigglers e onduladores, Nao
ierdo explorodos o detalhes tedricos a respeifo do funcionaoments dos wQrios




dispositives anteriomente citados. Porém @ interessants lemibcrar que as cargoteristicas
da ragicgdo onunda desses dispostivas podemn famb&m ser exoressas em termas de
pardmetres de maquing, A obtenc@o aessas relacdes & ligada a uma andiise maoiks
profunda da teora envolvida na construgac de anéis sincrotron, © que, como
destacqcio anteriorments, ndo & o objetivo deste trabalhe. O leitor interessado &
aferenciado a algum des indmercs trabathos gue aboraam o assunte. Parg o caso de
elementos ¢e inserc@o cito como exemplo o resumo apresentado por Brown et qi.
{Brown, 1983).

.2} Anel UWXZ2

Definidas as cargcrersticas genénricas dos anéis sincrotren, passemos a andlise
da fonte que serd efetivamente Witzada no desanvonimento do projsto descrito
nesse trabalho. O anel para aceleracdo de alétrons UVXZ vem sendo desenvolvigo no
Labiorgtério Nacionatl de Luz Sincrotron com o apeio do CnPg desde 1986, As
informagdss técnicas pertinentes o ese projato s&o descritas por Lin et al. (Un., 1992).
A tabela abaxo destaca os pardmetros relevantas g0 projete do estacao de SAXS,

Parameatro Descrcdo wahor

E Energia das parficulas do feixe de eléfrons 1.15 ey
B Campo magnétice nos dipoloas 1.4 Tesic

I Coiranta de operacdo do ansl 100 ma

It Raolo de curvaturg do bending magnet 2,735 M
g, Tamanho do feixe de elétrons na horzonta ! 1 .94 rm
g, Tamanhe do feixe de ekétrons ng vertical 1 27 mim
g, Divergéncia_horizontat do feixe de siétrans 7 | 80 10*rad
':r:v Divergénchy vertical do feixe de elétrons 20 10%rad
g, Emtancio horzontal do fexe de ekétrons &5.1 10% mrad
S, Emniténcia verical do feixe de eléirons 6.51 107 m.rad

Tabela 2. Pardmetros de maguing parg o anet UVX2,
("} Cs parametres taomanho e divergéncia do feixe na vertical & horzontai
variam pord diferentes posigdes dentro do anel. Os volores fomecidos acirma dzemn

respens g0 cenitto das secdes retas.
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Definidos os pardmetres do onel UVX2 podemes calcular o aspectio emitido na

regido dos dipoios. O grafico da figura 8 maostra o resulfado desse caloulo.

10 poia ™ T T
_'_'_.__'_'___-___\_\-\_\""‘--\.
'l “*\
H 123 KaVv
: .,
Fétons . :
sog, —red 0180 N
1L 8 Kav ’
i
127! 1 !
Energua (Kev}

Figura 8. Espectro em energia da fonte UVX2 para um dipola.

Q pardmetro que caractanza o especiio em enefgio é o chamado energic
criica. definida como E,(KeV) = 0.665 E*(GeV) B(T) (obs: pardmatros dacos na
tabeia 2). Para o caso da radiagdo emitida pelos apoios do anel UvX2 E = 1.23 KeV.
Pela aondlse do espectro nota-se que na regido entte 8§ e 12 KeV temas uma
infensidade bem redizida quande comparoda ao fiuxe comespondents g enargic
crica. Parg fotons com energias de 10 KeV teremos um fiuxe de 3.5 107 tatons/sag,
rrad . 1%,

A tabela abaxc mestra os pardmetros de um wiggler projetade parg senvir
come fonfe de radiagdo no anel UVX2 e que serd montade em uma de suds secoes

retos,
Parameiro Dascrcdo vaiar
B campo magnétics {max} 1,95 Tasict
! rmero da periodos 5
Ao Comprimeanto de cada periodo 25 m
K 0934 «Bx s 45.53 Tesla . m

Tabela 3.Parametros caracteristicos do Wiggler g ser construido para o anel Uvx2,

A parfir desses dodos podemos calcular @ espectro da radiagcdo emitida pealo

wiggler mostrado na figura 7.
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Figura 9. Espectro em energia da fonte UWX2 para ¢ wiggler cujos parametros sao
listados na tabeda 3.

Nota-se um desiccamento da energia critica parg urm valor de 1.7 KeV. Com
e o ke de fotons na regido de interesse do espectto para g regizacdo de
expenéncias de SAXS aumenta substancialmente. Para o caso de fétons cem energia
de 10 KeV teramos um fiuxo agoro de 2.5 1011 t&tons/seq. mrad . 1% o que significa um
aumento aquivaientas g duas ordens de grandezg, Portanto a utilzagdo de um wiggler
par a redizacdo de expendncias de SAXS se for necesséra visto gqua nessa tipo de
sxpenmento o flxe de fétons Incidente sobre a omaostra & um pardmetrs de grande
impartdnio.

Toda a radiagdo provenlente desse elemento deo insergdo esta contida em um
cone cuja abertura anguiar horzontal & dada por Kfy = 21,6 mrad e a aberturg

anguiar vertical por 1y = 0,44 mrad . Porém por limitagdes de construgao somente a
parte central da aivergéncia horzontal serd sfativamente utizada na reaizacdo de
expefimentos. Iss0 ocore pois, como comentado anterormente, o radiacde garada
pelo wiggler saira do anel por uma flange na cAmarg de dipolo, locaizada a 5.56 m
do centro do wiggler no caso do aned UVX2, Por limitagdes estruturais dessa camara ¢
flange ndo pode ter mais de 100 mm e didmeiro. o que ja imffaria a divergéncia
homzontal, Qutro aspecto pratico determinard qual a divergéncia horzontat do feixe
destingdo Q linha de $AXS. Para medhor aprovetamento da fonte wiggier foi
determindo que esta deverid servir @ mals de umg  estacdo  experimental
simuitdneamente. A figura 10 mostra © “loyout’ da distribuicdo dos dnhas de Iz
pravisfas para © anel UVX2. onde destaco-se a colocagdo de mais trés estagoes
sxperimentais (. . k) na mesma saida gque serd utizada para a linha de SAXS (m).
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Figura 10, Layout da distibuicdo das linhos de Wz previstas para o anet VX2,

Para o uso compartihadoe da fonte wiggler serd utizada uma mascara
refigeradd o ser montada na saida da camara de dipolo. Essa mascarg dividing o
feixe na dire¢Aao homzontal em duas partes, destinando 5 mrad q estacdio de SAXS e 5
mrad o5 oufras estagdes expedmentdls que o compartiihar o mesma saida. Dessa

forrna teremos para a estagdo experdmental de SAXS umna divergéncia horzontal do
felxe de fotons o of 5 mrad . J& na direc@o vertfical o teoria preve que a divergéncic

U;{{fétcns} depende do energia dos fotons & é dada por

L3 _ 4 2 2 .rlé

crﬁ = r::r}, +oR £3.17

Cncle G‘;. & g divergéncia do feixe de siétrons no meio da secglareta e o &
dietdo por:

425

365(E

TR = —[ —‘:) (3.2}
vy LV E
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Ca mesma forma remas expressdes parn o tamanho efetive dao fonte no

diregoes horzontal e vertical,

( - LZUZR Z
Oy =107 + (3.3}
i i2
LS
. 2 e 2 2
( 3 L’E::t'\c LGz:r,{f 7
Gﬂ' = G‘; - 12‘ - 3& +a (3.4}

Nas expressdes anteriores G 8 O, represenfam o tamanho do feixe de

slétrons nas direcées norzontal e vertical respectvaments ® G, & O sto as

divergencios homzontal e verticdl do feixe de siétons. L & o comonmento total da

wiggler 8 'Q " & a ampitude da rrajetdna do siétronm ma horzontal expressg por:

aoKto
¥ 2T

(3.5}

onde A, & 0 camprimento de cada perede do wiggler. A tabela abaixo sumarza os

valores desses pardimetres para a faika de energia de interesse.

anargia (Kev) cr;f{rnrc: o} U:,f (mrad; Ty LN T (M)
8 0.131 0.275 8.69
10 5 0.120 0.274 .69
12 2111 0.273 8.4¢

Tabela 4. Pordimetros da radiagde emitida pelo wiggier na faka de interesse de
2Nergia para A realzacds de experimentos de SAXS,

Podemos caloular também a poténcia imadiada pelo wiggier. As exprassdes
obaixe fomecem o vaolor da poténcia toral e da poténcia por unidode de

divergeéncia horzontal {integrada na direg@o vertical) do feixe de Lz

Pt [Watts] =633 E2(GeV) B2(T) NA (m, IF A (3.6)
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[Wart } =8.54 E3/GeV) BIT) NIfA } @.7

dP
aB mrad
Neassas expressdes F represaenta g ghergia do paniculas gentro do cnel. B é o
valor do campo magnético gaerado pelos imas do wiggler. | & o coments do arel e N
€ O NdMero de periodos maognéticos do wiggler. Cemo varemaos mais adiante este
aspecto & muto importante ng ovaliagde da carga témica dissipoda pelos
siementos Spticos da linha de SAXS. Para o caso do wiggler apfesentade teremos
6/0 = 13.93 Wattsimrad e Py, = 437.7  Watts,

1.3} Aspactos Préticos

Exizte uma dist@ncic minima entre a fonte & a instrumentagas destinada a um
expenmento quando se utilza radiagdo sincrotron. Essa distancia é determinada peia
existéncia de sisternas de protecde para o vétcuo do anel, de vital impondncia nesse
tipo de eguipaments, Esses sistemas de protecdos s@o montoacs em cada uma das
saidas das camargs de dipolo.Parg o ¢ase do anal UVX2 essa digt@ncia minima é da
ordem de 10 metros. Para o caso especifico da linha de  SAXS aspectos estrufurais
relafivos ao tamanho dos slementcs optices levardo 4 distdncia minima de
mantagem o dlge em tomna de 20 meiros. Isso ocore pois essa nha de Le terd a sey
lado outrgs estagdes expermentais que deverdo utllizar o mesma saida de radiccao.
Com isso @ necessdno que a distAncia em reiogdo a fonte seja tal que g secgdo
transversal do feixe permita ¢ montagem, lade g kade. das cdmaras e suportes dos
varics elementos Spicos pertencentes o cada estacdo expermental. A 20 metros da
fonte o tormanho do fexe destnodo a tinha de SAXS serd de 100 mm x 4 mm, O
famanho do feixe utiizado em urm expermenta de SAXS esta diretamente relocionado
ao tamanho médio das amaostras aue & da ordem de 1 mm2, Deassa forma para o use
do feixe sincrotfon é necessaria uma éptica com fendas que limitem o tarmanho do
feixe sobre G amostra em detrimento do fuxo de f&tons sobre g mesma. Parg
COMpensar assa perdd de intensidode & preciso gua se Jilzem elementos focatzantes
nas direqdes vertical e horizontat que concentrem fode o fiuxe de fétons incidents em
uma area compativel com os necessidodes experimentais. A seguir descrevernos a
¢ptica escoihida para a estago expermental o ser instaiada no anel UVX2,

L4} Unha de SAXS

Para determinacda das caracteristicas desejadas o sstacdo de SAXS do LNLS
fol redlzada uma pesquisa junte aos potenciais Usudrios dessa eslocan expermental.

Como resuifade dessa pesquisa definirarm-se aiguns aos questos basicos O serem

I_'If . R T
I'_ BiLL R O LVHAL



sctisfetos de formma o petrnitic uma ompio gama de utilizegde dentre das arsas de
interesse dessa técnica experimental. Assim determinou-se qua o estacao de SAXS

deveria operar numa faixa de energlo de 8 a 12 KeV ¢ parmitlt ocesso @ valores do
vator de espalharmente préximos de |q| = 0.002 A,

Para uma perfeta odaptacac da sstagde expsrmental & fonte wiggler
optol-se pelo uso de umna dptica de dupia focolzacde utizando como slementos
focqizantes um espedho pAA g0 X @ UM monocromador de cristal curve. G aspelho
s&fl responsavet pela focalzuogoo na diregdo verical enguante que o cristal se
encaregana de fazer a focalizagdo do faixe de raies x na direqdo horzontal. A figura

H mostra o geometria da dptica escoihida.

Anal Sincrotron

IR Manocramadaor
T de cristal cuve

x"‘Hx"‘x""‘ B

~. xgqa:h Espeino [,

HM‘N oy
\‘\‘__,_._._--'—"'_'d_ﬁd_»\ “ \\\_\\
az QQQ
)
Foco

-,

N

™

Figura 11. Geometria da dptica a ser utiizada na estacao de 54XS oo LNLS.

Antes de continuarmos nossa descrngdo da estacdo de SAXS & conveniente
uma abordagem mais detaihaoo dos aspectss tedricas relocionados ao espelho e ac
menocromador de cristal curvo, componentes de vital importdncia ng montagem

dessa estacdo.
M.4.a} Espelhe para Raios X

O principic de funcionamento dos espeihcs para raios X baseigse no
fandmenc de reflexdo totdt do radiogdo por superficies. Para melhor entendemmos
esse processo devernos considerar g interagdo entre um feixe de raios X @ uma
supeficie genérca. Essa inferacdo pode ser descrita em termes da constants
disiétrica comptexa do material refletor dada por:

E=1-25-2ip (3.8)
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0 e [} a0 quantidades dependentes do comprimento de onda da radiagac

incidente e relacionam-se o5 propriedades dispersivas e de absoredin do meateriat

respectivaments. Para comprirmentos de onda na faxa dos raics X e ionge das
tordas de absorcto de matenal & e B podem ser expressos por:

_ T =2
&= 02:1.':\1 (3%
—k

Onde r,= 2818 1071° m 6 o raio classico do slétron, A & o comonmmento de

anda, 1 & o cosficiente linear de absoredo do materat e N o ndmero de elétrons por
unidade de volume. A partir de £ define-se como indice de refracéic fi a guantidode

fd

A=yE21-5-ip (3.1

Descensiderando-se efeitas de absorgéio (=0} obtermos n = | -5, Podemos

imvestigar araves da lei de Snell o anguic para o qual uma determinada radiogfio
incidente serd totaimente refletida pela superficie denominade dngule critico 8.,

Assim temos que:
cosB, =n=1-5 (312

Dado que § & do ordem de 105 podemos escrever cosfi, =1- %B f 2 Cssim
otrter:

Zp/ .

8. =25 = 2.34 m'ﬂf 7 @313

Na Gitima equacde expressamos 8, em fungdo do nimero atdmice Z, da
massa ardmica A & da densidade de massa P expressa em unidodes CGS. A
refletividade & 1 para 0 < 8, e zero para 8 > 8. A tabela abaixe iustra o valor de G,

para alguns dos matenais uilgados na fabricagdo de espelhos para raios x.
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Maoten '8,: {moract)
quartza 51
vigro 4.1
Mi .42
A 10
Pt il.5

Tabeia 5. Valores dos angules critfces para alguns dos materiais mais cormumente
utizades na fakrcagds de espelhos para raios X obtidos para um compriments de
onda A=1.54 A (Wiz. 1949,

Na verdade se incluimos os efeftos de absorcfio na andiise da refietividads
natamos que sud vanacao em toma do vaior de Eic nag € tho abrupts como a
apontada pela lei de Snell mas sim gradativa. Para um corelo equacionamento do
problema é necessdrio considerar o$ coaficientes de reflox@o complexcs como
fungde do Angulo de incidé&ncio definidos peias equacdes de Fresnel (Compton and
Allison, 1543),

. Esin@—JE —cos?B
g = — I|l._—_.= (314
Esin® + £ - cos® &

. _sinﬁ—-,f'é—mszﬂ 315
R T — :
sinE'+-,,'E_,—coszﬂ

Aqui 08 sufixos F € T dizem respeito 0os estados de polarizacao da radiagdao
incidente. O sufixo § indica o case em que o vetor campo elétrico dessa radiocdo se
encontra paralele co plano de incidéncia enguante que o sufixo T coresponde ao
Cas0 am gue o vator sg enconita onentads pemendicliormente o plano de
incidancia. As refistividadss comespondentes podem ser calculodas da seguints
formo;

Do 2
Ry =fyf,_ =Tp (3.16)
S 2
R..:,=r,3;=5rdi (31N

Como observado anteriormente o valor a2 8, na faxa de comprimentos de

onaa de raics X & da oraem de alguns mrad. Nessa condigdo o dependéncia dao
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refletividade com reiag@o o poiorzacac @ praticamente desprezivel (Parrat, 1954,
Para esse caso pode-se obter urmna expressao Unica para o refietidoade dada (=] o

_ {80 )yah 1) (3.18)

“h +{8:6 J,p{h - 1]

cnge

, S,
h=f_egecj-+,uf[{e;e¢; —:] ~ip/5) (3.19)

A equagde anteror & vdlida para © caso de espelnos com uma suparficie
perfetamente sg e comprmentos de ondg menores gue 10 A. Pora compiimentos ca
onca mais lengos a dependédncia com relacdo o polomracao poso g sef mais
significativa devenda assim ser considerada. A figura 12 mestra curvas de refletividace
am fungao do angule de incigéncia para o guanza. Em uma delos o superficie do

JUanzo foi recoberta por uma comada de ouro.

A=1.54 A

Quartz

I & ~S1mrad
a5 | B 10

Reilectiviy

a Z i g ] 9 ¥ I4
Glancing  qgngle {mraa)

Figura 12. Refietividade como fungdio do dngulo de espeihos de quartzo cobertos ou
ndo por uma camada de cure para A=1.54 A. 5ac destacades os valores de ElC

comesponadentes,

Notao-se que. com a ceberura de ouro obtemes um aumento do Anguio
critico: dade que este & proporciochal a densidade eletrdnica do material reflator

fZp /1 . . L
G, x = VAt Porém a variagdo da curva de refletividade em tarmo de 0 se

tarng bem mais suave do que no case de moateriais com densidgde eletrénico menar,

21



A figura 13 groficn g refletividade de 1lGmMinas de quamze e quanzo+ouro em funcdo
do comprimenta de onda para um angulo de incigéncic de 3.8 mrod.

8« 3.6 mrad
=
3
: N
& |
- 1.5 t
o
i
I
5 . . |
G 0% 142 15 Fu] e

F-rgy wavelengih (L)

Figura 13. Refletividade coma fung@e do comprimanto de onoa de espelhos de
quartzo cobeartos ou ndo por umao camada oe oure para G8=3.8 mod.

Apenas comprmentos de onda com valores abaxe de A, serdo refietidos
eficientemente. O compriments de onda critico A, serd dado por:

= ki
lc = B“I/QN 3200

onde I, & o rdio de Bohr,

G comportameanto da curva de refistividade com relocd@o aos diferentes
matencls disponivels para o fabricogdo de espeihos & utizodo de acordo com o
cenvenidneia. No caso malks especifico de aplicagdes com radiacdo sincrotron temos
aue. pora fungdes de focalzagao, & interessante que se tenham dangules criticos
metiores. Apenas como examplo observemos o caso de um espeio cuja refletividade
& descrifa peka figura YL que focalza verficaimente o feie incidente sstando

celecacto o 20 m da fonte. Parg que este seic capaz de abranger tedda ¢ divergéncia
vartical (0‘} = 0.5 mrad } sefic necessdnc uma IGMING de comprimento L = 1960 mm

DAard ¢ Caso do quartzo sem cobertura de ouro. Porém, Rarg © mesma compnmeants
de onda de corte. necessttariames de urna iAming comprimants L = 1000 mm s egta
possui-se UMa cobertura de ouro. Obviamente a diminuicds do tamanho totol da
Idrninc do espeiho fociito q fabricagdo e consequentemente diminui os custos.

22



Mo case do uso de espelhos como filtros nerm sempre @ deserdvel a exsténcio
de cobsartura em sw superficia, Em geordl nesse tipo de aplicacdia & convenients que
a rejeictie de rdikacdes com comprimentos de onda mencres ocoma de maneira
aorupta, como acontecs No case de supemcies com matediais Mmais lsves.

Para o usae em fontes sincrotion o3 espelhos sGo ampidaments utilados nos dois
meodaos de frabalho e a deckdo do existéncia do coberfurz ou nao surge de uma
avaiagde da rericdo custio/bensficio de cada aplicagde em paricular.

As oxpressfes cblidas anteriormenie parn a refistividode desconsicderom
quaiquer efaito da gualidade da superficie do espeiho. Na verdade essa quaiidade é
da axtrema import@ncia na performance deste tipe de elemento dotica, S4o dols o
tipos de deformagoes que ocormem nas supedicies dos espalhos, A prmsira, de
frequéncia aespacial bem ' seswegue © comprimento de onda da radiagdo incidenta é
charmadd ds slope emor'. Esse tipo de deformacdo & responsdvel pelo auments do
tarmanho do foco devide a desvios ocomdes nos rigs de luz quando de sua reflexas
pela superficie dptica defeituosa. O segundo tipe de deformagao & conhecide coMmo
rugesidocte o possul uma frequéncia espacial da crdem do comprimento de onda, A
rigosidade produe espalhaments do radiacdo incldente & consequente diminuigdo
da reflatividode do espetho, Oulro efeito responsavel pala diminuigGo da efickéncia
de espethos para ralos X & a exikténcia de comportamentss osclatdrios devido o
espessura do camada de cobertura, Bilderhack (Bilderback, 19815 faz um pegueno
resumo em sau frabalho sobre as teoros que fentam quantificar, de forma
aprexdmeada, o dmmuicdo na refletividode dos espeinos em fungdeo dos efsitos acima
descrites,  Algumos dessas teorios se  aproximam  muito bem dos  resultados
expermentals. Porém continua sende grande a dficuldode de se prever
tecricamente a refletividade de uma superficie. Desta forma a medida sxpenmental
ainda & o meihar método de determinacds dao qualidods de um espelho para ralos
X,

Como  enfatzodo anteriommante, a presenga de materiais mais leves nd
supemicle diminui g reflefividode e espeihcs para o caso de compimeantos de onda
menores. Por esse motivo o efeto de confarmnagds de supericies por
hidrocarbonatos & um problema que afeta com bastante frequéncia os usudrios de
ragiagdo sincrotron, Essa contaminagdo ndo estd ligada soments dos gradientes de
temperghlre gos guois esses espeailhos estdo submstidos mas tombém aos prophcs
efeftes da radlogdo sobre o material. Um estude mois detalhada sobre o assunto foi
feito por Takacs (Takacs, 1964). Uma soiucdo para o problema esid em se manter o
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sspelho sob pressdes da ordem de 1078 mpar. Estudos mostram (Heliwell et cf., 1982)
aue espeinos com coberfurg 2e proting ndo demonstraram mudangns aprecidyvels

em sua refletividade mesmo apds 1 ane de exposicao continua @ radiagdo sincrotron.
Optica para espeihos

O espeathes para raios X sGo utiizaaos como elementos focalzantes através da
adequada curvaturg de sua superficie refletora. Essa curvatura deve sotisfazer a
chamada equacdio de focalzogao expressa porn

_ 3o + sind {(3.21)

z

R p 4
Mesta equagdo R representa o raio da curvatura da superficie do espelhc e p

e g a5 distdncios  fonte espelho & espelho foco respectivaments. Para umg

magnificagdo M = pfg = 1 temos R = p/sind. Para se obter uma focalzagde perfeita

do ponto de vista geoméfrice terdomos que wtilzar umo superficie com o formato de

um elipsdide. Para diferentes formatos teremos sempre deformacdes da imagem.

Esas deformagdes sGo conhecidas como aberracdes.

Formas com dupla focalzacdo Gordides ou efipsdices de ravoiugdo) permitem
focalzogdes pontucis mas sfo extremnarmente dificies de se obter deniro da qualidade
exigida pelas apiicagdes. Porém parg © case de espethos pana rgios A utiizodos com
radiacdie sincrotton pequenas varogdes no fomato do superficie em pouco
influanciam o resuttado da fecalzagdo dado o famanho das distancias envolvidas @ o
=Talelpua =] r-:ﬁit:- de curvaturg exigido (4 o 5 km). Assim curvaturas cilindricos sde
amplomente utizados. Nesse caso a equagdo due relaciona a defleccds d no
centro de um espelho de comprimento L 8 o raio da curvatura R & expresso por
(Heliwet, 1984),

.12
&= 41{ (3.22)

For exerniplo, para um aspelho da 1 m e um raio de curvaturg de 4 km O =25
um. Esse deslocamsnto pode ser obfido simpliesments oele prépns pese do espelha
00 $&r apoiado nos extremos. Esse matodo de curvatuig esta sendo utfizado em um
sspeino pora raios X atucimente em consirugdo no LNLS e que formard parte da
egtocdo de SAXS.
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lIl.4.&) Monocromaadores

Monocromadores para ramos X tém corme principal fungdo salecionar um
comprments de onda dq fonte de radiggsde com umo determminada resolucdo em
enengia exigida palo expenmento. Na faxa dos raios X o diffagde por monocristols &
ueada como t&cnica de monocromatizagde. A condicdo parg que ocora diffagdo
8M um cristat & dada peld Lei da Bragg Lurﬁ'-sl-l:rm- puD ARZHIZUMT JAEEY

A = 2d sin 6p (3.23)

onde d representa o espaGOMento entre 0 pianos cnstalegraficos (hid) do eristal, A é
0 comprimento de onda do radiagcdo incidente e Oz o anguie de Bragg
coffespondente. Por diferenclacdo dessa lei obtemos a resolugds em energia de umm
crista| difraotante, exgoresss por

A
*—}” = _AE = A cot Bp (324
A E

Observa-se gue para um determinado anguie de Bragg a resolucdo em energia &
detemninada pela vanogdo ongulaor AD. Esso variog@o angular representa na
verdade o vwariocdo do dnguilo de incidéncia da radiagdo que chega oo cristal. No
coso de umd tonte de tamanhg b colocoda a uma distdncia p cuja rodiacdo estejo
contida em um cone de divergéncia § temos que

Ve

ABD = 1"7 2
{ 02 P

Na verdadea um terceiro fator contribui para A9, Esse fator, conhecido como
largura intrinseca de reflexdio. advemn de um fratamentc mais elaborade da diffogdo
de radiagdo por cristais parfeitos fello através da teoria dinémica ( James, 1963). Em
temnos praticcs a largura infrinseca representa o vonagoe anguiar ao reder de 8; na
qual uma radiacdo perfeffamente monocromatica continua sende difratada pselo
cristal. [sso significa que a diffacdo ocoire nao somanta no dngulo de Bragg mas sim
numa estrerfq faxa angular disfribuida ao seu redor. A largura desso falkxa anguilar
depsnde do planoc (hki e das coractensticas fisicas do proprio crstat. Levando-sa am
confa essd terceira  contrbuicoo podemaos escrever 0 expressdo completa para g
resolucdo em energiq de cristais difratantes comao sendo igual a

(3.25)
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AE hl o2
—:L'DIE'B[Wj -i——--e-ﬁzj (3.20)
E p2

onde W, & q largura infrinseca de refiexdo. Alguns oulros resutfades interessantes da

teoria dindmica ditem respeifo as caractersticas geometrcos do felke de iz apds a
imteracdo com o crisfal. Parg exemplficarmos esses efeftos tomemos o case de um
monccristal no qual ncide uma radiagdo monocromdtica cuja divergéncia dngular &
igual a largura intrinseca de reflexdo e o angulo de incidéncia comresponde dgusie
determinado peio lsi de Bragg. Nesse caso todg radlacdo incidents serd difriada
pelo cristal, Se este for siMétnco, ou seIg. pOssUIr seus planos cristologrdfices paraletos o
sUO superficie, teremes Cue a radiagao difratada segquird seu caminhio conservando a
divergéncia do fala incidenta, exatamente como no caso da reflexdc de iz visivel
por um espelino piana. Porém no case de um cristgl asimétrico no qual os plancs
cristalograficos possuem um anguio a com relagdo a supseficie teremas aiguns efeitos
Que diferem do esperado. A Agura 14 masira um escuemd do caso ofodo

Superficis do
Cristal

=%
SIS A e
T %y ST pignes
Cristatograficos

Figura 14.Gecmetric da gifragdo por cristais perfeitos (Matsushita, 1980).

A feona mosiia gue parg uma radiogdo incidente cuja divergéncia angular
sejc W, teremos um feixe difftatado de divergéneia Wy, = |b|W, ande

_sin{fg + o)

b= (320

st [EB - )
sando b definide como o fator de assimefriac do cristal. Além disso teremos que 4

largura espocial do feixe diffgiacds se relocionand a largura do felxe incidents da

seguinte forma
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Ly = (%JLQ (3.28)

Essas propriedodes da difragdo da radiagdo por cnstas asiméetricos sao
amplamente utilzadas na fabricagto de monocromadores pois permitem que se
afferem caracreristicas geométricas do fexe difratado o masmo tempo em que se
seleciond ¢ compriments de ondd,

Cristais perfeifos ndo s@o utitzados Unica e exclusivamente cormne slementas
monecromatzadores na fatka dos raios X. Ao serem curvados podem atuar também
comoe slementss focalzantes, Os primeiros monecromadores Utizando cristais curves
foram construides per Johann (Johonn,1931) e Cauchois (Cauchois, 1932). WHz (wiiz,
19693 apresenta um interassante "review' o raspeifo de geometras focalzantes Cue
ufilzam cristais curvades & fomtes convencionais de raios X, Analisemos agom o
problerna de monocristais montados em geometrias focalzantes. A figura 15 mostra
um esquema ddr gecmetria de focalzagdo por uma superficie cunva genarca.

S H"*F //?,l
/
\\*x:‘ E‘_ i 1_.
‘\‘x ! /.»ﬁ j,f’ :
L ey
\\p \\I\\'{ ,-"I'l.q : {BB - a}
A AN DN T
M T M
z o! e z
v L

Figura 15, Geomeitra de focalzasdo: um cristal OA de comprmento L que descreve g
curvaturg MOM' focaliza ne ponto | os raios X provindos de uma fonte lkocalzada no
ponto S,

Um crstal OA de comprimento L possul uma superficie que descreve Umea
curvatura MOM'. Cs raios que soem da fonte S glingem o superficie do cristct! onde

sdo difrafodes e focalzados no ponto imagem | Se o crstal possue um corte
assimético com dngulo o teremaos os raics incidentes formmandeo um angule (BE +-'1)
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com relagdio o supericie s emergindo apds @ difragdo com um dnguio (85 ~ o). A

distdncia enfre o fonte § e um ponte genérico na superficie do cristal serd dada porp
enquanto gue g distdncia entre esse mesmo ponte e o foco | serd EXPrassa por q.

Para o cazo am que o rdio de curvatura R & muito maior que ¢ tamanho L do
cristal teramos que :
_sin{Bg +a) sin{Bg —a)

2
== n 3.99)
R p q

Se a curvatura ag superficie do crstal & ciinarca podernas ascrever o
varagao do anguio de incid@ncia sobre essa superficie como

(3.30)

AG :E(Siﬂ{ﬂﬂ —{1] ~ Sin{BB +q}}

2 q p

Se escolhemas o Gngulo de assimettia e as distéincias p e g de maneira = 9]

p _sin(0p +a) aan
q B sin{EB _ '

teremos Ao = 0, A equacde (3.31) coresponde a chamada condigGo de fecalzagdo
e Guinier. Para o caso de fontes do tipo sincrotron tfontes brancas) o wso de sistemes
dantro da condic@io de Guinier produzrd focos com Um minimo de aberacdes
cromaticas. 1sso pods ser methor observade através da ondise da expresac (3.26),
Se a varagao angular Aa é zero teremes § = 0 @ portanto um valer minima parg ﬁ%

obtendo uma meihor resclugds em energia,

O tamanhe do faixe Nna posiGas do foco depende de varios fatores como a

igrgura angular intiinseca da radlacéao emergente W, . o fater de demnagnificagdo da
fonte M =q/p & as obemagées geométrcos do sisterna éptico, A figura 17 mastra

duas das geometrias mais utizadas na implementacdo de cristais como elementos
focaizantes.
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Figura 14. Geometrias de Tocalzacao de Johansson (Q) e Johann {=}}

A figura 14Q representa o configurdgdo  conhecida. como geometria
Johansson, Nesse oo de geometria um cristal oo superficle . civivozca  pa
2aid R é curvado gté gue RSN supefficie assuma uma curvaturg CUio
rio  seja R/2,

Nessa condicde parg uma fonte focalzada dentro do petimetrs do
circuic de raio R/2 descrifo pela superficie do cristal teremos o foco sobre o Mesmno
perimetro ivre de aberacdes geométicas. Entratants sua utlizacdio & comprometice
Peta  dificuldade exstente na fabncacde de crstais com supemicies curvas,
Geometrias do tipe Johann (figure 16b) :ao amplamente utilkadas por apresentaram
grande facildads de implementagdo. Nesse tipo de gecmeina somente um ponio
do cristal toca & cireulo de melhor focalzacao (cCirculo de Rowland) enquante Que os
oufros pontos da superficle se afastam desse circulo gradativarente, a medida que

nos afastamnos do ponto de tangéncia. Isso faz com gue pentos localzados sobre o
circulo de raio Rcas(ﬂ B +a], centracie em o, sejom focalzados sobre Rontos no

circuls de raio Reos(85 —a} também centrado em "o dunde origem o aberacaes

geomatnicas que contrbuirdio Para ¢ aumento do tamanhe do foco. Matsushita e
Hashzurne (Matzushita ang Haoshizume. 1983) fomecem expressoss aproximadas parg
s& estimar de fama anaftica o tamanha do foco (AF) na directic de focalzacas em
sisfernas com geometrias do fipe Johann e Johansson. Essas expressfes a0 mostrodas
Q segulr.

1
AF={A2+p2 +{C+D)?)2 (3.32)

cnde:
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c PP
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[[q 2o ]corfE!BJru}—w—ms{BE cr.][ sinlfg {1}
2 J Jobhann

Uma focalzagdo pontual pode ser abtida através de um cristal duplamente
cuvode cuja superficie descreva um elipsdide de reveoiucac. Nesse caso o fonte
deverd se encontrar sobre um de seus focosenguanto o ponte imagesm serd obitido
no outro foco. Esse tipo de curvatura & extremarmente dificil de ser abtida restande
coma opeees glgumas sclucdes aproximaadas (superficies com formatos esfércos ou
teroidais).

.5} Descrigae da Optica

Resurnidos alguns des principals aspectos relacionados acs eiementos Sptices
passemos a uma descrigde detalhada do projeto da linha de SAXS para o LNLS.

A figuret17 mostra © desenho da montagem da estacde de SAXS no anel
W2,
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Figura 17. Esquerna de montagem da estacdo de SAXS ne anel UVX2, Lateralmente
cbhservd-se umna oufra inha de Wz destinada g expefimentos de EXAFS.

As distancias determinadas pora ¢ mantagem dos componentes Sphicos sao
Qs seguintes:

Wingler - aspeinn =119 m
Espelno - monccromador = 8.1 m
Monocromadaor - detetor= 3.8 m

Tamibém pode-se cbsarvar nesta mesma figury a representacdae da tinha de
2 destthoda o experimentos de EXAFS. Para coda uma doas linhos de Wz sang
mentaga uma pretecdo biindada em cujo interor icaordo as estacdes expenmentais.
Essas protegées, conhecidas como "hutchs” experimeantais, serdo dotadas de sistermas
de ‘interock’ qQue impossibitordo ¢ abertura da porfa de dcesso efou g
Rpermanencia de pessoas na regido proxing ae expenmento durante sua reqlzgcio.
ApSGs o sistemd de protegdio padrdo (front-end) os dols fatkes segquirds por diferantes
cOmaros chegande até as raspectivas estagdes expermentals. Ambos estagoes
possuem espedhos pora focaizagdo vertical. Anterores a cada espelho serdo
montadas joneias gque isokardo o cdmarg de vacuo do anel sincrotron das camarnas
dla vacuo das inhas da e 180 & fafto porque todo o anet frabalhg em condigdes de
UHV (uttra high vacuum, 10711 mban e s linhas de Iz destinadas o reclzocdo de
expengnckas com raios X Ao necassitam de pressdss tdc Hakas parg sua operacas,
A escolha do material pane o confeccdo dessas janekas & felta levando-se ern conta
a absoredo do matena! para f5tons na falva de enerngla acima de § Ke. Neste caso
o beriio surge come a escolha mais naturat. Além de sud baixa absorgdo nessa faxa
de energia sugs propliedades mecdanicos permitem o construcho de janelcs
cprogricdas a vedagées de UKV sem grandes complicagdes tecnoidgicas. Para o
COso dessas estagdas expenmentais serdo Utizadas janelas de beriio com espessura
cde 150 um.

Na estagde de SAXS serd utlizade para focolzaco vertical um espelhe de
‘floct glass' com cobertura de curo, Sua curvatura serd obtida afravés do agdio do
propro peso da lamina de floar giasy ao ser opoiada nos extremos. O angulo orffico
casse espelho foi determinado experimentatmente por Vicentin (Vicentin, 19¢3) como
sendo 5.2 mrad para uma energla de 8 Kev. Esse espelho 514 sendo constiuido no
LNLS no rupe de instrumentagdio de Rales X e deverd operar sob vacuo a pressces
de 1078 mbar. '

3l



A flgurg 18 mestra com detathes a estacdo de SAXS.

Figura 18, Estagfo de SAXS do LNLS. No desenha s¢1o destacados os componentas: 1.
Madulo de fendas de entrada, 2. Monecromador de cristal curve, 3. e 4. Fendas anti-
parastticas, 5.6, e 7. Locois para montagern do porta amaostras. Esse diimaos 5 tens
astdo montados scbrs o banco Sptico da mesa mavel, Esta mese possui ninda duos
mesas de apolo e um sistemnaq de colchdo de ar. Este sisteama encontra-se montado
entre o anco Sptico e as mesas de apcio.

O primairo elemento (1} comesponde @ um maduio de fendas de entrada. Este
possuil Quatra [Gmmas de 1antaio controlodas por motores de passo com movimentos
ndependentes que imitam o tomanho do feke gue chega ao monocromodor,
Apesar da geometria focalzante utizada no estagdo de SAXS existern dois casos
dighintos em que fendas devem limitar ¢ felke : no coso de amestras muito
aespathadorgs em gue o uko de ftons espalhade & tho infermse que excede o
Maxima taxa de contagem do ssterns ds detecgdo ou para amostras de sscedo
transversal menor que a da feixe focaikzade. Em ambos os casos o méduio de entrada



deverd limtar ¢ feixe, dimnuindo seu tamanno espacial e conseduentements o fuxo
de foétens incidente sobre a amestra, O feixe sincrotron na posigdo do mbdulo de
fencias possul uma secedo transversal de 8 mm x 3 mm. Portanto este components
deve ter dimensde: adequodos & manipulosdo de um faike deste tamanho. O
module de fendos de entrado se enconfra rmeniado enfre o espelho e o
maenacramador de cristal curve sem a existéncia de janeigs. Portanto deve ser capaz
de operar em condigdes de HV (high vacuum, 108 moan.

Sequindo adiante na tinhg de 2 encontramos © moenecromador de cristal
curve (2). Esse componente cleve ser capaz de monocromatzor e focalzgr na
direcao horzental urm feixe de 8.5 mm x 3 mm. Além disso deve pammitir o ojuste dos
angulos de Bragg pora seiegdo do complimento de onda desesiado e pOSSUr LM
sisterna para variagde do raic de curvanurg do cristal. Malores detalhes sobre csse
components serdo fomecidos na descrigdo do protdtipo que foi construide pare a
linba de 5AXS.

Umn bloqueador de feixe secunddrio (Shufter secunddrio} serd montads na
saida do menocromador. Sug fung@io & intemomper o felke monocromdatico.
permitindo que o usudrc modifigue as condicdes expearimentais ou proceda guaiguer
aeventual froca de amosiras, sem a necessidade de se interomper o fluxe de fatons
sobre o monocromodor cu ¢ espelho. Isso & de vital impordncia j& que esses
componentes recebem o falka bronco dirstcmente, flicondo sujeitos g umo corga
térmica gue modifica suas caracteristicas de trabaihe. Loge necassitam de tampo
pora estobelecerem um regime de operagdo que muitas vezes excede o de umag
pequena modificagdo das condicdes expenmentals.

Toda o esfacdo deve funcionar sob vacue da foma g diminuir a absercdo
dos rojos X e minimizar o guontidode de raciacds espalhada pele ar . Os primairos
componentes (aspelho @ monocromadorn tem sua performance prejudicada com
qualguer contaminagdio de suas superficies. Principaimente ne caso do espelho (vide
lll.4.q) esse fotor & de grande preccupacds. Perfanta para minimzar esses efeitos a
parte da linha focalzada entre a janela de befilo & ¢ monccromador deverd cperar
em condigdes de HV. (108 mbar). Ja o restarte da estogdo nde necessita de
presstes 100 bobkas, bastondo press®es dag ordem de 103 mbar pora  redurir
suficientementa g absorgdio e o espathamento prodirids pelo ar. A separag@io entre
a parts inicicl da linha gue utilzard bomibas de vacuo do tipe idnica & a segundd
porte que terd bombas de vacuo mecdnicas serd feita através de janelas de Kapton.
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80 janelas serdo montadas loge apds o shutter secunddrie na saidd  do
monocromadaor & N entrada do méduio de fendas anti-parasiticas (2),

A sele¢do do compriments de onda g ser utiizado no experimento & faitq
argvés da mudanga do angulo de incidéncia da radidcdo sobre o cristal do
menccromador. Para cada novo compnimento de ondao selecionado teremaos o feive
difratttdo em uma posicao diferente do plane horzontal, Dessa forma todo o
sxpenmento (aomoestra mais deteton deve ser capaz da gocompanhar o movirnerite do
felxe manccromatizade que. para urma varagdo 8§ do angulo de inciddncla. se
moverd um dangule 28 no plano horzontal, Parg o todo o expenmente sard
montado sobre uma mesa de granito sustentada por colchdes de ar. Essa mese
PossUl COmo o de rotagdo o mesme eixe do monocromador & pode girar no plano
herzental de forma a se posicionar no lugar cometo. Todos os componentes que
ficam apés o monocremader na estacdo experimental stio montades sobre um tilho
Optico fixo a mesa de granto. 5o eles: as fendas anti-pargsiticas, o porta crnosfros, o
beam stop € o detector de raios X.

As fendas antt-parasiticas indicadas na figura 18 como () e @) tern como
funcdo minimizar o penumbra causada peia radicgao espalhada pelo cristal. Estas
fendas nGo tocam o feixe e precisam zer posicionadas o mais proximo possivel g sste
para gtucrem de foma safisfatéria. Porfante necesstam de granda precisdo na
movimentagdo. principaiments ne plano vertical onde as medidas de aspcathamento
£A0 ysualrnente reglzadas.

Os componentes locoizados apds o monocromader pedem ser montados em
praticamente toda g extensdio do filho dpiico j&@ Que © caminho de vacue foi
construido de forma modular. lsso permife gqus se vardem as  distAncias
monocremador-amostra e amostra-detator do mansira desejoda pelo Usudro. Na
figura 18 (5} . (&) @ (7 Indicam os Iocdis onde o porta amostra pode ser montads sem
¢ necessidade de grandes mudangas na linha. © porte gmostra serd um
compeonente moduiar copoz de sustentar diversos Hpos de amastros, desde sdlidos
ate solugdes e gases. Além disso deverd permitir o posicionamento dessas amostras
nas diregdes X e Y, para que estas possam ser centralzadas com relgcdo ao feixe na
reclzogdo dos expenmentes, O Otimo componente g ser montads no caminhe de
vacuo & o “beam stop”. Sua funcdo & barrar o feixe dirsto que passa afravaes da
amestra impedindo gue este atinja © datector de raios X. Parg o case de detectores
de radiaguie lineares ¢ beam stop nacda mais & Que uma Hra da QG0 & chumbo da 3
a4 mm de lkargura que se movimentd vedicaimente. Seu movimento serd contralado
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par meotores de passo. E ode wial mportdncio o precisto & estobiidoge do
mavirentagde do “beam stop” pois o fexe direto pode danficar o sisterna de
detecqdo. Qutro aspecto relevante € que o beamn stop deve possuir a menor largura

possivel de forma a permiir o acesso no diagrama de espalhamento o valores do
vetor § de pequeng amplitude.

Uma jansla de kapton separa o caminhe de vacuo do detectar de raicg X. A
e5lagdo de SANS permite o uso dos mais vanodos tpos de detectores. Porém g idéig
infcial seria a utizagdo de um detector linear do tipa sensivel g pesicdo. Bse detector
sefa montado na posicdio vertical de forma a registrar  os diagrama:  da
espathamento nesta diregdn. Finagimente aiguns médulos complementares sardo
incluidos ne projete para auwdlior as experéncias de SAXS. Entre eles podemos citar os
menitores de intensidade e os fitros atenuadores. Os montores de intensidade
compostes por matenais espalhaderes de peauena absorclio  colocados sobre o
febie monhocromdtico & detectores de radiacao do tipo "pin-diode” utlzados Pora o
medida da intensidade espahada por esses materdal, Essa  infensidade é
proporcional ac fiuxo de fétons do feixe dirsto. Dessa forna a montagem de maodulos
deste tipo antes e apdés a amostra permite a reaizacde de medidas de absoredo que
sde de grande importdncia em experimentos de SAXS. Jd os fittros atenuadaorss serdo
utiizcrdios para diminuir o fluxe de fétons que chega ao detector de maneira
controlada. Ese tipo de operog@io & muito UM durcnte procedimentos de
glinhamento do beam stop e ng caracterzocdo de amositos de drande poder
espathador,

Toda o estagdo expermental ser@ confrolado  através de  um
microcomputadar do tipo PC intedigode o um sistema LOCO de controle. O sisterng
LOCO (France, 1990) foi desenvoivide peto INLS para controle do anel acelerador e
vam sendo utifizade para o autornatzagtio de expenmentos. Todos os movimentos da
estocdo experdmental serdo reafzados por motores de passo. Os drivers parg asses
matores foram desenvolvidos pelo grupo de instrumentacdo de Ultng Violeta do LNLS
& podem ser controladas por madulos do sistema LOCO. A estacdo possuind um
soffware de confrole copa de automatizar suas principais funcdes e faclitar a
reqizocae de experimentos de SAXS. pemmitindo oo usudrio o varddcdo de

parametros de sua experndncio de maneira qutomatica.
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V. Componentes Opticos

O cbistve deste copftule & descrever as principdis  caractedsticas oo
Prototipos ja concluides da estac@o de SAXS. Sdo eles: o monccromador de cristal
cunve, o moduio de fendns e g mesa méve .

. 1) Monecremador de cristal curve

Monecromadores de cristal curvoe sao utizados em experimentos onde se
necessta de um atte filxo de fétons monocromdticos com média resciucdo em
anergia { =10, Existern vdrios experimeantos onde monacromadores deste tipo G0
desejados, principaimente em aneis sincrotron de baixa intensidade. Este & o Coso da
estacao de SAXS a ser instalada no LNLS.

O protétipo do monocromador consiruido no LNLS baseig-se no método de
curvature desenvalvido por Lemonnier et al. (Lemaonnier, 1978), Nesse método uma
pressdo na extremicdade de um cristal cortado ng forma frianguiar faz cormn que suo
superficie assurna uma curvatura cilindrca. A figura 19 mostra um esquerna deste
matodo.

Fiqura 19. Métado de curvatura do cristal do monocremadar,

A laming de Si(111) estd montada sobre uma baionga de ago inox. Esta
Ealanga possul um suporta no qual a base do cristal & fixa e um excéntrico Cue G0 ser
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girade pressiona g exfremidade do cristal, © giro deste excéntrico assim como o

posiclo angular da balanga com relagdo oo pigno vertical séo controfiidos por
fransiaciores iineares. Estes transiadores sao conectados a balango através de cabos
de ggo ihox, A figura 20 mostra uma foto da pare imerna do monocromador onde
Pode-se identificar o cristal montado sobra o boianga.

Figura 20. Detalhes da parte interna do monocromadeor de crisial curg, Na foto
destacam-se ¢ cristad de siicio, o excéntrico e g batanga onde o cristal esta montada.

Uma mola toma pré caregade o movimento do excenticn  sliminandeo

possivels folgas mecanicas, MNesse monocromador & possivel de se obiter roios de
curvatyraaté R, = 1,76 m.

Teda a estruturg de sustentacao e curvatura do cristal encentra-se montada
dentro de uma <amora de vdcuo. Parg selecdo do comprimento de ondda todo

camarg gira de forma o posicionar o cristal no angulo desejodc em relacdo o feixe
incidenta,

A figura 21 mostra um desenho de conjunta do monocromador de cristal
CUrve,
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Figura 21. Monocromacior de cristal curve.

Pedemas identificar no desenho a camara de vacuo (1) e g bomba de vacuo
do tipo iGnica () que pemitermn gQue este monocromador apera sob pressées da
otdemn de 1078 mbaor. No porte inferior do conjunto observa-se o suporte do
monacromader construide em ago carbono. Neste suporte esta montado um
gondmetro sotre o qual g camarg do monocromador esta fixada, Este géniometiro &
constituido por duas polias de didmetros diferentes intafligodas atrovés de umg cinta
de ago. A polia menor & coneciada ao eixo de um redutor aclonado DoF um motor
de posso de S fases. A resolucdo angular do gonldmetro & de 2,63 wrad.

Montado na parte Inferor do camarg de vacuo existe um rolamento
aiinhado com ¢ eio de rotagdo do monocromadgor. clualquer sisterna gue deva se
mover soliddnic ou em relacdo a esse eixo poderd utiizar esse rolamente como guia. E
© caso da estagdo de SAXS na qual a mesa mével deve girar em relog0o oo exe do
MoNoOCrormador,

A c@mare do menocromador foi projetada orginalmente para alojar crstais
da 3i {111} com corte simétrice ou comn assimetra de 9e, garantindo sug qtuocdo
numa faixa de comprimentos de onda sntre 1 & 2 A. Operando dentro do condicdo
de Guinier de focalzagdo a resolucdo em energia do monocromadar & limitada paia
largura infrinseca de reflextio do cristal & peio tamanha da fonte de radiogdo coma
mostrado NG expressdo (3.26). Fora  desta condicGo feremos uma  terceira
contibuiedic advinda da variagdo de anguie de incidéncia da radiagdo sobre o
superficie do cristal. Para o case de um cristat de Si(111) com assimetria $° montado a
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Urna distancia oa fonte p = 20 m e foecalzando em uma distdncia g=38mdo
meonocremaadar. a figura 22 mostra o varagdo da resciucdo em energia com relacae
Q0 Compriments da onad selecionado.

1091072 = E

A o N, i
g marert | % -

At b - -t 4

Resolugio em energia
[}
!
.

Tost . 4

1o 12 14 16 ' 143 -0
Comprimento de onda { A )

Figura 22 Grafico da varnacao da fesolucdo em enengia do monocremador de cristal
CUnva assimetrnco comao fungdo do comprimento de onda,

Além da estagdo de SAXS este tipo de monocromader deverd senir o
quaigquer outra estacdo para o qual suas caractefisticas de boxa resolucdo sm
energiare atto fiuxe de fétons sefam necessdrics. £ o caso da estacao de cristalogratia

de proteinas que serd construida no LNLS pelo grupe de Cristalografia de Proteings da
USP de S&o Carlos,

IV .2} Maduios de fendas

O médule de fandas desenvolide para a estagdo de SAXS & maostrado na
figua 23. £ formade per um conjunic de 4 fendos de fantalo controladaos
indegendsntemente por motores de passo extemnos Q cOmarg de vacus do médulo.
QO mavimento dos motoras é transmitido por meio de passantes gde vacues. O sisterma
foi desenvolvido para atuar a pressdes de 108 mbar, tendo sido tastados a 107 mbar
$8rm que nenhum processo de "baking” tenhia sido reaizado.
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Figura 23. Desenne de conjunta destacande os detaihes das fendos compatieds com
afto vacus. A esquerda observam-se as fendas vertlcals e & direifa as horizontals.

Na directio verfical as fendas possuemn uma abertura total de 22 mm e sug
mavimentagedo possui uma resolucdo de 1,25 um. Cada uma das laminas term 80 mm
de comprimento & o se desiccarern mantém o pargieilsmo entre si de maneirg
bastante precisa. Ja na diregde horzontat temoes uma abertura total de 78 mm com
umnd resciucdo no movimento de 125.6 pum.

Tados os mevimentos so pré caregados por maolas (36 & 35 no desenha) que
efirminam folgas mecdnicas. Fins de curse montades nas Iiminas impedem que estas
36 toguem ou excedam suas aberfuras maxdimas duronte movimentagdio,

V.3 Mesa mdvel para g estagdo de SAXS

O terceire protétipe J& conchluido da estagdo de SAXS & a mesa movel
rmostrada na figura 19. Esta mesa & formada por trds partes distintas; as mesas de
apoio, o sisfema de colchdo de ar e o banco &ptico. Came explicada anterormenta
quande se vana o comprimento de onda a parte da estagds localzade qpés o
manocromador deve sa mover de forma que o feie monocromatico passe pelo
centro do cominho de vacuo. Parg faciitar esse deslocamento foi dessnvolvido um
sisterna de coichdo de ar. Esse sittema & montade entre as mesas de apoio e o banco
dptico & funciona da seguinte forma: cada um des suportes do banco dptico rOssUL
uma camaora com entrada parg ar comprimide e varnos orficics de saida na face gque
850 volfada para a mesa de apoio. Ac se acionar ¢ dispositive © ar que escapa pelos
arfficies formao uma camacds gue eleva o banco ootico levernente, Dessa forma o
hanco fica “flutuande”’ sobre as measas de apolo e o rminimo esforgo & capaz de mové-
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lo. Para que o banco gire cometamente em tomo do eixa do monocromadar ambos
30 conectades por uma viga de aluminio. A figurer 18 mostra urna vista superor da
9stacdo expermental na gual identfica-se ¢ monocromadaor 8 o banco dptico
interigados por essa viga. A outra extermidade do banco Sptico esta apcioda o
mesa de apoio maior. Essa mesd possuUi Uma correid sincronzadord ligado a um motor
de passos de 5 fases. A correig esta presq ao banco dptico de forma que o mator
fracione o banco fazende-o girar sm tome de exe do monocromador. O movimnento
& bostante suave s repetitivo opesar 4o pase elevado do conjunte bonco
Splicotcaminho de vacus (cerca de 350 kg). A resolucdo angular deste movimento
& dd ordem de 0.2 mrad.
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V. Simulag¢des Numéricas da Estacdo Experimental
(Ray-tracing).

Fentes de radiag@o sincrotron geram feikes de fotons fjue possuem uma affo
densidade de poténcia, Para o caso da estaodo de 3AX3 somente uma fracao da
poténcia incidente serd utiizada na realzac@o do expernmenta. O restante da poténcic
deverd ser distlbuida entre todos os elementos dpticos. Para avallar forma de
distrbugdo dessa poténcia fol utizado o programa de ray-tracing” SHADOW. MNesse
pragrama as interacdes entre radicede e eiementos épticos séio calculadas por métodos
numencos. Dessa forma ndo & problemas reictives g distibuicio de poténcia mas
também caractaristicas geomeétricas do feie podem ser avaliddas. Az condicdas nas
Quats Q SIMUIaGao fol reaizada representam o finha de SAXS tardo como fote o wiggter
de 11 polos & 1.95 Teska,uma janeid de bedlic de 150 um, © espelho de float glass coberto
com oure montade com um angule cde é mrad em relagdo ao felke incidente e o
monccrornador de cristal curve whlecindo uma lGming de Sidl11) com assimetria 9
sintonzado em 8000 Y. O posicichamentc de coda slemento optice pode ser
observada na figura 1. Nesse coso temos dy =11.9m s = 8.1m, dz = 38mM.O program
SHADOW gera reictédos que descrevem de maneiro completa os sisternos por sle
processados. O apéndice A reproduz esses relatornios de maneira completa,

Nesse sistema a divergéncia total aceita peio cristal é de 4.57 mrad no plona
horzental. A simulagdo foi feta para o coso em que todos as fendas estdo abertas e os
elementas Splticos recebem todo o ‘leque’ de roadiocdo disponivel 3 estggdo. Pela
expressiio (3.7) podemos obfer a poténcia total do feixe Que chega a linha de e como
sendo Pr = 60.07 Watts, Do programa SHADCW obtiveram-se o CrUVES  NUMencos
cofrespondentes a distibuigdo espectral dessa poténcia, assim comoe as distribuicoeas
sspectrals de poténcia opds g janela de Bertlic e apds o espelho. Os gréficos da figura 24
feltos o partir des arquives numésices mostram essas distribuicdes.
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Hgura 24, Densidades espectrais de poténcia calcudas pelo programa SHADOW Bara o
Wiggler. apds o janela de Berifio (150 um) e apds o aspelho pang raios X.
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Da mesma forma determincu-se as distribuicoes espectrais dao  poténcig
absorvidas pela Janela da berilio e pele espethe, mostradas ng figura 25.

Densidade especirat de poténcia sbsorvida na janela de Barllio
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Figura 25, Densidades espectrais de poténcia gbsanvida peia janeia de Berilo e pela
espedho par raios X ::qicﬁ'&r::s pelo programa SHADOW,

Nota-se cioramente que grande porte da poténcia geroda pelo Wiagler &

abzorvido pela fonela de Berilio. Sendo o Janele muite fing (150 um) e o feixe
concentrado em umo Area de 28 x 2.5 mme esperam-te aftas densidades de potdncia
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nesse elemsnte dptico. O sspethe absorve muito pouct da poténcia incidente sobre ele
além de posstir uma ared iluminada bastante grande. Com isse nag teremos densidades
de poténcia elevadas em sug extencae. Ja o cristci do monocroemador recebs um falte
policromatico com uma poténcia total de 19.47 Watts dos quals umng pequena fracdo
sefd diftatada e o restarnte serg absorvide pelo crstal, As figuras 26 e 27 mostnm s
densidade de poténcia sobre as superficies do janela de Berio e do cristod
respectivaments,

Nata-se que a janelg de Berilio possU pnnfoshgnda a densidods de poténcic
ultrapassa 120 wW/em?, Isso evidencia o necessidads de um sistema de refigeracdao para
28se clemante que ouwxilie o dissioosdo da poténcla absorvidg, Ja o poténcicr distribuicor
peio superficie do cristal do monccromader naa exigird gue este seja refigerade. Porém
sefa interessante avaliar-se a deformacdo causada ng superficia do cristai BHOr esso
distribuicde de poténcia e seus efeitos ng qualidade da focaizacae. Q 'grid” de potancia
gerado pelo programa "SHADOW' pade ser utlizgdo Come entrada para um programc
de cdlculo de elementos finitas no qual as deformacoes poderam ser avaiiadas da
maneira coreta. Apds esse processo o superficie calculada poderia senir como dado dex
entrada novamente ao pregrama de fragado de raies que simulatia uma vez mais o)
processo de focalzagdo tomande em conta as defonmacaes térmicas.

| Afigura 28 mostra o foco obtido apds a Interagde da radiogas com os slementos
Spticos da estactio de SAXS. Sey tamanhe de 2.6 x 0.65 mm< permite que, para amaostras
colocadas o 1900 mm  do planc de detegdo. vetores de espalhamenio
la| = 0.0027 A ' possarm ser obsenvados na diregae verticat { para ».= 1,54 A),

( ") Nesses pontos a temperatura da superficie serd de aproximadamente 2100 ° K | uitrapassando
a temperatura de fusio do Berilio ( 1573 ° K }
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Figura 27, Distnbuigdo de poténcia sobre o superficie do cristal



As simulagdes revelam que na posiclto da amastra © felxe possul dimensses
de 7.6x 1.1 mma A figura 29 mostra a distribuicao de poténcia dentro dessa dreq.
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figura 28. Foco coiculacdo pelo SHADOW. O desenha mcstra o diagrarnd de pontos
fornecida come saida peio pregrama de ‘ray-fracing’. Dansidodes maiorss de [sontos

representam intensidades mojores,

o
i

=)
S

a
.
th

=
"
O

2
Densidads de palénca (W atlsfom®}
[
]

§

figura 29. Distribuicao de paténcia do feike monacromdatico na pasipdo da arnostra,
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